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分析测试新方法（２５３～２５６）

１，３－二甲基 －２－咪唑啉酮的纯度测定

杨彩宁，樊永惠，刘红妮，赵铁柱
（西安近代化学研究所，陕西 西安　７１００６５）

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．
关键词：１，３－二甲基－２－咪唑啉酮；气相色谱法
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　　１，３－二甲基 －２－咪唑啉酮又称 ＤＭＩ，是一种
极性很大的非质子极性溶剂（偶极距 ４．００５Ｄ－
４０９Ｄ、介电常数３７．６０／１ＭＨｚ／２５℃），也是一种低
毒性的溶剂（ＥＤ５０为１３００ｍｇ／ｋｇ，ＬＤ５０为２８４０
ｍｇ／ｋｇ）［１］．ＤＭＩ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、Ｂｒｉｃｈ还原反应、Ｗｉｔｔｉｎｇ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］．ＤＭＩ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（ＤＭＩ）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（ＦＩＤ）和
ＣＤＭＣ－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 ３０ｍ，内径 ０．３２
ｍｍ，内涂ＯＶ－１０１，膜厚５μｍ．
１．２　色谱条件
１．２．１　ＤＭＩ色谱条件

气化室温度：２３０℃；检测器温度：２４０℃；柱温：
初温５０℃，以５℃／ｍｉｎ升至２２０℃，保持２０ｍｉｎ；
分流比为１００∶１；载气（Ｈｅ）流速３０ｍＬ／ｍｉｎ；氢气流
速３０ｍＬ／ｍｉｎ；空气流速 ３００ｍＬ／ｍｉｎ；补偿气体
（Ｈｅ）流速３０ｍＬ／ｍｉｎ；隔垫吹扫气体（Ｈｅ）流速３
ｍＬ／ｍｉｎ；范围：１０－１２ ＡＭＰＳ／ＭＶ；柱前压 ０．５ｋｇ／
ｃｍ２．
１．２．２　中间体色谱条件

气化室温度：２４０℃；检测器温度：２５０℃；柱温：
初温６０℃保持３ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ升至２２０℃，保持
４１ｍｉｎ；分流比为３０∶１；载气（Ｈｅ）流速３０ｍＬ／ｍｉｎ；
氢气流速３０ｍＬ／ｍｉｎ；空气流速３００ｍＬ／ｍｉｎ；补偿气

收稿日期：２０１０－０６－０２；　修订日期：２０１０－０９－０３．
作者简介：杨彩宁（１９７７－），女，工程师，从事色谱分析及研究工作．Ｅ－ｍａｉｌ：ｃａｉｎｉｎｇｙａｎｇ＠ｓｉｎａ．ｃｏｍ



分析测试技术与仪器 第１６卷

体（Ｈｅ）流速３０ｍＬ／ｍｉｎ；隔垫吹扫气体（Ｈｅ）流速３
ｍＬ／ｍｉｎ；范围：１０－１２ＡＭＰＳ／ＭＶ；柱前压 ０．５ｋｇ／
ｃｍ２；进样量０．６μＬ．
１．３　样品处理

所测样品ＤＭＩ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０．５ｇ／ｍＬ

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．

ω＝
Ａｉ

∑
ｎ

ｉ＝１
Ａ







ｉ
×１００ （１）

式中：ω为ＤＭＩ或中间体的含量，以质量分数表
示（％）；Ａｉ为 ＤＭＩ或中间体及其杂质的峰面积，单
位为微伏秒（μｖ!ｓ）．

２　结果与讨论
２．１　色谱柱的选择
２．１．１　ＤＭＩ色谱柱的选择

为了使 ＤＭＩ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３０ｍ，内径
０．３２ｍｍ，膜厚０．２５μｍ）．但在用于ＤＭＩ检测时，柱
长仍不够长，膜厚较薄，塔板较低，使 ＤＭＩ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，ＤＭＩ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６０ｍ长的毛细管柱；二
是选择膜厚为５μｍ的毛细管柱．由于６０ｍ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３０ｍ，内径０．３２ｍｍ，膜厚５μｍ）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，ＤＭＩ的
测定选择分流比为１００∶１，中间体为３０∶１．
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℃，经过反复
试验，选用柱温为５０℃，以５℃／ｍｉｎ升至２２０℃，
保持２０ｍｉｎ，得到的色谱峰形较好，分离较好，见图
１（３１．４４ｍｉｎ为ＤＭＩ，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℃保持时间需５０ｍｉｎ，
测试一个样品时间较长．因此最后定为柱温６０℃保
持３ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ升至２２０℃，保持４１ｍｉｎ．这
样不仅缩短了时间，而且得到的峰形也较好，见图２
（４．９６ｍｉｎ为溶剂乙醇峰，需剔除；２６．４６ｍｉｎ为中
间体，纯度达到了９９．９以上）．

图１　ＤＭＩ样品色谱图
Ｆｉｇ．１　ＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＤＭＩ

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 ＤＭＩ的进样量选
择０．１μＬ，中间体的进样量为０．４～０．６μＬ，样品浓
度为０．５ｇ／ｍＬ．

４５２
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图２　中间体样品色谱图
Ｆｉｇ．２　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ２－ｉｍｉｄａｚｏｌｅ－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
Ｔａｂｌｅ１　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔ

样品编号 序号 ω（ＤＭＩ）／％ ＲＤＸ／％ 平均值

ＤＭＩ－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 ＤＭＩ－０５０２０１、ＤＭＩ－０５０２０２、ＤＭＩ－
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 ＤＭＩ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
Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｓ

样品编号
ω（ＤＭＩ）／％

ＤＭＩ 中间体

ＤＭＩ－Ｗ１ ９９．５ ／
ＤＭＩ－０５０２２３－ｔｊ２ ９９．９ ／
ＤＭＩ－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
ＤＭＩ产品纯度测定和生产过程中的质量控制．
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［１５］　常建华，郭立安．有机化合物的分离与纯化［Ｍ］．陕
西：陕西科学技术出版社，１９９７：１２１．

［１６］　李浩春，卢佩章．气相色谱手册［Ｍ］．北京：化学工业
出版社，１９９９：３．

［１７］　吴烈钧．气相色谱检测方法［Ｍ］．北京：化学工业出
版社，２０００：１４３．

ＰｕｒｉｔｙＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１，３－ｄｉｍｅｔｈｙｌ－２－ｉｍｉｄａｚｏｌｅ－ｎｏｎｅ

ＹＡＮＧＣａｉ－ｎｉｎｇ，ＦＡＮＹｏｎｇ－ｈｕｉ，ＬＩＵＨｏｎｇ－ｎｉ，ＺＨＡＯＴｉｅ－ｚｈｕ
（Ｘｉ′ａｎＭｏｄｅｒｎＣｈｅｍｉｓｔｒｙＲｅｓｅａｒｃｈＩｎｓｔｉｔｕｔｅ，Ｘｉ′ａｎ７１００６５，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ａｓｉｍｐｌｅａｎｄａｃｃｕｒａｔｅｍｅｔｈｏｄｔｏｍｅａｓｕｒｅｔｈｅｐｕｒｉｔｙｏｆ１，３－ｄｉｍｅｔｈｙｌ－２－ｉｍｉｄａｚｏｌｅ－ｎｏｎｅｂｙＧＣｈａｓｂｅｅｎｓｅｔｕｐ．
Ｔｈｒｏｕｇｈｔｈｅｔｒａｃｋｉｎｇａｎｄｔｅｓｔｉｎｇｏｆｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｉｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ，ｗｈｉｃｈｄｉｒｅｃｔｓｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓ，ｔｈｅｐｕｒｉｔｙｏｆｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｃａｎｂｅ
ｍｏｒｅｔｈａｎ９９．９％．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：１，３－ｄｉｍｅｔｈｙｌ－２－ｉｍｉｄａｚｏｌｅ－ｎｏｎｅ；ＧＣ

Ｃｌａｓｓｉｆｙｉｎｇｎｕｍｂｅｒ：Ｏ６２６．２

６５２



第４期 杨彩宁，等：１，３－二甲基－２－咪唑啉酮的纯度测定 ７５２


