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摘 要 用 H P L C 和 U v 方法研究 了腺补钻胺在不同物理状态和不同 p H 溶剂中受不同光强度

照射后的光解情倪
,

结果表明在相同光强 下本品 l司体状态较液体状态稳定得多
,

在酸性缓冲液中

( p H 2
.

0) 降解较中性缓冲液 ( p H 7
.

0 )
、

水 ( p H 5
.

5) 慢
,

在相同物理状态 下光强度越大 则光解速度越
J

决
,

提示本品原料应避光保存
,

而溶液由 于降解较快
,

应避光操作并尽快测定
。

关键词 腺芬钻胺
;
光解

腺 营钻胺是维生素 线
2

在体内的活性形

式
’ ; ,

其结构的区别在于腺昔钻胺是以 5
` 一

脱

氧腺昔基取代维生素 B , 2

分子中的氰基
,

而且

是以 5
` 一

脱氧核糖中的一 c H Z

直接与 C O

原子

相连
,

形成有机金属键
,

即 C
o
一 C 键

,

由于烷

基的强烈 斥电子作用使 c o 一 c 键减弱
,

所以

腺普钻胺性质不稳定
,

对光敏感
,

曝光后降解

生成 v it B
I: ,

和 51
、

8 脱氧腺普
,

进一步反应生

成轻钻胺素
一

`
·

2 ’ ,

反应式 (简写 )如
一

下
:

厂气二
. _ `

.

:
_一

长7
厂 :

、 : 七
一

二

必竺举夕
二

鹭乙翌户夕些
,

乙上兰干竺夕

又 日
、

又 石
z

又
。 :

C o匕 a m a n、 i d e v i扭 n l i n D H y d r
倪

( )匕a 一a 一1 1 i n

本文用 H IP
一

￡ 和 U v 方法分别研究了腺

昔钻胺在不同物理状态和不同 p H 溶剂中受

不同光强度照射后的光解情况
。

1 仪器与试药

S p
一

8 8 0 0 高 效液相 色谱仪 ( 美 国 s P 公

司 )
,

S p
一

2 0 0 检测器
,

C R
一

3 A 积 分仪
,

Y w G
-

C `:

柱 ; U v
一

36 5 紫外分光光度计 ( 日本岛津 )
,

腺普钻胺由华北制药厂提供
; 乙睛

、

磷酸为优

级纯
,

其它试剂均为分析纯
。

2 方法与结果

乙 1 H P L C 分析方法

将本品加水制成每 l m] 中含 }
.

O m g 的

供试 品溶液
,

照文献川有关物质项下试 验
,

C
l ,

柱
,

乙睛
一

0
.

0 5 m o l / L 磷 酸二 氢钾 ( 17 :

8 3) 并用磷酸调 p H 至 3
.

2 为流动相
,

2
.

为 2 60
n m

,

液相色谱 图见图 x
,

图中 r。 咬
.

8 7 2 m i n 峰

为腺昔钻胺峰
,

其余为降解物峰
,

说明在该色

谱条件下腺昔钻胺与降解物可得到很好的分

离
。

本品在 10 0 0一 1 0 0 9 / m1 范围内呈良好的

线性 关系
,

回归方程为 ) = 3 2 5 2 2 X + 2 0 7 2 6 8

( ,
一 0

.

9 9 9 5 )
,

式 中 Y 为峰面积
,

X 为 浓度

( 尽g / m l )
。

2
.

1
.

1 固 休状 态下 的 光解 取本品约 25

m g
,

平铺于小称量瓶中
,

分别置避光
、

室内弱

光 (照度 50 一 60 L x ,

室内仅 相w 日光灯距样

品 Z m 照射 )
、

室 内强光 (照度 3 0 0 0 一 冷0 0 0

L x ,

避免阳光直射
,

为文献川规定的光强 )下

放 置 。
,

1
,

2
,

4
,

6 h
,

照
“ 2

.

1 ”

项下
,

从
“

将本

品加水… ”
起操作

,

计算剩余含量 (% )
,

结果

见表 l
。

I
,

a b 1
.

’

r h e Ph o t o l y s i s o f e o b a m a m id e u n d e r s o l i d s t a t e

t / h

L g̀ h “ n ` e n s ` , y 一石一一厂
一牙一一习一

.

飞一
P r o t e e t e d f r。 一n I i g n t 9 8

.

5 9 7
.

8 9 7
.

5

W
e a k ! i g h t 9 8

.

5 9 7
.

0 一 9 6
.

4 9 5
.

2

S t r o n g l i g h t 9 8
.

5 9 5
.

8 9 5
.

1 9招
.

6 9 3
.

0

2
.

1
.

2 液休状态下的光解 取本品加水制

成每 1 m l 中含 l
.

o m g 的供试品溶液
,

分别

收稿 卜l 期 19 9 6 10 0 3
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置于
“ 2

.

1
.

1 ”
项下所 述的光强下照射

,

并从
“

放置 0
,

1
,

.2 二 ”

起操作
,

计算剩余含量 (纬 )
,

结果见表 2
。

导鬓嵘

t / m i n

F正名 1
.

H PCL
o f e o ba m a m i d e

aT b 2
.

T h e Ph o ut l y s is o f co b a m a m i d e u n d e r Ii q u id s at 比

t / h
L i , ` i n “ n s ì y 一了一丫厂一万一一丁一一了一

Fi g 2
.

U V s详 e t r u m o f co ab m a m i d e i n b u f f e r ( p H 7
,

0 ) a n d w a
-

te r ( pH 5
.

5 ) u n d e r 就r o n g 11幼t

(
一

) o h
.

( … ) l h
,

(一 一 2 ) h
,

(一
·
一 ) 3 h

P r o te e t . d fr o m l ; g h t

W ea k Ii g h t

S t r on g 11助 t

9 8
.

5 9 8
.

1 9 7
.

8

9 8
.

5 9 4
.

6 9 1
,

4 8 6
.

5 8 0
.

4

9 8
.

5 0
.

7

2
.

2 U v 分析方法

2
.

2
.

1 p H 对腺普枯胺光解的影响 腺昔钻

胺水溶液在 p H 大于 3
.

5 时为红色
,

小于 3
.

5

时为黄色
,

据认为这是 由于 5
,

6
一

二甲苯骄咪

哇基从 C 。
原子上解离的结果 .2[

`〕 ,

为此配制

了一系列 p H 分别为 1
.

0
,

2
.

0
,

3
.

0
,

4
.

0
、

水

( p H 5
.

5 )
、

p H 7
.

0 的腺 昔钻胺水溶液 ( 浓度

为 5 0 阳 / m l )
,

分别置于
“ 2

.

1
.

1 ”

项 下所述的

光强下照射
,

在 0
,

l
,

2
,

3 h 测定
,

结果在光解

前后
,

p H 为 1
.

0
、

2
.

0溶液的颜色和吸收光谱

的变化完全一致
,

但不同于 p H 大于 .3 5 的

三个溶液
,

p H 4
.

0
、

水
、

p H 7
.

0 的溶液的颜色

和吸收光谱的变化完全一致 (参见图 2
、

图

3 )
,

而 p H 为 3
.

0 的溶液光解前为黄色
,

吸收

光谱与 p H 1
.

0
、

p H 2
.

0 的溶液很相近
,

但光解

后溶液颜色 和吸收 光谱转变为与 p H 大 于

3
.

5 的三个溶液一致
。

3 0 0 4 0 0 5 0 0 60 0
人 / n n ,

F i s 3
.

Lj V s pe e t r u
m o f e o ab m a m id e i n b u f f e r ( PH 2

.

0 ) u n d e r

s t r o n g Ii s h t

(
一

) o h ,

( 一 ) l h ,

( 一 一 2 ) h ,

(一
·

一 ) 3 h

2
.

2
.

2 在二种缓冲液 中的光解 根据腺昔

钻胺水溶液 在 p H 大于和小于 3
.

5 时吸收光
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谱不同
,

文献
〔` ]采用差示分光光度法测定本

品的含量
,

并且该方法收载于中国药典 19 9 5

年版
。

照文献 a[] 分别配制本品的二种缓冲液

和水溶液
,

分别置
“ 2

.

1
.

1”
项下所述的光强

下
,

在 0
,

1
,

2
,

3 h 分别测定
,

绘制吸收光谱
,

结果见图 2
、

图 3
。

2
.

2
.

3 差示吸 收光谱的变化 照文献川以

本品的 p H 7
.

0 缓冲液溶液为空 白
,

以 p H 2
.

0

缓冲液溶液为测定液
,

置于
“ 2

.

1
.

1” 项下所述

的光强下
,

在 O
,

l
,

2
,

3 h 分别测定
,

绘制差示

吸收光谱
,

结果见图 4
。

4 0 0

入/ n 。 ,

/之七石兔|
l

、叭八哟妇厂11一门:
l

·

卜r盯卜口咔引利,J,IJJJJJ湘J渭J,n

入 /
n m

F i名 4
`

!书 e d f f f e r e l l t ica , s pe c t r o m o f e o加 m 日m j d e u n d e r t w o k i n d s o f l i g h t j n et n s i t y

( a ) w ae k 11助 t ; ( b )
s t r o n g ì g h t (一 ) o h

,

( … ) l h
,

(一 一 2 ) h
,

(一
·
一 ) 3 h

3 讨 论

l) 从表 1
、

表 2 可以看到本品在相同光

强下固态较液态相对稳定的多
; 在相同物理

状态下
.

光解速度随光强度增加而加快
,

尤其

是液体
,

强光照射 l h 即降解完全
,

而弱光照

射下光解反应为一级反应 (
:
~ 一 0

.

9 9 8 )
,
t : , 2

为 2 l h
。

2) 腺昔钻胺水溶液在 p H 为 3
.

5 时存在

5
,

6
一

二 甲苯骄咪哇基从 c 。 原子上解离的平

衡过程
,

p H 小于 3
.

5 与 p H 大于 3
.

5 的溶液

颜色和吸收光谱不同
,

但 p H 小于 3
.

5 的 p H

l
·

o
、

p H .2 0 溶液 则吸收光谱相同
,

光解情况

相同
,

p H 大于 3
.

5 的 p H 4
.

0
、

水 ( p H 5
.

5 )
、

p H

7
.

0 溶液 吸收光谱相同
,

光解情 况相同
,

而

p H 为 3
.

0 的溶液由于 p H 值处于解离平衡的

边缘
,

光解后较 p H 1
.

0
、

p H 2
.

0 溶液更易转

化
,

吸收光谱与 p H 大于 3
.

5 的溶液 吸收光

谱一致
。

3) 图 2
、

图 3 说明在强光下本品在不同

p H 缓冲液中光解程度不一致
,

在 p H 7
.

0 缓

冲液中由于强光照射其吸收图谱迅速发生变

化
,

l h 即在 3 5 1 n m 出现强吸收峰 (此峰为轻

钻胺素的特征吸收峰 )
,

并且直到 3 h 此峰不

再变化
,

说明光解反应在 l h 即完全
,

本品水

溶液 ( p H 5
.

5) 的吸收光谱同 p H 7
.

0 缓冲液

的变化一致 (这与 H P L C 方法研究本品水溶

液强光 下光解的结果 一致
,

即 l h 降解完

全 )
,

也说明缓冲液中离子对对光解反应无影

响 ; 而 p H Z
.

O 缓冲液溶液曝 光后
,

在 2 61 n m

的吸收 度逐 渐降低
,

3 05 n m 处的吸收峰消

失
,

形成最小吸收
,

并不断下降
,

到 3 h 降到

与 p H 7
.

0 溶液的吸收一致
;
在 3 51 n m 出现

的吸收峰不断增强
,

3 h 增强到与 p H .7 0 溶
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液的吸收一致
。

另以 p H为 2
.

0的盐酸溶液
、

磷酸盐缓冲液代替上述 p H Z
.

O的氯化钾缓

冲液同法操作
,

光解情况相同
,

说明缓冲液中

离子对对光解反应无影响
。

在上述曝光条件

下
,

p H .7 。 溶液和 水溶液无 明显的颜色变

化
,

为红色溶液
,

而 p H Z
.

O溶液 由原来的黄

色
,

曝光 l h 变为橙红色
。

Z h 变为红略带橙

色
,

3 h 变为与 p H 7
.

0 溶液相同的颜色 一一

红色溶液
,

但溶液的 p H 值仍为 2
.

0
。

在弱光

下本品在三种溶剂 中的光解速度均较强光下

减慢
,

在避光下本品在三种溶剂中相对稳定
,

吸收光谱几无变化
。

4) 由于本品在 p H 7
.

0 和 p H 2
.

0 缓冲液

中吸收光谱变化情况不同
,

其差示吸收光谱

也发生明显的变化
,

在强光下差示吸收光谱

发生急剧的变化
,

在弱光下差示吸收光谱在

25 0一 34 0 n m 波长范围内变化较 小
,

其中在

含量测定波长 3 04
.

5士 0
.

5 n m 处 么A 增加了

约 4肠
,

差示峰红移了约 1 n m
,

因此为保证含

量测定的准确性
,

溶液应在避光条件下尽快

完成测定
。
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