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D D 药物对映体 的 各 个 单 体 通 常 具 有 不 同 的 生 物 活 性、药

理活性，所以需要对它们进行拆分以得到旋光单体［$］。:&和
;&酒石酸是廉价 的 手 性 原 料，（!!，,!）&酒 石 酸［!］可 直 接 从

自然界获取。选择酒石酸衍生物例如酒石酸二酯、酒石酸单

酰胺、酒石酸二酰胺等用于对映体拆分，效果比较令人满意。

本工作将（!!，,!）&酒 石 酸 &二 环 己 酯 固 载 在 硅 胶 <=!#0 板

上，成功地拆分了盐酸 克 伦 特 罗 对 映 体，并 对 其 拆 分 机 理 进

行了探讨。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂

D D >?&!型三 用 紫 外 分 析 仪（ 上 海 顾 村 电 光 仪 器 厂 ）；@&$
型薄层层 析 展 开 缸（ 上 海 信 谊 仪 器 厂 ）。（!!，,!）&酒 石 酸

（ 常茂生物化学工程股份有限公司；%22E /A ）；（!!，,!）&酒
石酸 &二环己酯参照文献［!］合成。

! ! #" 酒石酸酯固载薄层色谱板的制备

D D 分别 准 确 称 取 "E !#，"E #"，"E /#，$E "" 3（!!，,!）&酒 石

酸 &二环己酯，按文献［,］的方法制备薄层板。

! ! $" 薄层色谱分离

D D 采用乙腈 &叔丁 醇（ 体 积 比 为 #" F #"）为 展 开 剂，在 室 温

下按文献［,］的方法进行实验和分析数据。

#" 结果与讨论

# ! !" 分离条件的选择

D D 分别采用乙腈 &不同种类的醇（ 体积 比 为 #" F #"）作 展 开

剂，在室温下拆分盐 酸 克 伦 特 罗 对 映 体。考 察 结 果 表 明，采

用正丁醇、仲丁醇、叔丁 醇、正 庚 醇、正 辛 醇 时 均 可 拆 分 盐 酸

克伦特罗对映体，其中正丁醇、仲丁醇、叔丁醇可实现基线分

离。而其他醇（ 甲 醇、乙 醇、异 丙 醇、正 戊 醇、异 戊 醇、正 己

醇）为展开剂时无法 拆 分 盐 酸 克 伦 特 罗 对 映 体。 结 果 还 表

明，使用乙腈 &叔丁 醇 为 展 开 剂 时，分 离 度 最 大，分 离 效 果 最

好，所以本实验 采 用 乙 腈 &叔 丁 醇 作 展 开 剂。实 验 还 考 察 了

乙腈 &叔丁醇的比例对拆分效果的影响，结果表明，当体积比

为 #"F #" 时分离效果最好。

D D 考 察 了（!!，,!）&酒 石 酸 &二 环 己 酯 固 载 量 对 拆 分 效 果

的影响，结果发现，将 "E # 3（!!，,!）&酒石酸 &二环己酯固载

于 $#E " 3 硅胶上而制备的薄层板，其分离效果 最 好，分 离 度

为 0E /-。且样品拆分后在薄层 板 上 的 两 对 映 体 斑 点 大 小 一

致，分离效果较好。

D D 缓冲溶液一般可 改 善 色 谱 的 拆 分 效 果。本 实 验 采 用 乙

腈 &叔丁醇（ 体积比为 #"F #"）为展开剂 拆 分 盐 酸 克 伦 特 罗 对

映体时 有 轻 微 拖 尾 现 象，因 此 实 验 中 配 制 了 "E $ 2"# B ;
%/!C@80 缓冲溶液（ 4C ,）作 为 拖 尾 抑 制 剂 添 加 到 展 开 剂

中，当其 比 例 在 "E !A G !E "A 变 化 时，不 仅 不 能 改 善 拖 尾 现

象，还严重影响对 映 体 的 拆 分 效 果，分 离 度 均 为 "。由 于 拖

尾现象非常轻微，故实验中选择的展开剂不添加缓冲溶液。

D D 综上所述，选择拆分条件为：将 "E # 3（!!，,!）&酒石酸 &
二环己酯固载于 $#E " 3 硅胶上制备薄层板，采用乙腈 &叔丁

醇（ 体积比为 #"F #"）为展开剂，在室温下拆分盐酸克伦特罗

对映体。

# ! #" （#!，$!）"酒石酸"二环己酯的结构特点和拆分机理

D D （!!，,!）&酒 石 酸 &二 环 己 酯 具 有 弹 性 的 羟 基 和 刚 性 的

羰基，有与被拆分手性 溶 质 相 作 用 的 位 置，主 要 与 多 种 类 型

手性化合物发生氢键相互作用实现手性识别，具有较广泛的

适用性。在进行薄层色谱拆分时，克仑特罗对映体与覆盖于

固定相表 面 的（!!，,!）&酒 石 酸 &二 环 己 酯 形 成 不 同 的 分 子

间作用力（ 见图 $），故在薄层板上的移动速度不同。（ H ）&"
构型的克仑特罗对映体与固定相的作用力强，存在 , 个主要

的作用点，在硅胶板上 移 动 速 度 相 对 较 慢，展 开 后 位 于 硅 胶

板的展开起始端近点；而（ I ）&! 构 型 的 对 映 体 与 固 定 相 仅

能形成“ 两点作用”，在硅胶板上 移 动 速 度 快，位 于 硅 胶 板 的

展开前沿的近点，因而可以实现拆分。

图 !" （ % ）"""克仑特罗与固定相（#!，$!）"酒石酸"
二环己酯相互作用模式

参考文献：

［$］D 朱全红，邓芹英，曾陇梅 $ 药物分析杂志，!""!，!!（!）：$##

［!］D C,#’(1 D，;(1’,0 E F，@,..,055"1 G，;(1’,0 H，I/" I$

G+0"2/."30/4+(/，$22$，,!（2 &$"）：0"/

［,］D 于金刚，黄可龙，焦飞鹏，彭霞辉 $ 色谱，!""#，!,（0）：0,$


