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气相色谱-质谱联用研究抗坏血酸

在注射液中的降解产物*

何 平 殷恭宽
（华西医科大学药学系，成都）

抗坏血酸是一种常用药物，化学性质不

稳定，有关其降解产物，已见许多报道[1,2，
仅在Mikova,Kamila[3]所作综述中，就包

括了C1-C1048 种降解产物。本文作者根据
前报[4]气相色谱-质谱联用分离鉴定抗坏

血酸及降解产物的分析方法，以25％抗坏血

酸注射液为对象，研究了注射液安瓿中抗坏

血酸在中性条件下的无氧降解产物，确定了

在该条件下抗坏血酸降解有丙三醇、丁四

醇、木糖和苏糖酸生成，对抗坏血酸在该条

件下生成苏糖酸的可能途径进行了讨论。

实 验 部 分

（一）药品 抗坏血酸注射液，500mg/
2ml(pH 6.5)

其它药品同前报[4]。

（二）样品处理过程 取经沸水浴加热

10∈时的抗坏血酸注射液 （含量下降10-

12 ）安瓿数支，取出溶液，立即进行冰冻

干燥。将冻干样品按前报方法进行硅烷化，

取3l进样分析。

（三）仪器条件 同前报[4]。

结 果 和 讨 论

抗坏血酸注射液经沸水浴加热10小时

后，仅少量抗坏血酸降解，用一般方法检

测、鉴定所生成的微量降解产物，尤其是在

尚未确定降解产物的结构，不能使用标准品

的情况下极为困难。本文采用气相色谱-质

谱联用分析降解产物的三甲基硅烷 （TMS）

衍生物，不仅可分离几乎所有的降解产物，
根据质谱提供的信息，还可对降解产物的结

构进行推测。

图1是加热降解后的25％抗坏血酸注射

液，冰冻干燥后，制成TMS衍生物的气相

色谱图，峰23为TMS-抗坏血酸，峰1314、

1820为TMS-木糖，分别为 ,-呋喃型和

吡喃型异构体，其保留时间和质谱图与标准

品的TMS衍生物一致。峰5,11,17的质谱图

见图2(a,c)，经计算机检索，图2(a)为

TMS-丙三醇，图2(c)为TMS-丁四醇，与

标准图谱比较，纯度和相关性均超过900(完

全相同为1000)。峰11的质谱图(图2,b)经与

文献对照[5]和图谱分析为直链四碳多羟基

酸，由于该化合物由抗坏血酸降解所产生，

所以可确定该化合物为苏糖酸。
抗坏血酸在充有惰性气体的密闭容器中

降解，可认为是无氧降解，在这种条件下应

有木糖生成，但苏糖酸则是有氧氧化的一个

代表产物。对安瓿中抗坏血酸降解生成苏糖

酸，作者作出下述推测：1．在充N2安瓿中

不会完全“无氧”，残存氧使抗坏血酸发生

有氧氧化，苏糖酸按有氧氧化途径生成 （图

3a)；2．在无氧条件下，抗坏血酸通过3-酮

异构体裂解生成苏糖酸 (图3,b)

由于在充N2的安瓿中，即使有氧气存

在，其量也非常少，因而，发生有氧氧化的可
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能性不大，且在降解的抗坏血酸注射液中，
也未能检测出去氢抗坏血酸和2,3-二酮-L-

古洛糖酸。作者认为苏糖酸按无氧途径生成

较为合理，当然也不排除其它生成途径的可

性能。
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Detection of Degradation Products of Ascorbic Acid
in Injection by Gas Chromatography-Mass Spectrome-

try He Ping and Yin Gongkuan,Facult f

Pharmacy,West China University o Medical
Scienes,Chengdu

The degradation products of ascorbic acid in
neutral injection were studied by gas chroma-
tography-mass spectrometry.Glycerine,1,2,3,4-
butantetraol,xylose and threonic acid were separa-
ted and identified as trimethylsilyl derivatives
on a capillary column coated with SE-54.The
proposed pathway for the formation of threonic
acid from ascorbic acid in neutral injection was
discussed.

C11-C13和C16C19工业脂肪叔胺的毛细管色谱分析
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脂肪叔胺是精细化工的主要原料，用它

可生产出多种阳离子型表面活性剂。目前，脂

肪叔胺的分析，国内主要是采用化学定氮法

[1]，国外曾报道过用色谱分析[2的结果。我

们采用甲基乙烯基硅橡胶交联毛细管柱，对

C11-C13C11叔胺系指N,N-二甲基十一胺，

下同）、C16-C19二种系列脂肪叔胺，进行了

色谱分离，采用色谱方法和色谱-质谱方法
定性，测出了多种组分在 FID上的校正因

子，用归一化法进行定量，从而建立了工业
脂肪叔胺的全分析方法。

实 验 部 分

（一）仪器 1．色谱仪：美国P-E公

司Sigma型色谱仪，FID检测器，汽化室及
检测器温度均为280 。32m 0.25mm甲基

乙烯基硅橡胶交联毛细管柱，载气H2，尾吹
N2，柱前压力147.1KPa，分流比130:1。

2．色-质联用仪：MAT312/SS200

Varian 3700联用仪，电子能量70eV，R

1000m/z，

（二）样品


