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要!烷基双环己基三氟苯类液晶是
XbX

和高档第一极小
X=

混合液晶中常用的液晶单体!在生产过程

中不可避免地会产生掉氟杂质!对这类单体和掉氟杂质的质谱分析有助于生产中对掉氟杂质的控制和液晶

单体纯度的提高&通过比较丙基双环己基
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二氟苯和丙基双环己基
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二氟苯的质谱图发现!
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液晶显示器件是众多平板显示技术中发展最

快%最成熟%应用最广泛的一种显示技术(

%

)

&作为

液晶显示器件的主要组成部分!液晶材料也在经

历着快速的发展&显示器性能的提高需要不断开

发满足实际应用所需的合适性能的液晶介质&当

前!快速响应液晶是液晶材料领域的研究重点!对

此!需要开发更低黏度%尤其是更低旋转黏度的液

晶介质&含氟环己烷苯类液晶具有良好的化学稳

定性和热稳定性!以及良好的对电场和电磁辐射

的稳定性!其低黏度特性可在液晶盒内产生较短
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的寻址时间%低阈值电压和高对比度(

!@&

)

&

在苯环的
F

位引入氟原子可以提高介电各

向异性!如果在
'

#

#

$位或
'

#

"

$位再引入
%

个或

!

个氟原子!可以更进一步增加分子的介电各向

异性&为满足一些液晶显示应用中低双折射性

的要求!通常使用含双环己烷结构的极性化合

物来作为液晶材料&作为
XbX

和高档第一极小

类
X=

混合液晶材料!材料本身应具有高电阻

率%高电压保持率%较大的相变范围%低旋转黏

度等特点!而这些特点要求液晶材料应有非常

高的纯度&

烷基双环己基三氟苯是这类配方中最常用

的液晶单体!在生产过程中不可避免地要产生

一些掉氟杂质&本文采用质谱分析(

?

!

A

)的方法

对这类单体和掉氟杂质进行了分析!其结果有

助于生产中对掉氟杂质的控制和液晶单体纯度

的提高&

!

!

实
!!

验

@>A

!

实验仪器

实验中采用安捷伦
?A[$=@"[?"'

气相色谱
@

质谱联用仪对烷基双环己基三氟苯液晶单体掉氟

杂质进行分析&
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结果与讨论
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烷基双环己基三氟苯类单体液晶

烷基双环己基三氟苯类单体液晶的结构式

如下"
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通过气相色谱
@

质谱联用仪分析!得到图
%

所

示的质谱图#以
%%

@ '

#

为例$&

由图
%

可知!分子离子峰是基峰!说明这类液

晶 单 体 非 常 稳 定&特 征 离 子
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为邻近苯环的环己烷环
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为邻近苯环的环己烷

重排!失去中性碎片后形成的(
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!
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!

b
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为与烷基直接相连的环己烷环断裂重排!

失去自由基形成的(
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丙基双环己基三氟苯的质谱图
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为与烷基直接相连的环己烷环断裂重排后形成的

(

'

#

B

?

'Bc'B

)&此类化合物可能的裂解途径

见图
!

&

B>@

!

烷基双环己基三氟苯类单体液晶的掉氟杂

质分析

此类液晶的主要掉氟杂质质谱图如图
#

所示

#以
%%

@ '

#

为例$&
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图
#

!

丙基双环己基
@#

!

F

!

"@

三氟苯的脱一个氟的杂质质

谱图
>
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此杂质的质谱图与产品的质谱图有相似之

处!都有
$

*

;

"

F%

!

""

!

&[

!

A#

的碎片!而图
#

中
$

*

;

"

%!?

!

%F$

!

%"#

分别对应图
%

中
$

*

;

"

%F"

!

%"A

!

%?%

的碎片#脱一个氟原子被氢取代$&根据质荷比

$

*

;#!$

和
$

*

;##A

的差值!可以初步判断此杂

质为掉氟杂质&从丙基双环己基
@#

!

F

!

"@

三氟苯

的分子结构来看!此结构的脱一个氟的杂质有两

种可能结构!分别为丙双环己基
@#

!

"@

二氟苯和丙

双环己基
@#

!

F@

二氟苯&但仅从质谱图
#

还不能

最终确定是哪一种结构&

!!

采用
M'@CE

对标准品丙双环己基
@#

!

F@

二氟

苯进行了分析研究!检测结果见图
F

的质谱图&
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丙基双环己基
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二氟苯的质谱图
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通过图
#

和图
F

的比较可以看出!两张质谱

图的一些碎片的丰度比是有差别的!尤其是
$

*

;

为
%F$

和
%!?

的两种碎片的丰度比差别明显&所

以
$

*

;

为
%!?

的碎片结构可能为

F

F

!

!

或

F

F

!

!

&图
#

和图
F

中
$

*

;

为
%F$

的碎片结

构分别为

F

F

!

!

和
F

F!

!

!此两种

碎片生成的机会均等&由于
$

*

;

为
%!?

的两种碎片

存在着不同的共振形式"
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#

!

F@

二氟苯的质谱图#图
F

$!

$

*

;

为
%!?

的碎片在

丙双环
M#

!

FM

二氟苯的质谱图上#图
#

$不如在丙

双环
M#

!

"M

二氟苯的质谱图#图
F

$中有更有利的

共振形式!而
$

*

;

为
%F$

的碎片生成的机会均

等!很明显在图
#

中
$

*

;

为
%!?

和
$

*

;

为
%F$

的

比值要大于图
F

中相应碎片的比值!所以可以肯

定地判断丙基双环己基
@#

!

F

!

"@

三氟苯的主要掉

氟杂质为丙双环
@#

!

"@

二氟苯&

其裂解途径如图
"

所示&

F

!

结
!!

论

烷基双环己基氟苯类化合物分子离子峰丰度

很高!主要的碎片是环己烷环开环的裂解碎片以

及含有氟代苯的碎片&通过比较丙基双环己基
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二氟苯的质谱图
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的丰度比在两张质谱图

上存在明显差别!比较了它们的共振形式!为最终

确定掉氟杂质提供了可靠的依据&此杂质是在生

产中产生!并且此杂质一旦产生就不易提纯&所

以对此杂质的定性!为优化烷基双环己基氟苯类

化合物生产工艺指明了方向&
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$液晶与显示%投稿方式为网上投稿&网上投稿便于您随时查询稿件的处理情况#方法为(登录本刊

网站
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#进入*作者投稿+栏目#在线注册投稿&注册时*用户名+和*口令+由您设

定#登录后按*提示+进行操作即可&稿件请用
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完成#采用通栏排版#以便专家网上审理&

$液晶与显示%稿件发表的正常周期为
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个月#缩短论文发表周期是学术论文的社会效益尽早实

现的重要条件#而满足$液晶与显示%征稿简则#特别是第
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项中!
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"的要求#是稿件可以尽早编辑

加工的必要条件&因此#您若希望论文能够早日发表#请您务必按*简则+写稿&

若您的稿件附有同行专家评语及单位推荐信#则您的稿件将优先发表#也欢迎您推荐
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专家)同时#本刊更欢迎国家各重大科技攻关项目和基金课题产出的自主创新性文章&

$液晶与显示%稿件发表含印刷版'电子版和网络版#对版权有特殊要求者#请事先声明&


