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反相高效液相色谱法快速分析咖啡因合成过程中的两个中间体
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, , ’，$ +二甲基 +& +亚硝基 +# +氨基脲嘧啶（>*?!@）是咖啡

因合成中的一个非常重要的中间体，其加氢还原生成 ’，$ +二

甲基 +&，# +二氨基 脲 嘧 啶（?>?!@）的 反 应 是 咖 啡 因 合 成 过

程中的关键一环［’，!］。本文采用反相高效液相色谱（:9;<）

对 >*?!@ 及 ?>?!@ 进行分析，操作简便快速，结果准确，

重现性好，适合于实验室研究和工业检测的要求。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂

, , C%0/"7D1 ;<+’">,EF 型 高 效 液 相 色 谱 仪；C%0/"7D1

C9?+’">EF 型紫外及可见光检测器；;"/G7" ("" 型 紫 外 +可

见光谱仪（9-#H03 .(/-# I354#1/-345）。

, , >*?!@（ 美国 C06/" 公司，纯度 ’""J）；?>?!@（K(1+

H" 公司，纯度!)*J）；乙腈为一级色谱 纯（ C$%"#("3 $%-/0-

C) >) 公司），其他试剂均为分析纯，所用水为蒸馏水。

! ! #" 色谱条件

, , C%0/"7D1 C%0/+F"$H &9+A?C+<’( 色 谱 柱（’&" // -

%. # // 0) 7) ，& !/）；流 动 相 为 含 ". "! /’( L ; M:!9A% 的

%J（ 体积分数）乙腈水溶液（F: $ / %）；流速 ’ /; L /03；检

测波长 !!# 3/；进样量 & !;；灵敏度 ". ""& >@KC。

! ! $" 测定方法

, , >*?!@ 电化学加氢是在 F: $. % 的水溶液体系中进行

的，为检测方便，本 文 采 用 同 样 的 F: 值 和 同 样 的 溶 液 体 系

进行检测。准确称取 >*?!@ 和 ?>?!@ 标准样品，加蒸馏

水溶解，用磷酸盐缓冲液配制成 F: $. % 的溶液进样测定。

#" 结果与讨论

# ! !" 检测波长的确定

, , 配制 F: $. % 的 >*?!@ 和 ?>?!@ 水溶液，以同样 F:

值的空白水 溶 液 作 参 比，测 定 其 紫 外 吸 收 光 谱。 结 果 表 明

>*?!@ 的 主 要 吸 收 峰 在 !!# 和 $’# 3/ 两 处，?>?!@ 的

主要吸收峰在 !#% 3/ 处（ 见图 ’）。因 >*?!@ 和 ?>?!@

在 !"" / !*" 3/ 处均有一定强度的紫外吸收，出于快速检测

的需要，采用单波长 !!# 3/ 同时检测 >*?!@ 和 ?>?!@。

# ! #" 线性范围、检出限和精密度

, , 配制不同浓度的 >*?!@ 标样和 ?>?!@ 标样，在前述

色谱条件下进行 检 测。 分 别 以 峰 面 积（!）对 标 样 浓 度（"，

//’( L ;）进行 回 归 分 析，结 果 表 明，>*?!@ 在 浓 度 为 &"

!/’( L ; 到 ’ //’( L ; 时与其峰面积的线性关 系 良 好；?>?+

图 !" （"）#$%&’ 和（(）%#%&’ 的紫外光谱图

!@ 在浓度为 $" !/’( L ; 到 ’ //’( L ; 时与其峰面积的线性

关系良 好。 实 验 还 测 得 >*?!@ 的 检 出 限 为 " ) ( /6 L ;，

?>?!@ 为 ’ ) ’ /6 L ;。分别配制 *" /6 L ; 的 >*?!@ 标准

溶液和 ’%! /6 L ; 的 ?>?!@ 标准溶液，经 # 次平行测定，测

得 >*?!@ 和 ?>?!@ 的 含 量 相 对 标 准 偏 差 为 ’. )(J 和

’. "&J，表明精密度良好。

# ! $" #$%&’ 和 %#%&’ 的定性及定量分析

, , 对 ". )# //’( L ; >*?!@ 磷酸盐缓冲溶液（ F: $. %）做

恒阴极电位电 解，电 解 过 程 中 每 隔 一 段 时 间 取 一 次 样 进 行

:9;< 分析，结果见图 !，其中保留时间约 $ ) ( /03 的峰对应

?>?!@，( ) "% /03 的 峰 对 应 >*?!@。可 以 看 出，随 着 电

解反应进行（ 图 ! +" / 7），>*?!@ 浓 度 逐 渐 降 低，?>?!@

浓度逐渐升高，且 :9;< 检出的副产物不会干扰 >*?!@ 和

?>?!@ 的定量分析。

图 #" #$%&’ 电化学加氢过程中的色谱图（取样先后顺序为 " % )）
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