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磺丁基醚 β-环糊精 (SBE-β-CD，1) 是 β-环糊
精 (β-CD) 的磺丁基醚化衍生物，是一种肾毒性小、
水溶性好、溶血作用小的优良药用辅料。与 β-CD

和羟丙基 -β-CD相比，1的安全性、增溶与包合能
力及稳定性更好，在药物制剂，尤其是注射剂领域

应用前景广阔 [1,2]。1为不同取代度的混合物，对其
中各取代度的组分进行分离分析成为其质量控制的

关键。1的分析方法 [3-9] 有毛细管电泳法、离子交

换色谱法、NMR法、离子对反相色谱法、LC-MS

法和 HPLC法。本研究建立并优化了高效毛细管电
泳 -间接 UV法分析 1，并评价了不同批次的样品。
1   仪器与试药

P/ACETM MDQ高效毛细管电泳仪(美国Beckman公司)。

1( 批号 20090507、20090510、20090511、20090512、

20090515、20090516、20090517和 20090518，均由本院药

物化学教研室合成 )；苯甲酸、三羟甲基氨基甲烷 (Tris)、

硼砂和氢氧化钠均为分析纯，水为超纯水。
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摘要：建立了高效毛细管电泳 -间接 UV法测定药用辅料磺丁基醚 -β-环糊精 (SBE-β-CD)。采用未涂层熔融石英毛细管

柱，以 30 mmol/L苯甲酸 -三羟甲基氨基甲烷 (Tris)(pH 7.5) 为运行缓冲液，分离电压 30 kV，检测波长 214 nm。考察了

缓冲液类型与 pH、检测波长、电压、温度和样品浓度对测定的影响，并评价了不同批次的 SBE-β-CD。
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Analysis of Sulfobutyl Ether-β-cyclodextrin by High Performance Capillary 
Electrophoresis with Indirect UV Detection
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ABSTRACT: An high performance capillary electrophoresis method with indirect UV detection was established 
for the analysis of sulfobutyl ether-β-cyclodextrin. An uncoated fused-silica capillary column was used with the running 
buffer of 30 mmol/L benzoic acid-Tris (pH 7.5) at the applied voltage of 30 kV and detection wavelength of 214 nm. The 
effects of running buffer, pH, detection wavelength, applied voltage, temperature and sample concentration on the analysis 
were investigated. Samples from different batches were evaluated.
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2   方法与结果
2.1   溶液配制

运行缓冲液：精密称取苯甲酸 366 mg，加水
80 ml溶解，用 1 mol/L Tris溶液调至 pH 7.5，转置
100 ml量瓶中，加水定容，即得 30 mmol/L的苯甲
酸 -Tris缓冲液 (pH 7.5)。

供试品溶液：精密称取 1 30 mg，精密加入运
行缓冲液 2 ml，涡旋溶解，即为供试品溶液。
2.2   电泳条件

毛细管柱 未涂层熔融石英毛细管柱 (60.2 cm×
50 μm×50 cm) ；运行缓冲液 30 mmol/L苯甲酸 -
Tris缓冲液 (pH 7.5) ；温度 25 ℃；压力进样 6 s

(0.5 psi) ；分离电压 30 kV；检测波长 214 nm；检
测模式 间接模式。

开机后分别用 0.1 mol/L氢氧化钠溶液、水和
运行缓冲液冲洗毛细管柱 10、5和 5 min，每次进
样前分别用上述 3种溶液冲洗 5 min，并在电泳条
件下运行 10 min。所有溶液在使用前均用 0.45 μm

微孔滤膜过滤并超声脱气 2 min。典型毛细管电泳
图见图 1。
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图 1  1的典型毛细管电泳图谱

2.3   精密度和重复性试验
取样品按“2.1”项下方法配制供试品溶液，连

续测定 6次，以 5号峰为参照峰，所有色谱峰相
对迁移时间的 RSD均小于 1.1％，峰面积百分比的
RSD均小于 7.4％。

同上平行配制 6份供试品溶液，分别进样测
定，计算得所有色谱峰相对迁移时间的 RSD均小
于 0.86％，峰面积百分比的 RSD均小于 6.8％。
2.4   稳定性试验

取供试品溶液，分别在室温下放置 0、2、4、6

和 8 h后进样分析，与放置 0 h相比，各色谱峰相
对迁移时间的相对误差 (RE) 为 -1.9％～ 1.2％，峰
面积百分比的 RE为 -3.3％～ 10％，表明供试品溶
液在 8 h内基本稳定。
2.5   样品测定

按“2.1”项下方法配制 8批供试品溶液，进样
测定，记录峰面积，计算各样品峰面积百分比及其

RSD，结果见表 1。可见，8批样品各峰面积百分
比的 RSD均为 2.2％～ 11％，表明样品成分较稳定，
批间一致性较好。

3   讨论
1无明显紫外吸收，不宜采用 UV检测器直接

检测，因此，本研究采用间接 UV检测模式。在这
种模式下，样品区带中的背景离子会被样品离子置

换，从而使背景吸收下降 [10]。本研究选择苯甲酸

作为背景电解质，检测时，1置换区带中的苯甲酸，
削弱苯甲酸的紫外吸收而产生负信号，仪器再将这

些负信号转换成正信号，从而进行分析。

表 1   8批样品的峰面积百分比及 RSD/％
批号 1号峰 2号峰 3号峰 4号峰 5号峰 6号峰 7号峰 8号峰

20090507 0.98 2.82 8.88 19.00 26.21 25.33 13.45 3.33

20090510 0.94 3.81 10.64 19.85 27.81 23.61 10.95 2.40

20090511 0.90 3.72 9.89 19.19 27.27 24.11 12.30 2.62

20090512 0.85 3.40 10.04 20.12 28.07 23.70 11.27 2.56

20090515 1.00 3.85 10.18 18.85 28.08 24.16 11.42 2.46

20090516 0.72 3.51 9.60 20.11 27.51 24.18 11.65 2.72

20090517 0.88 3.20 9.43 18.50 27.79 24.99 12.53 2.69

20090518 0.87 3.27 9.85 20.27 27.41 24.00 11.42 2.90

RSD 10 10 5.4 3.5 2.2 2.5 7.0 11
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1为 β-CD的磺丁基醚化衍生物的钠盐，取代
度越大，电离所携带的负电荷越多。由于试验所加

电压为正向，检测窗口在负极方向，因此取代度越

大、带负电荷越多的 1组分表观迁移速度越慢，即
在电泳图谱上，自左向右，各峰所代表的 1组分
取代度呈增加趋势。图 2是试验条件下中性物质
β-CD(4 mg/ml) 的电泳信号。由图 1和图 2可知，
β-CD出峰时间约 4 min，而 1各组分均在 6 min之
后出峰，据此推测 1毛细管电泳图谱中各峰所代表
的组分取代度自左向右依次递增。
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图 2   ββ-CD的毛细管电泳图谱

本试验考察了不同背景电解质 (苯甲酸 -Tris、
苯甲酸 -硼砂、苯甲酸 -氢氧化钠 )、pH(6.5、7.0、
7.5、8.0和 8.5)、检测波长(214和 254 nm)、温度(20、
25、30和 40 ℃ )、电压 (20、25和 30 kV) 和样品
浓度 (10、15、20和 30 mg/ml) 对测定的影响，并
最终选择背景电解质为苯甲酸 -Tris溶液、pH 7.5、
检测波长 214 nm、温度 25 ℃、电压 30 kV以及供
试品溶液浓度 15 mg/ml。结果显示，运行缓冲液的
pH对色谱峰迁移行为和峰形影响最大。pH减小，
分离度增大，但分析时间延长、峰形变差。综合考虑，

选定 pH 7.5。
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S43-06　用双乙酰丙酮锌催化醛和盐酸羟胺转化成腈的简便方
法    Enthaler S等 [Tetrahedron Lett, 2012, 53: 882]

芳醛和盐酸羟胺 (1.2当量 ) 在甲苯中，于双乙酰丙酮锌

(Zn(acac)2·H2O)(5％ mol) 催化下 100 ℃反应 24 h，得到相应

的腈。13例中 7例收率 79％～ 99％，3例由于苯环氟原子的吸

电子效应只得到对应的酰胺。

[朱怡君摘 ]

S43-07　铜催化的卤代芳烃中卤素被亚硝基取代的简便方法    

Amal JPJ等 [Tetrahedron Lett, 2012, 53: 1511]

卤 ( 碘或溴 ) 代芳烃和亚硝酸钾 (3当量 ) 在 DMSO中，

三氟甲磺酸铜 (25％ mol) 催化下，130 ℃反应 48 h，得到相应

卤素被取代的硝基化合物。24例中 23例收率 45％～ 84％。富

电子取代芳烃收率较高，缺电子芳烃收率一般。

[朱怡君摘 ]
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