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摘  要: 建立了一种简便、准确的测定 1, 3-二甲基 - 2-咪唑啉酮纯度的气相色谱分析方法, 通过对反应过程中

产物的跟踪测试, 指导合成,使其产品纯度达到 99. 9%以上 .
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  1, 3-二甲基 - 2- 咪唑啉酮又称 DM I, 是一种

极性很大的非质子极性溶剂 (偶极距 4. 005D -

4109D、介电常数 37. 60 /1 MH z/25 e ) ,也是一种低

毒性的溶剂 ( ED50为 1 300 m g /kg, LD50为 2 840

m g /kg)
[ 1]

. DM I对有机物、无机物及各种树脂具有

优良的溶解性.本品作为高性能反应溶剂,广泛应用

于相传递反应、亲核取代反应、还原反应、氧化反应、

乙烯醇的合成、B rich还原反应、W itt ing反应等
[ 2 - 8 ]

,

同时也可作为聚合物的溶剂,生产高质量的高分子

的聚酰胺.用本品溶解的染料或颜料油墨极具稳定,

可以用来印刷高清晰度高质量的图像. 在许多合成

反应中使用此溶剂可使反应物的收率提高、溶剂分

解较少、产品品质提高、产物容易分离、回收比率

高
[ 9]

.尤其是它毒性小,极大地改善了生产环境,可

以替代许多有毒、有害的溶剂
[ 10- 11]

. DM I还可用于

代替致癌性的六甲基磷酰三胺 ( HMPA ), 在有机、高

分子合成中有广阔的应用前景
[ 12]

. 因此,建立一种

简便实用的分析方法测定其纯度, 对于产品的开发

研制和生产过程的控制都是必要的.

本文用毛细管气相色谱法对 1, 3 -二甲基 - 2

-咪唑啉酮 ( DM I)和中间体 2-咪唑啉酮的纯度进

行检测.经过不断摸索其实验条件, 跟踪测试, 指导

合成, 使其产品纯度达到 99. 9%以上. 其制备方法

的化学反应如下
[ 13]
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1 实验部分

1. 1 仪器、试剂与材料
北京分析仪器厂 SP3700气相色谱仪, 配有毛细

管分流 /不分流进样口、火焰离子化检测器 ( F ID )和

CDM C- 21型色谱工作站;分析纯无水乙醇试剂; 毛

细管气相色谱柱 RTX - 1, 柱长 30 m, 内径 0. 32

mm,内涂 OV - 101, 膜厚 5 Lm.

1. 2 色谱条件

1. 2. 1 DM I色谱条件

气化室温度: 230 e ;检测器温度: 240 e ;柱温:

初温 50 e ,以 5 e /m in升至 220 e , 保持 20 m in;

分流比为 100B1;载气 (H e)流速 30 mL /m in; 氢气流

速 30 mL /m in; 空气流速 300 mL /m in; 补偿气体

( H e)流速 30 m L /m in; 隔垫吹扫气体 ( H e)流速 3

mL /m in; 范围: 10
- 12

AMPS /MV; 柱前压 0. 5 kg /

cm
2
.

1. 2. 2 中间体色谱条件

气化室温度: 240 e ; 检测器温度: 250 e ; 柱温:

初温 60 e 保持 3 m in,以 10 e /m in升至 220 e ,保持

41 m in; 分流比为 30B1; 载气 (H e)流速 30 mL /m in;

氢气流速 30 mL /m in; 空气流速 300 mL /m in;补偿气
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体 ( H e)流速 30 mL /m in; 隔垫吹扫气体 (H e)流速 3

mL /m in; 范围: 10
- 12

AM PS /MV; 柱前压 0. 5 kg /

cm
2
;进样量 0. 6 LL.

1. 3 样品处理
所测样品 DM I和中间体经过分离提纯制得.

中间体用无水乙醇溶解, 配成浓度为 0. 5 g /m L

的样品,进入色谱柱分析.

1. 4 测试方法

计算方法采用面积归一化法. 面积归一化法是

把试样中所有组份的含量之和按 100%计算, 以它

们相应的色谱峰面积或峰高为定量参数, 通过下列

公式计算各组份含量.

X =
A i

E
n

i= 1

A i

@ 100 ( 1)

式中: X为 DM I或中间体的含量,以质量分数表

示 (% ); A i 为 DM I或中间体及其杂质的峰面积,单

位为微伏秒 ( Lv﹒ s) .

2 结果与讨论

2. 1 色谱柱的选择

2. 1. 1 DM I色谱柱的选择

为了使 DM I与其杂质很好地分离, 经过研究,

我们选用了毛细管色谱柱
[ 14- 15]

.最初使用 DB - 35

型毛细管柱及 DB - 1型毛细管柱 (柱长 30 m, 内径

0. 32 mm,膜厚 0. 25 Lm ).但在用于 DM I检测时, 柱

长仍不够长,膜厚较薄,塔板较低,使 DM I主峰不能

与其杂质很好分离,出现重叠, 致使其杂质不能有效

检出, DM I纯度测定值较实际值偏高.采用 2种方法

可改善测定结果:一是选择 60 m长的毛细管柱;二

是选择膜厚为 5 Lm的毛细管柱. 由于 60 m长的毛

细管柱价格较贵,分析成本高, 故选用 RTX - 1型毛

细管柱 (柱长 30 m,内径 0. 32 mm,膜厚 5 Lm )得到

满意效果.

2. 1. 2 中间体色谱柱的选择

进行中间体测试时,最初使用 DB - 1型毛细管

柱,但测试结果显示色谱峰形差,进样量稍大就会过

载,出现多个分裂峰;进样量稍小, 其杂质不能有效

检出. 因此在进行中间体测试时,也选用 RTX- 1型

毛细管柱,达到满意效果.

2. 2 分流比的选择

为了使色谱柱不超负荷,只要控制很少的样品

经分流进入空心柱,就不会损失柱效.因此要选择适

当的分流比,以免样品的组分有非线性分流,即进入

空心柱的样品组成含量失真.经过反复试验, DM I的

测定选择分流比为 100B1,中间体为 30B1.

2. 3 柱温的选择
提高柱温可使气相液相传质速率加快,有利于

降低塔板高度,改善柱效.但增加柱温又使纵向扩散

加剧,从而加大了塔板高度, 导致柱效下降. 为了改

善分离,提高选择性, 希望柱温较低, 但这又使分析

时间增长
[ 16]

.因此,柱温的选择很关键.对于本文这

种宽沸程的多组分混合物, 如果柱子恒定在一个温

度上,则会出现低沸点组分出峰拥挤以至不易辨认,

高沸点组分拖延时间很长甚至停在柱中不能出峰的

缺陷.为此本文采用了程序升温法
[ 17]

. 依据 1, 3 -

二甲基 - 2-咪唑啉酮的沸点是 225. 5 e ,经过反复

试验,选用柱温为 50 e , 以 5 e /m in升至 220 e ,

保持 20 m in,得到的色谱峰形较好, 分离较好, 见图

1( 31. 44 m in为 DM I,纯度达到了 99. 9以上 ). 但在

中间体的分析中, 由于中间体极性较强, 沸点较高,

出峰时间较晚,最终温度 220 e 保持时间需 50 m in,

测试一个样品时间较长.因此最后定为柱温 60 e 保

持 3 m in,以 10 e /m in升至 220 e ,保持 41 m in. 这

样不仅缩短了时间,而且得到的峰形也较好,见图 2

( 4. 96 m in为溶剂乙醇峰, 需剔除; 26. 46 m in为中

间体,纯度达到了 99. 9以上 ).

图 1 DM I样品色谱图

F ig. 1 Chromatogram s of DM I

2. 4 进样量的选择
进样量过小,样品中的微量杂质不能检出;进样

量过大易损坏柱子, 出现过载. 故 DM I的进样量选

择 0. 1 LL, 中间体的进样量为 0. 4~ 0. 6 LL,样品浓

度为 0. 5 g /m L.
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图 2 中间体样品色谱图

F ig. 2 Chroma togram s of 2- im idazole- none

2. 5 测试方法的选择

面积归一化法的主要优点是:简单、准确,操作

条件 (如进样量, 流速等 )变化时, 对分析结果的影

响较小.经过分离提纯的样品在经过红外光谱和核

磁共振光谱法验证,纯度比较高.但由于红外和核磁

是定性方法,定量的精度不高, 故采用气相色谱法进

行纯度测定.由于没有标准物质,而且测定的是有机

组分的含量,所以, 经过反复摸索, 本文采用了面积

归一化法定量.

2. 6 重复性实验

重复性实验测试结果见表 1. 由表 1可知, 样品

的重复性好,相对标准偏差为 0. 05%.

表 1 重复性实验测试结果

Tab le 1 Resu lts of reproducib ility test

样品编号 序号 X ( DM I) /% RDX /% 平均值

DM I- 1- 1 99. 3 0. 05 99. 3

JL- 0 2 99. 3

3 99. 3

4 99. 3

5 99. 4

6 99. 4

2. 7 比对实验

采用以上实验方法,测试了 3个批次的样品,编

号分别为 DM I - 050201、DM I - 050202、DM I -

050203,纯度均为 99. 9% . 同时将这 3个批次的样

品在其它实验室,进行比对实验,得出的结果与本方

法分析的结果一致.

2. 8 样品测试

按照以上条件,对 3个不同批次的 DM I和 3个

不同批次的中间体样品进行了含量测试, 结果见

表 2.

表 2 样品测试结果

Tab le 2 Resu lts of determ inat ion of sam p les

样品编号
X ( DM I) /%

DM I 中间体

DM I- W 1 99. 5 /

DM I- 050223- tj2 99. 9 /

DM I- 1- JL- 3 99. 9 /

中间体大 - 2 / 98. 8

中间体 - 1121 / 99. 8

D-中 - H / 99. 9

3 结论

由重复性实验、比对实验及样品测试结果可知,

此方法准确可靠, 重复性好, 操作简单实用. 适用于

DM I产品纯度测定和生产过程中的质量控制.
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Purity Determ ination of 1, 3- dimethyl- 2- im idazole- none

YANG Ca i- ning, FAN Yong- hu,i LIU H ong- n,i ZHAO T ie- zhu

(X icanModern Chem istry Research Institute, X ican 710065, China )

Abstrac t: A sim ple and accurate m ethod to m easure the purity o f 1, 3- dim e thy l- 2 - im idazo le- none by GC has been set up.

Through the track ing and testing o f the product in the reaction process, w hich d irects the synthesis, the purity o f the product can be

m ore than 99. 9% .

K ey words: 1, 3- d im ethy l- 2- im idazo le- none; GC

C lassifying num ber: O626. 2

动   态

仪器信息网发布 "食品检测 "频道

食品是人类赖以生存和发展的物质基础, 食品质量与安全关系到人类健康、社会稳定和经济发展.近年

来,食品质量及安全问题越来越受到人们的关注,开展食品检测工作的实验室或机构也越来越多. 凭借这些

年的丰富积累, 仪器信息网特于近日推出 "食品检测 "频道 ( h ttp: / /www. instrum en.t com. cn / list / sort/ food.

asp), 在此汇集了最为齐全的食品检测仪器及设备信息、食品行业资讯、食品检测标准、食品检测方法、食品

检测技术讨论等,旨在为食品检测用户搭建一个针对性极强的信息平台 1
科学仪器及设备作为检验检测和分析的工具, 它贯穿于5食品安全法 6所确立的食品安全风险监测和评

估、安全标准制定与实施、食品生产经营中的质量和安全控制、食品进出口检验、食品安全事故的分析和处理

以及日常的食品安全监管与监督等方面. "食品检测 "频道的最大特色是结合以上各领域用户习惯,将 100

余种食品检测仪器及设备信息进行合理地分类:如药物残留检测仪器、重金属检测及形态分析仪器、食品微

生物及毒素检测仪器、食品接触材料检测仪器、常规理化分析仪器、食品品质和营养 /功能成分检测仪器、转

基因食品检测仪器、食品安全快速检测仪器及耗材、生产过程 /现场质控仪器等. 通过点击各分类下的仪器名

称,用户可直接进入仪器信息网产品专场,从而快速找到产品信息 1
"食品检测 "频道发布几日以来, 已经获得不俗的访问量, 我们期待更多的关注, 也欢迎大家提出改进意

见,帮助我们做得更好.

(仪器信息网 www. instrum en.t com. cn供稿 )
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