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, , 西 酞 普 兰（ 3.9-)"0’-%，8>5）适 用 于 抑 郁 性 精 神 障 碍 的

急性和常规治疗。!+（ - ）+8>5 对 & +羟 色 胺 有 较 好 的 抑 制 作

用，"+（ . ）+8>5 疗 效 较 差［$］，故 要 求 以 !+（ - ）+8>5 单 体 形

式上市。化合物（ . ）+% +［% +（ 二甲氨 基）+$ +（%?+氟 苯 基）+$ +羟
丁基］+( +羟甲 基 +苯 氰 氢 溴 盐（（ . ）+8>5>）是 !+（ - ）+8>5 合

成中最重要的中间 体，手 性 分 离 出（ . ）+8>5> 后 通 过 环 合 即

可制备 !+（ - ）+8>5 单体。欲控制 !+（ - ）+8>5 的 光 学 纯 度，

必须先控 制 "+（ . ）+8>5> 的 纯 度。因 此，建 立（ / ）+8>5> 的

手性分离方法及 异 构 体 的 定 量 方 法 十 分 必 要。本 文 在 文 献

［!］的基础上拆 分 了 8>5> 对 映 体，定 量 测 定 了 "+（ . ）+8>5>
粗品中的 !+（ - ）+8>5>，初步探讨了 8>5> 的拆分机理。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂

, , 自组装毛细管电泳仪：高压电源 " 0 (" @(；AB+!""" 色

谱工作站（ 南京千谱软件有限公司）；石英毛细管（ 总长 &%1 "
3%，有效长度 %$1 " 3%，内径 ’& !%，河北永年锐沣色谱器件

有限公司）。8>5> 外 消 旋 混 合 物、"+（ . ）+8>5>（ 高 效 液 相 色

谱测其含量为 221 ’C，重庆莱美药物技术有限公司馈赠），糊

精（ 分析纯，四川省彭州军乐化工厂），其余试剂均为分析纯。

水为一次蒸馏水。

! ! #" 实验方法与步骤

, , 在 !-A!D<% 溶液 中 加 入 糊 精，加 热 溶 解，冷 却 至 室 温，

用 $1 "C 的 A(D<% 或 "1 $" %") E F 的 !-<A 调节 0A 值，配制

成 !-A!D<% 浓度为 +" %%") E F 的运行缓冲溶液。样品用缓

冲溶液溶解。石英毛细管 在 使 用 前 用 " * $" %") E F !-<A 冲

洗 !" %.4，再用水、运行缓冲液依次冲洗 & %.4。两次电泳之

间再用上述溶液依次冲洗 $ %.4。正向电泳，电迁移进样（!"
@( 3 & ;），检测波长 !(2 4%。

#" 结果与讨论

# ! !" 各种因素对分离度（! "）的影响

, , 改变糊 精 含 量 及 缓 冲 溶 液 的 0A，考 察 它 们 对 " ; 的 影

响，结果见图 $。

, , 考察磷酸盐浓度（!" 0 $"" %%") E F）对 " ; 的影响。低

图 !" （#）糊精含量及（$）缓冲液 %& 对分离度的影响

浓度时，离子强度低，毛细管壁吸附荷正电的 8>5>，导致电泳

峰拖尾；浓度增大，其离子强度增加，样品在管壁上的吸附减

小，峰形改善，柱 效 增 加。离 子 强 度 过 高 时，电 流 过 大，柱 内

温度升高，分离效果下降。

, , 当缓冲溶液为含 $(C 糊 精 的 +" %%") E F !-A!D<%（ 0A
&1 %），运行电压为 !" @( 时，8>5> 对映体（ 采用标准添加法定

性）得到最佳分离（ 见图 !），" ; 为 $1 2。

图 #" ’()( 的手性分离电泳图

# ! #" 标准曲线的建立及实际样品的测定

, , 配 制 "1 "+，"1 $"，"1 !"，"1 ("，"1 &"，$1 "" 及 !1 "" G E F 的

8>5>（ 外 消 旋 标 准 样 品 ）溶 液，相 当 于 "+（ . ）+8>5> 为 "1 "%
0 $1 "" G E F。分别在 最 佳 分 离 条 件 下 进 行 电 泳 分 离，以 "+

（ . ）+8>5> 的峰面积 #" 为 纵 坐 标，其 浓 度 $" 为 横 坐 标 绘 制

标准曲线，得：#" 4 &$$1 ’2$" - ’1 !2( &，%" 4 "1 22# #；线 性 关

系良好，其检出限为 $#1 # %G E F（! & ’ 4 (）。

, , 准确称取 "+（ . ）+8>5> 的粗品 ("1 " %G，配制成 (1 " G E F
的样品溶液。( 次平行测定的 !+（ - ）+8>5> 含量的平均值为

’1 ($C，相对标准偏差为 (1 (C。

# ! $" 拆分机理的探讨

, , 糊精由 H+葡萄糖单元以 ! +（$#%）糖 苷 键 连 接 组 成，葡

萄糖单元的 ! 和 " 异构体处于不断的动态平衡中，因此糊精

分子可以形成“ 柔性链”。在溶液中，糊精分子柔性链发生构

型转换形成内部疏水的螺旋状空腔结构［(］。这种结构对 8>+
5> 对映体分子的空间限制作用强化了葡萄糖单元与 8>5> 分

子之间的氢键作用，产生了立体选择性。一些与环糊精空腔

结构及大小不匹 配 的 对 映 体 分 子，如 8>5> 不 能 被 环 糊 精 介

质分离，而糊精的螺旋 空 腔 结 构“ 柔 性”较 大，对 分 子 体 积 大

小的要求不是很严格，则可能分离对映体。
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