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摘　要　采用紫外分光光度法测定了Cu (Ê )和L 2组氨酸二元配合物的组成及Cu (Ê )与L 2组氨酸和
泮托拉唑三元配合物组成,研究了配合物的紫外吸收光谱性质,考察了溶液pH 对配合物稳定性的影响。Cu

( Ê )和L 2组氨酸二元配合物的组成比为1∶2, Cu (Ê )与L 2组氨酸和泮托拉唑三元配合物组成比为
1∶1∶1,碱性条件有利于配合物的生成。该结果应用于高效液相色谱法分离泮托拉唑对映体,分离度为

1. 4。
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1　引言
配合物组成及稳定性研究不仅在配位化学研究中有重要的意义,在分析化学等其他领域里也

都有广泛的应用。研究配合物组成及稳定性的方法很多[1—4 ] ,由于紫外分光光度法具有操作简单方

便等优点,已用来测定不同配合物的组成及稳定性[3, 4 ]。

手性配体交换色谱法在手性药物对映体拆分中得到广泛应用[5, 6 ] ,其分离机理为手性药物对映

体与金属离子及手性配体形成稳定性不同的三元配合物而实现分离[7 ] ,其中最常用的金属离子及

手性配体是Cu (Ê )和手性氨基酸,以Cu (Ê )与L 2组氨酸 (L 2H is)为手性配体拆分药物对映体的研

究未见报道。本文采用紫外分光光度法测定配合物的组成,考察了溶液pH 对配合物组成的影响,

应用Cu (Ê )与L 2H is为手性流动相添加剂高效液相色谱法对泮托拉唑对映体进行拆分。此研究对

泮托拉唑对映体色谱拆分方法提供一定的理论指导。

2　实验部分
2. 1　仪器与试剂

UV 21201型紫外可见分光光度计 (北京瑞利分析仪器公司) ; 石英比色皿 (1cm ) ; L C22030型高

效液相色谱仪和L C22130 型紫外检测器 (上海天美科学仪器有限公司) ; D ikm a D iamon sil C18

(150×4. 6mm I. D. ) (北京迪马有限公司) ; BS2210S型Sarto riu s电子天平 (北京赛多利斯天平有限

公司) ; pH S225型pH 计 (上海精科雷磁公司)。

L 2组氨酸 (沈阳国药集团化学试剂有限公司) ; 醋酸铜、氢氧化钠和盐酸 (沈阳试剂厂) ; 泮托拉

唑 (沈阳药科大学药物化学实验室)。实验用水为二次蒸馏水。
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2. 2　实验方法

于25mL 容量瓶中加入所需量的0. 01mo löL 醋酸铜0. 25mL 和不同体积0. 01mo löL L 2H is,用

0. 1mo löL 氢氧化钠或10%盐酸调pH 7. 5,用水稀释至刻度,置于石英比色皿中,以氨基酸溶液为参

比溶液,得出吸收光谱或在固定波长下测定吸光度。

于25mL 容量瓶中加入所需量的0. 01mo löL 醋酸铜0. 25mL 和0. 01mo löL L 2H is 0. 25mL 及0.

01mo löL 泮托拉唑溶液0. 25mL ,用 0. 1mo löL 氢氧化钠或 10%盐酸调pH 7. 5,用水稀释至刻度,置

于石英比色皿中,以氨基酸溶液为参比溶液,得出吸收光谱并在固定波长下测定吸光度。

2. 3　实验原理

图 1　配合物吸光度曲线

2. 3. 1　摩尔比法测定二元配合物[8 ]

摩尔比法是指配制一系列溶液, 各溶液

中金属离子浓度[M ]、酸度、离子强度及温度

都相同, 改变配位体的浓度[R ],在配合物最

大吸收波长处测定各溶液的吸光度, 以吸光

度A 为纵坐标, [R ]ö[M ]为横坐标作图 (见图

1)。当配体的量较小时,金属离子没有完全被

配合,随着配体的量逐渐增加,生成的配合物

便不断增多。吸光度不断增大,当配体增加到

一定浓度时,吸光度不再增大,如图1所示。图

中曲线转折点不敏锐,是由于配合物解离造成的。运用外推法将曲线的线性部分延长相交于一点

A m ax ,该点对应的[R ]ö[M ]值即为配合物的组成比n。

2. 3. 2　摩尔比法测定三元配合物[9 ]

测定三元配合物的组成时,固定金属离子浓度和第一配位体 (R )试剂的浓度,改变第二种配位

体 (R′)的浓度,再作吸光度A 对R′öM 的图; 在固定第二种配位体的浓度,改变第一种配位体试剂

的浓度作吸光度A 对R öM 图。将两组图合并,即得三元配合物的组成。

2. 4　配合物的色谱应用

2. 4. 1　供试液的配制

准确称取泮托拉唑10m g,甲醇溶解后移至 10mL 棕色容量瓶中,再加入甲醇溶液定容,制成浓

度为1m gömL 的供试液,储存于- 20℃冰箱中。

2. 4. 2　高效液相色谱条件

色谱柱: D ikm a D iamon sil C 18 (150×4. 6mm I. D. ) ; 流动相: 准确称取 1mmo l L 2H is、0. 5mmo l

醋酸铜溶于二次蒸馏水中,配制成 (醋酸铜+ L 2H is) 2甲醇= 45∶55 (V öV )、pH 7. 5 (按紫外分光光

度法实验结果) ,经 0. 45Λm 的滤膜过滤后超声脱气; 检测波长: 290nm ; 流速: 1. 0mL öm in; 进样量:

5ΛL。

3　结果与讨论
3. 1　Cu (Ê )和配合物光谱性质研究及溶液pH 对配合物稳定性的影响

配合物的形成及配合物的分布与溶液的pH 有关,因此我们研究了配合物在不同pH 条件下的

紫外光谱图,结果表明配合物随pH 的增加,吸光度不断增加,由于本实验的目的是为了更好的应
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用于常规色谱分析,因此实验选择pH 2—8,在这一pH 范围对Cu (Ê )和L 2H is形成的配合物进行了

紫外吸光度考察,结果表明Cu (Ê )和L 2H is的吸光度值随pH 的增加而增大,见图2A。原因可能是

碱性条件有利于配合物的生成。实验在pH = 7. 5时测定了190—400nm 下的Cu (Ê )和配合物的紫

外吸收光谱,见图2B , Cu (Ê )在此条件下的吸收对配合物的影响可以忽略。

图 2　不同pH 下 220nm 配合物吸光度曲线 (A )和pH 7. 5时Cu (Ê )和Cu (Ê ) 2L 2H is紫外吸收光谱 (B )

a——Cu (Ê )紫外吸收曲线; b——Cu (Ê ) 2L 2H is紫外吸收曲线。

图 3　Cu (Ê )和L 2H is配合物吸光度曲线

3. 2　摩尔比法测定Cu (Ê )和L -H is组成比

在 25mL 容量瓶中, 加入 0. 25mL 0. 01

mo löL 的Cu (Ê )溶液,改变氨基酸的量按2. 3. 1

方法配制并测定吸光度,以吸光度A 为纵坐标,

Cu (Ê ) 浓度与L 2H is 浓度比值为横坐标作图,

实验结果如图 3 所示,从图中看出Cu (Ê )与L 2

H is的组成比1∶2. 4≈ 1∶2。

图 4　Cu (Ê ) 2L 2H is和泮托拉唑三元配合物吸光度曲线

A ——固定泮托拉唑的浓度; B ——固定L 2H is的浓度。

3. 3　Cu (Ê ) -L -H is和泮托拉唑手性药物三元配合物组成比的测定

按实验方法 2. 3. 2, 在 25mL 容量瓶中, 加入 0. 25mL 0. 01 mo löL的Cu (Ê )溶液和 0. 25mL

0. 01mo löL 的L 2H is, 改变泮托拉唑的量测定吸光度; 再在 25mL 容量瓶中, 加入 0. 25mL 0. 01

mo löL的Cu (Ê )溶液和0. 25mL 0. 01mo löL 泮托拉唑,改变L 2H is的量测定吸光度,实验结果如图4

所示,测定Cu (Ê )与泮托拉唑的组成比为1∶0. 8, Cu (Ê )与L 2H is的组成比为1∶0. 8,合并两次结

果Cu (Ê ) 2L 2H is和泮托拉唑三元配合物的组成比为1∶0. 8∶0. 8≈ 1∶1∶1。
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图 5　右旋泮托拉唑 (+ )

和左旋泮托拉唑 (- )色谱图

色谱条件: 流动相: (0. 5mmo löL

Cu ( Ê ) , 1mmo löL L 2H is,

pH 7. 5) 2甲醇= 45∶55 (V öV ) ,

流速1. 0mL öm in,柱温15℃, Κ=

290nm。

3. 4　Cu (Ê ) -L -H is配合物色谱应用

L 2H is分子结构中含有氨基和羧基,N 原子和羟基上O 原子可与

Cu (Ê )形成2∶1配合物。手性药物泮托拉唑分子结构中有N 原子和O

原子,亦可以与Cu (Ê ) 2L 2H is二元配合物进一步反应形成三元配合物,

实验中得出Cu (Ê ) 2L 2H is与泮托拉唑三元配合物在pH 7. 5条件下的组

成比为1∶1∶1,在此实验结果基础上,按 2. 4. 2色谱条件进样,得到色

谱图,见图 5,泮托拉唑消旋体的分离度为 1. 4,以此条件虽未达到基线

分离,但对色谱法分离分析拉唑类手性药物具有一定理论指导意义。

4　结论
应用紫外分光光度法测定了Cu (Ê )和L 2H is的组成比为1∶2,在此

基础上进一步测定了Cu (Ê ) 2L 2H is与手性药物泮托拉唑三元配合物的

组成比为 1∶1∶1,并将此实验结果应用于高效液相色谱方法中,泮托

拉唑消旋体实现分离,分离度为 1. 4,此测定结果为该类手性药物色谱

法分离分析提供了一定的理论指导。
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Abstract　T he compo sit ion s of Cu (Ê ) and L 2H is b inary comp lex and Cu (Ê ) 2L 2H is and

ch ira l drug ternary comp lex w ere determ ined by UV spectropho tom try. T he UV spectra l p roperty

of comp lex w as also studied. T he effects of d ifferen t pH of so lu t ion on the stab ility of comp lex

w ere invest iga ted. T he ra t io s of compo sit ion of Cu (Ê ) and L 2H is b inary comp lex and Cu (Ê ) 2L 2
H is and ch ira l drug ternary comp lex w ere 1∶2 and 1∶1∶1, respect ively. T he comp lex w as mo re

stab le under basic condit ion. T he enan t iom ers of pan top razo le w ere separa ted w ith a reso lu t ion of

1. 4 by h igh perfo rm ance liqu id ch rom atography w ith Cu ( Ê ) 2L 2H is as ch ira l addit ive on a

conven t ional C 18 co lum n.

Key words　Comp lex; UV Spectropho tom etry; Patop razo le; Ch ira l Separa t ion

封四:“保质、高效 ——《光谱实验室》主要特色”的附件1

主编不编与主编不主

闲下翻阅地方杂志,有标明主编也有不标的。这倒各随其规而悉听其便。但也有令人疑惑的事,比如记忆

中某人在某部门任行政要职,突然间成为一个地方杂志的主编 (并非顾问或名誉主编)。是同名还是改了行?

无意中渐渐知道,有一些确系既未改行也未重名的,是在“遥控”机制中兼了职。

兼职这事不好妄论,但主编要编,却可以论定。因为,抛开真正的编辑者或者为了某人之名而拉大旗,或

者为了某部门捐赠拨款之利而钓大鱼,暂且不去论它。那些遥兼主编的同志真的能够切切实实地履行主编的

职责吗? 如果并不能切切实实地履行,还是以不挂虚名为好,免得闹出盗名欺世的笑话。

说白一些,“空头主编”并没有看到主编也是一种重要的专职业务岗位,来不得任何一点“名存实亡,失其

所业”。这正像企业家不敢贸然兼之,科学家和学者不敢贸然兼之一样,编辑尤其是总其成的主编,同样不好

贸然兼之,因为,这是有责、权、利的问题,有术业专长的问题,也还有“法人”而不是声名徒自远扬的问题。

由此还想到“期刊衙门”与“编辑官”。由于体制方面的原因,编辑部门机关化的倾向颇严重,而编辑头们

把自己首先当成“官员”而后才是编辑的意识,也很根深蒂固。人们觉得“处级和尚”可笑,局级企业也不妥,殊

不知局级处级报刊杂志大约也不那么顺理成章啊!

大概是那个所谓的“官本位”或曰“行政级本位”作祟,刊物升级之风曾经有些洋洋乎盈耳。也是这样一个

原因,不仅出现生拉硬扯“空头主编”的事,也还出现了“主编不主”的现象: 当主编而不主编务,干吗非要挂这

个衔呢?

主编,“是名也,止于是实也”。随着行政机关同企事业的逐渐分开,编辑终究会成为编辑。此前,主编不编

与主编不主,首先应当纳入革除之列。一些人一定还要去当“空头主编”而不干实事,不妨赠以孟子的一句话:

“先生之志则大矣,先生之号则不可”。

其实,主编挂名,这种杂志原本也不该核准的。从法律角度上思量,不是这样么?

(原载 1988年 1月 6日《新闻出版报》,作者:冯并)
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