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胶束电动毛细管色谱法对三磷酸腺普

及其分解产物的分离分析

陈玉英 俊藤正志
’ 江坂幸宏

’

(分析化学教研室 ; ’

岐阜药科大学
,

日本岐阜市 )

摘 典 对 AT P (初 en 因en tr i p hOS p ha t e )及其分解产物 A DP (如 en . in
o d i p hOS p腼 et )

、
A M P ( ad en *

山
e m on 叩脑 pha et )等采用胶束电动毛细管色谱法进行分离分析

。

电动色谱系统为
:

毛细管柱 57
c m

x 45 o m (I
.

D )
,

石英毛细管
,
U v 紫外检测器 (波长 2 60 n m )

,

磷酸盐缓冲溶液 ( N为 H p o 。 ) 5 m m ul / L
,

十二烷基硫酸钠 ( s D6 ) 50 ~ ol / (L PH ~ 9
.

06 )
。

获得了良好的分离
,

为 人T P 的定量建立了良好的分

析系统
。

类性调 胶束电动毛细管色谱
;

三磷酸腺昔 ; 腺嗓吟 ; 二磷酸腺昔 ; 一磷酸腺昔 ; 环磷酸腺昔

原 理 [ ,
,
2

,

6
, ’ 〕

组分在两相间具有不同的分配系数
,

显示出

不同的淌度而得到分离
。

三磷酸腺昔 ( A T P )为一辅酶类药物
,

是

肌体代谢及肌肉收缩所必需的物质
。

中国药

典作为治疗心肌炎
、

脑动脉硬化及急性
、

慢性

肝炎的药物
。

但是 A T P 为不稳定物质
,

容易

朱去礴酸根而成为二磷酸腺昔 ( A D )P
、

一磷

蘸拱
-

在一起形成胶束
。

溶质即在胶束相与水相间

进行分配
,

其原理类似色谱法
,

但其又与其它

龟泳法相似
。

由于毛细管壁一般带有负电荷
,

徽靠近管壁的缓冲溶液带正电荷且向阴极移

动形成电渗流
。

另外因 SD` 胶束表面带有负

电嘴而以较大的淌度向阳极移动
。

不过
,

一般

带视下龟诊流的速度大于胶束的淌度
,

因此

级终玻粱仍以脚定的速度流向阴极
。

由于各

2 实验部分

2
.

1 试剂与仪器

表面活性剂
: s D S (和光纯药工业株式会

社 ) ;磷酸钠
、

磷酸氢钠 ( A
.

R
,

关东化学株式

会社 ) ; A T p 、 A
DP

、
人M p 等标准品 (东京化成

贩壳株式会社 )
。

高压源
: H CZE

一

3 0P N 0 25
一 LDS

,
检测器

:

U vi DcE
一

1 00
一

I 旧本分光工业株式会社 ) ,

石英毛细管柱
:

全长 57 cm
,

有效长度 37
c m

,

4 5 o m .(I D ) ,铂电极一对及电解槽
。

2
.

2 实脸与方法

2
.

2
.

1 石英毛细苦的预处理 [’. 习 石英毛细

管先用 0
.

1 m o l / L H c l抽洗约 Z m加
,

然后再

用 乐 l m诚 / L Na 0 H 溶液抽洗约 2 而
n ,

再用

去离子水抽洗 2~ 3 m in
,

备用
。

2
.

2
.

2
.

样品溶液 的配制 分别称取 人 T P
、

A p P
、
A M p 适 t 于 t 瓶中

,

加去离子水适 t
,

超声振荡待溶解
,

再加水到刻度定容
,

配成约

0
,

s m刁而的浓度
,

备用
. A d e n

ine 及 c AM p 的
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配制方法相同
。

泥合溶液的配制 分别称取上述标准品

于同一量瓶中
,

加去离子水适 t
,

用超声波振

荡待完全溶解
,

再加去离子水稀释到刻度定

容
。

若有徽显 混浊的感觉时
,

用徽孔 (0
.

45

卜m )撼球过滤后方能作进样溶液
。

2
.

2
.

3 电泳条件的选择

碑酸盐缓冲溶液的配制与选择 称取磷

酸盐适 量
,

分别 配制成 2
.

0 m m ol / L
、

.5 0

m m o l / L
、

1 0 m m o l / L
、

2 0 m m ol / L 溶液
,

分别加

入 S sD
,

配成浓度为 50 m m ul / L
,

再用 0
.

1

m o l / L H c l溶液调节各混合液 p H = 9
.

0 6 ,

进

行实验
。

S D6 溶液浓度的选择

取上述磷酸盐溶液 (5 m m ol / )L 分别加入

s D 6 适 t
,

使各成为 5 0 m m o l / L
、

2 0 m m o l / L
、

1 0 m m ul / L
、

5
.

0 m m o l / L
,

各溶液均用 HC I溶

液 ( 0
.

1 m ul / L )调节 PH = 9
.

0 6
。

碑酸盐竣冲溶液 PH 值的选择

将磷酸盐缓冲溶液 (5 m m ol / L )与 s sD
(5 O~ of / L )的混合溶液适量

,

调节溶液的

PH 分别为 9
.

06
,

6
.

00
,

3
.

00 进行试验
。

上述各试验用磷酸盐缓冲溶液
,

均应该

先用超声波脱气 10 m in 左右
,

才能上机使

用
。

高压源的工作 电压选择

运用电压为 2 0 kv
、

15 k v
、

10 kv 分别在

上述最佳浓度的磷酸盐缓冲溶液上进行试

验
,

通过组合选择得出了下列最佳电泳系统
。

2
.

2
.

4 最佳电泳来统

缓冲液中磷酸盐浓度 5 m m of / L
、

s D 6 浓

度为 5 0 m m of / L
、

PH 二 9
.

0 6 ; 电泳电压 1 5 kv ;

检侧器 U v 凡= 2 60
n m

,

F
.

5 0
.

32 ,进样方法
:

手动虹吸进样 1 0 e m 6 5 ;纸速
:
2

·

5 m m /itn
n ;

石英毛细管
:
5 7 e m ( l = 3 7 e m ) x 4 5 , m ( I

·

D )
。

样品溶液均为标准品 (浓度 0
.

s m刁 m l)

水溶液
,

见图 1
。

F堪 1
.

T . t o f e lect
r ok 场 et i e s y s t呱

.

伪 jP l lar y :
4 5 协m X 5 7 e m .

b u f fe r :
5 m mo l / L N a s P O一+ S璐 5 0 m咖 l / L ; a

刚同
v o lt :

15

kv . in娜 t lo n : s i Ph on ef feC t ( 10 e m 65 ) . 血 t ec t i加
:
2 6 0 nm

.

1
.

Ad . n in e . 2
.

认M P ; 3
.

A M P . 4
.

A D P , 5
.

A T P

3 结果与讨论

3
.

1 在上述各实验条件中以最佳电泳 系统

得到的分离最好
。

即分离度为完全基线分离
,

峰形基本对称
,

理论塔板数 N 为 1 0 12 1 / m 以

组分 A D P 为基 准
。

当 s D s 浓度 小于 5 0

m m ul / L 时得到的色谱峰的峰形及分离度有

一定影响
,

对保留时间无显著改变
。

3
.

2 工作电压对保留时何 t , 影响的见表 1
.

aT b 1
.

t . o f co m冈 u n ds ( m坑 )

A )PI Ii司 v说 t A d e n i n e e A M P 人 M P A D P A T P

1 5 k V

2 0 k V

12
_

1 0
。

万 :;
品Oó勺ō勺J,

3
.

3 改变载液的 PH 值
,

组分间分离度不能

达到基线分离
.

见图 2
。

3
.

4 毛细管的处理应用 H c l 溶液 (0
.

1 m o l /

L )及 N a o H 溶液 ( 0
.

1 m o l / L )
,

可以除去管壁

表面的金属离子或粘粉管壁的有机物
,

从而

改善分离效果
,

提高柱效
。
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I文摘 0 26】 . 硅峨姚压敏胶— . 吗洛尔系统释

药性能的研究 平其能
,

翟红莲
,

趁 杰
.

中国医药

工 kJ 杂志
,
1 9 93 . 2 4 ( 5 ) : 2 06

采用滚二甲基硅氧烷与硅树脂缩合而成的聚硅

权烧压敏胶为载体
,

将唾吗洛尔及其它辅料混合涂

布成单层成多层经皮给药系统
,

研究了压敏胶对唾

吗浴尔释药性能的影响
.

结果表明
,

聚硅氧烷压敏

胶中的药物释放极慢
,

加入 T W eC n

80
,

P v p K : 。 ,

乳

褚或 P E G 6。。O等水溶性致孔剂可以不同程度地加速

释放
。

l文摘 02 7】正常人口 服阿米诺利片荆的药物动力

举 柳晓泉
,

叶晓铭
,

黄圣凯
.

中国医 药工 业杂志
,

1 9 93 ; 2 4 ( 5 ) : 2 15

应用英国产阿米洛利片剂
,

研究其在正常中国

人体内的药物动力学
,

为国内临床合理使用提供依

据
.


