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摘　要 : 建立了测定 42氯甲基252甲基21 ,32间二氧杂环戊烯222酮的毛细管气相

色谱快速分析方法。在选定的条件下 , 采用程序升温 , 即可使样品中的各个组

分达到完全分离。所建立方法的标准曲线的回归系数为 019997 , 回收率在

97117 %～104150 %之间。以峰面积定量 , 该方法标准偏差为 1105 , 相对标准偏

差为 0154 %。
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　　42氯甲基252甲基21 ,32间二氧杂环戊烯222酮 (42
chloromethyl252methyl21 , 32dioxol222one , 缩写为 DM2
DO2Cl)是一种浅黄色透明油状液体[1 ] , 通过与一

些药效基团经适当反应可以给药物分子中引入甲

基21 ,32间二氧杂环戊烯222酮结构单元 , 使药物分

子的生物利用度大为提高[2 ,3 ]
, 因此DMDO2Cl 可作

为许多药物合成的重要中间体 , 如在抗生素仑氨

苄西林盐酸盐 (Lenampicillin) 和广谱抗菌药普卢利

沙星 (prulifloxacin)等的合成中均有应用。以往给药

物分子引入甲基21 ,32间二氧杂环戊烯222酮结构单

元是以 42溴甲基252甲基21 ,32间二氧杂环戊烯222酮
(DMDO2Br)为原料[4 ,5 ] , 但是由于其稳定性差 , 难

以长期储存[6 ] , 所以近年来有被 DMDO2Cl 所代替

的趋势。而 DMDO2Cl 的合成及其分析方法很少见

报道。本实验通过对分析条件的优化 , 建立了一

种快速的气相色谱分析方法 , 能够高效地实现

DMDO2Cl 与其它杂质组分的分离 , 实验结果表明

该方法具有较高的灵敏度和准确度。

1 　实验部分

1. 1 　仪器与试剂

Agilent 6890N 气相色谱仪 , 带有氢火焰离子化

检测器 ( FID) (美国安捷伦科技有限公司 ) ; HP

Chemstation 色谱工作站 ; 微量注射器 (上海高鸽工

贸有限公司) ; 氢气 , 纯度 99. 999 % ; 载气为氮气 ,

纯度 99. 999 %。1 ,22二氯乙烷 (分析纯 , 西安化学

试剂厂) ; DMDO2Cl 标准品 (山东德州信达化工有

限公司提供) , 测试样品由本实验室按文献方法[7 ]

合成。

1. 2 　色谱条件

1. 2. 1 　色谱柱

安捷伦 HP25 毛细管柱 (3010 m ×320μm ×0125

μm) ; SΠSL 进样口 : 温度 250 ℃; 分流进样 , 分流

比 4010∶1 ; 进样量 : 110μL ; H2 流速 (991999 %) :

3010 mLΠmin ; 空气流速 : 350 mLΠmin ; 载气 : 高纯

N2 (991999 %) , 流量 : 115 mLΠmin ; 检测器温度 :

260 ℃。

1. 2. 2 　升温程序

起始温度 100 ℃, 恒温 2 min 以后 , 以 5 ℃Π

min 由 100 升至 170 ℃, 保持 2 min , 再以 10 ℃Πmin

由 170 升至 230 ℃, 保持 1 min 至样品全部流出。

1. 3 　溶液的制备

精确称取 DMDO2Cl 标准品 0. 1500 g 用 1 ,22二
氯乙烷定溶至 50 mL 得浓度为 3100 mgΠmL 的标准

溶液。然后再用 1 ,22二氯乙烷稀释成浓度分别为

2140、1180、1150、0190、0160、0130、0112 mgΠmL

—891—

第 26 卷增刊
2007 年 12 月 　　　　　　　　　　　　 分析试验室

Chinese Journal of Analysis Laboratory 　　　　　　　　　　　　Vol. 26. Suppl.
2007 - 12

Ξ 基金项目 : 教育部重点科学技术研究 (105153)项目 ; 陕西省自然科学基金研究计划 (2004B06)项目

作者简介 : 马 　莉 (1981 - ) , 女 , 硕士研究生



的标准系列溶液。精确称取 010286 g 自合成的

DMDO2Cl 定溶至 25 mL 得试样溶液。这些溶液测

试前用 0145μm 滤膜过滤供色谱分析用。

2 　结果与讨论

2. 1 　分离条件的选择

在 DMDO2Cl 的合成过程中 , 往往会有一些

DMDO2Cl 的异构体生成[7 ]
, 所以在对 DMDO2Cl 进

行定量测定时 , 首先必须对其异构体杂质与 DM2
DO2Cl 进行有效的色谱分离。本实验以自合成的

DMDO2Cl 为试样 , 通过改变色谱条件进行分离条

件的选择与优化。经过优化实验得 1. 2 所述的 GC

色谱分离条件 , 在此条件下实现了各组份的基线

分离 (如图 1a) , 而所用溶剂 1 ,22二氯乙烷对分析

无干扰。通过与此分离条件下标准品的保留时间

对比 , 确定色谱图 1a 中保留时间为 6. 20 min 处的

峰 7 为 DMDO2Cl 峰 , 达到了与杂质完全分离 , 能

满足 DMDO2Cl 定量测定的要求。实验结果表明 ,

分流比对 DMDO2Cl 与杂质的分离效果影响不大 ;

程序升温速率对分离效果有一定的影响 , 升温速

率放慢使分离效果更好 ; 而改变程序升温的起始

温度 , 对该分离效果影响较大。当程序升温的起

始温度为 100 ℃时 , 所得到的色谱图为图 1a , 而

当程序升温的起始温度为 130 ℃时 , 所得到的色

谱为图 1b , 明显可以看出图 1a 的分离效果要好于

图 1b。当程序升温的起始温度较高时样品峰 1 与

前边溶剂峰、样品峰 1 与样品峰 2 均难以达到较

好的分离。

图 1 　不同色谱条件下 DMDO2Cl 试样的气相色谱图

(a) 最佳条件下的气相色谱图 ; (b) 程序升温起始温度为

130 ℃时气相色谱图 ; 其它色谱条件同 1. 2

2. 2 　标准曲线

利用所配制的系列标准溶液按上述色谱条件测定 ,

以峰面积为纵坐标 , 浓度为横坐标进行线性回归。

结果表明 , 在 0. 12～3. 00 mgΠmL 浓度范围内 , DM2
DO2Cl 浓度 (C) 与色谱峰面积 (A) 在检测器上呈现

良好的线性关系 (见表 1) 。

表 1 　标准曲线的回归方程、相关系数和线性范围

检测器 保留时间Πmin 回归方程 相关系数 线形范围Π(mgΠmL)

FID 6. 20 A = 110. 05 C26. 1188 0. 9997 0. 12～3. 00

2. 3 　方法的重复性和回收率

以浓度 C = 1180 mgΠmL 的标准液重复进样 5

次 , 测得其峰面积分别为 195118、193197、196129、

196165、195124 , 平均值为 195147。其标准偏差 SD

为 1105 ; 相对标准偏差 RSD 为 0154 %。

利用所建立的方法对自合成的 DMDO2Cl 进行

含量测定后 , 精确称取含 DMDO2Cl 12153、5103、

7109、11187、7180 mg 的自合成样品 5 份 , 分别置

于一 10 mL 的容量瓶中 , 然后在每个容量瓶中分

别加入浓度为 3100 mgΠmL DMDO2Cl 的标准溶液

3100、2100、4100、2100、2100 mL , 用 1 ,22二氯乙

烷稀释至刻度 , 即可得添加标准溶液的样品溶液。

实验数据显示 , 样品的回收率均在 97117 %～

104150 %之间 (结果见表 2) 。
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表 2 　回收率

加入水平Πmg
DMDO2Cl

9 6 12 6 6

FID Rec.Π% 103. 33 97. 17 104. 50 103. 33 101. 33

3 　总结

采用毛细管气相色谱法 , 通过优化色谱操作

条件 , 尤其是通过改变色谱柱的起始柱温 , 使得

DMDO2Cl 与其它杂质达到了很好的基线分离。用

外标法定量 , 可以测定合成样品中DMDO2Cl 含量 ,

该方法的精密度和准确度均较高。
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