
2．浓缩后进样测定法 在25ml标 准

溶液中滴加稀NaOH至PH约为9。在通N2，

＜45℃时，减压蒸馏浓缩溶液至约lml[7]。

50ppb NO2-的回收试验是扣除水的空白后
测得的。取浓缩液20l注入柱内，回收率如

表3所列。

表 3 标准NO3，N02-溶液的回收试验

表4 庐山某地水中N03-，NO2-的测定

取25ml庐山某地水样用上法测得结果
列于表4。
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Dynamically Coated Reversed-Phase Column for
Determination of Some Inorganic Anions Du Henghua,
Wu  Qiaozhen ＆Li Boog ,Nanjing University,
Wang  Bofeng Tianjing Normal University
Zhao Ho min Analysis ad  Testing Centre o
JiangsuNanjing
The hydrophobic surfactant tetrabutyl-

ammonium chloride(TBACI)was dynamically
coated on a YWG-CH column forming anion
exchanger sitesIO3-,BrO3-,NO2,Br- NO3-
and I- were separated with 10mmol/L Na2HPO4
+10mmol/L KH2PO4 solution containing 0.1％
TBACI as mobile phase and a UV detector of
210nm was usedThe NO3- and NO2- in water
sample were preconcentrated and determined in
ppm and ppb level.

碳苷,端基异构体的中压液相色谱分离

贾 琦 邱东旭 王 邠 程铁明 蔡孟深
（北京医科大学药学院）

碳苷是一类苷元和糖以碳碳键相连的化

合物，广泛存在于自然界1]。其中许多具有

生理活性，如黄酮碳苷[2]，对心血管疾病有

效。我们在合成碳苷时发现3，格氏试剂和

取代的卤代糖反应，多数情况下给出碳苷的

,体混合物。因此 , 异构体的分离就成

了碳苷研究的关键步骤，传统的常压和低压

柱层析方法很难将 ,异构体完全分开[4]，

通常要重复进行柱层析，不但耗费大量时间

和溶剂，而且还损失掉很多样品。我们采用

瑞士Buchi公司的中压液相色谱系统以青岛

产薄 阌霉杞篐作吸附剂，成功地分离了七

对碳苷的 ,端基异构体。

实 验 部 分

（一）装柱：内径23mm，长230mm层

析玻璃柱一根，用装柱器在106Pa氮气压力

下或用墩击法装入硅胶H(10—4 m)50g，
柱高200mm 用谜展开剂将柱饱合，样品用

500mg硅胶H拌样，干法上样。



（二）层析条件：B-682型泵，频率

1.0，冲程10.0工作压力1.5 106Pa，B-683型

UV检测器，波长254nm，灵敏度 0.5，

KNAUER型记录仪，纸速60mm/hr，相应

值25mV，流动相流速18m1/min。FRAC-

100型自动收集器以峰阈5％，每分钟收集一

份。

（三）to值的测定 5mg联苯，氮仿:

甲醇 (9:1)展开，样品的分离结果见表l。

测得保留时间to=11.5min。

结 果 与 讨 论

（一）溶剂系统的选择 我们用已分纯

的 端基异构体混合后，在中压柱上分离

了五对异构体。发现 异构体在薄层硅胶

GF254/CMC0.5％板上，Rf值在0.15—0.30

范围， Rf0.04，其溶剂条件可直接用于中

压液相色谱中。样品的容量因子在4.5～9.0
范围内，分离度大于1.5见图1,2)，分离后

的 异构体经 C-NMR。证明纯度合格。

（二）反应混合物的分离 用上述方法

找到的溶剂系统分离反应混合物也能得到纯

的 端基异构体（经1C-NMR证明）。（见

图3,4）。在图3,4中除已标明 外，其它



表 1 七对碳苷的 端基异构体的分离

峰都是未知物。

（三）其它 糖上无保护基的碳苷用氯

仿/甲醇 （9:1）层析时， 异构体保留时间

较短，而糖的羟基保护后，碳苷用环己烷/

乙酸乙酯 （或乙醚）展开时， 异构体保留

时间较短。
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Separation of -anomers of C-Glycosides by

Medium Pressure Liquid Chromatography(MPLC)
jia Qi,Qiu Dongxu,Wang Bin,Cheng Tieming
＆Cai Mengshen,School o Pharmacy,Beijing
Medical University

Seven pairs of -anomers of C-glycosides
have been separated by silica gel(10-40m)
MPLC with the same eluants as in TLC.MPLC

gave much better separation and higher recovery
than normal and low pressure column chromato-
graphy.
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