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微型柱色谱制备辛可宁酒石酸复合物
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摘　要: 报道了用微型柱色谱制备用于不对称相转移催化和多相不对称催化合成的辛可宁季铵盐 .
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辛可宁类生物碱季铵盐不仅作为相转移催化剂用于不对称合成中, 还可作为手性修饰剂用于多相

不对称催化合成 [1, 2 ]. 目前在多相不对称催化反应中应用比较成功的手性修饰剂主要有两种: 一种是酒

石酸类修饰的 Raney镍催化剂;另一种是辛可尼丁类修饰的铂催化剂.它们主要用于T或U-不饱和羰

基化合物的不对称氢化反应.这两种催化剂体系的研究都有相当的历史,各有其优缺点,似乎又互不相

干.为探讨这两种不对称催化体系的相关,寻找新的催化体系,本研究直接以辛可宁和酒石酸或酒石酸

氢盐反应,形成季胺盐,合成并分离了形成的产物.

微型化学实验是近 20年来在国内外日益广泛使用的一种实验方法
[3 ]

.它是一种在专门设计的微型

化的仪器装置中进行的化学实验,具有试剂用量少、安全和减少污染等特点. 根据这些特点,本文在上述

的实验中采用自制的微型色谱柱,对合成的产物进行柱色谱分离和纯化.

1　实验部分

所用的试剂为化学纯或分析纯, 反应的合成路线和条件如图 1所示.色谱分离是在自制的色谱装置

上进行,色谱柱柱长 15 cm,柱径 0. 5 cm, 充柱材料为 40～ 230目硅胶,以甲醇和二氯甲烷混合溶剂为淋

洗剂,硅胶 G层析板点板,紫外指示仪为检测设备,对淋洗产物进行跟踪,从中收集所需的组分.

　　收集组分合并和蒸发后, 得到的产物经光谱和元素分析表征, 其结果与常规柱分离得到的产物相
表 1　常规实验和微型实验的相关数据比较

实验方法 柱径 (mm ) 淋洗剂 (m L ) 样品量 (m g ) 收集组分 (m L )

常规实验 10～ 50 100～ 1000 40～ 1000 5～ 50

微型实验 5 50 20 2

图 1　从辛可宁制备酒石酸辛可宁季胺盐
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符,达到了预期的目的. 由此表明,利用微型柱色谱, 同样可以分离得到纯净的产物.表 1列出微型实验

与常规实验的相关数据比较.

2　结果讨论

由于目前测试技术水平的提高, 样品需求量逐步减少.作为一般的分离,合成产物的数量与后续测

试样品的需用量相对应,有可能减少合成样品的数量.因此,利用微型柱色谱,既满足实验所要获取化学

信息的要求, 又降低原料和试剂的用量,从经济和环保两方面都具有实用价值.
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Abstract: P repa ra t ion o f qua terna ry cin chonine ta rt ra te sa lts by m icro-co lum n chrom atog raphy is de-

scribed.
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