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摘要  目的 }合成非离子含碘造影剂的中间体 x p氨基 p u ow oy p三碘异酞酸 ∀方法 }以间苯二酸为原料 o经硝化 !还原与碘

化 o合成 x p氨基 p u ow oy p三碘异酞酸 ∀结果 }每步均经改进 o总收率达 xs qu h o所得产品熔点 !�� !t � �� � !tv ≤ �� � 光谱数

据 o与文献报道一致 ∀结论 }本工艺路线方法简单 o原料易得 o易工业化生产 ∀
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  x p氨基 p u ow oy p 三碘异酞酸作为中间体合成新一代

临床使用的最佳 ÷ 射线非离子型造影剂 o具有步骤少 !产率

高 !产品纯和易于合成二聚体型等优点 o已被发达国家普遍

采用 ∀而我国中间体合成的原料为进口试剂kx p 氨基异酞

酸l ∀本文综合文献方法≈t p w  o经实验研究 o采用国内价格较

便宜的间苯二甲酸为起始物 o经硝化 !还原 !碘化三步反应 o

合成 x p氨基 p u ow oy p 三碘异酞酸 ∀文献≈t 报道 x p 氨基

p u ow oy p三碘异酞酸ktl合成中的后处理 o为水洗和常温减

压干燥 o此法过于简单 o无法制备出纯品 o我们对此进行了改

进 ∀本路线原料价廉易得 o步骤短 o总收率达 xs qu h o宜工业

化生产 ∀

实验部分

° µ̈®¬±2∞̄ ° µ̈tyss 型红外光谱仪 o美国 ⁄� ÷ p wss 型

wss兆超导核磁共振仪 o美国 °∞Κtz 型紫外可见分光光度

计 o元素分析仪为 ≤ � � �� ∞� �� p ttsy 型 o÷w 型显微熔点

测定仪 ∀

5 −硝基异酞酸(3)的制备

在三口瓶中加入 xyª�¤��v 和 tvv °̄ �u≥�w o加热搅拌

至 ys ε o再加入间苯二甲酸kxsªos qvs°²̄l o继续恒温搅拌

v«∀冷却后加入 xs °̄ o冰水 o静置过夜 ∀抽滤 o滤饼水洗 v

次 ∀用去离子水重结晶 !活性炭脱色得无色晶体 xx qtªo收率

{y qz h o°³uyy ∗ uyz ε ∀红外光谱与文献≈t 一致 ∀

5 −氨基异酞酸k2l的制备

在三口烧瓶中加入 wy qxª还原铁粉 !vs °̄ |x h 乙醇和

tss °̄ 冰醋酸 o加热搅拌至沸腾 o稍冷却加入 vkxy q{ªos q

uz°²̄l和 vw °̄ 蒸馏水 o加热回流 v«∀碱液调节 ³� 值至 tv

∗ tw并趁热过滤 ∀滤液减压蒸馏至釜液约为 us °̄ ∀釜液冷

却并用盐酸调节至 ³� � t ∗ v o抽滤 !干燥得白色棱柱形晶体

v{ qswªo收率 zz qu h o°³� vus ε q红外光谱与文献≈t 一致 ∀

5 −氨基 − 2 ,4 ,6 − 三碘异酞酸(1)的制备

xsª�≤¯中加入 vz h �≤¯xs °̄ o摇匀后置阴暗处备用 ∀在

三口烧瓶中加入kulktsªos qsxx°²̄l及 tus °̄ 蒸馏水 o磁力

搅拌 xs ε 下恒温滴加 vs °̄ �≤¯盐酸溶液 u«o升温至 |s ε 继

续反应 v«∀冷却 !抽滤 o碱液溶解滤饼 ∀抽滤 o滤液用盐酸调

节至 ³� � t ∗ u后析出晶体 ∀抽滤后滤饼按 °k粗品l }°k甲

醇l }°k水l }°k活性炭l � t }t qtx }v qs{ }s qsy加入甲醇 !水和

活性炭进行重结晶 ∀抽滤 !减压干燥得土黄色粉末 uv qxªo收

率 zx qs h o°³ � vss ε ∀元素分析计算值 ≤tz qt| h o�s q

zu h o�tt qwx h o�u qxt h o�y{ qtv h ∀实测值 ≤ tz qtx h o
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tyx{¦°2t ~t � �� � k≤⁄≤ v̄l∆}x qxzk≥ ou�l otv qyyk¥µ≥ ou�l ~

tv≤ �� � k≤⁄≤ v̄l o∆}x qxzk≥ ou�l otv qyyk¥µ¶ou�l ~tv≤ �� �

k≤⁄≤ v̄l∆}zt qv oz{ q| otw{ qy otw| qv otzs qz ∀与文献≈w 一致 ∀
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紫外分光光度法测定替硝唑栓剂的含量

余玉木k温州 vuxsss温州市第二人民医院l

  替硝唑是抗厌氧菌及抗滴虫药k5中国药典6usss年版二

部 o{s{ ql o本院根据临床需要研制替硝唑栓剂笔者采用紫外

分光光度法测定其含量 o现报道如下 }

1  仪器与试药

× � p t|st 紫外分光光度计 o梅特勒 �∞ p uss 电子天

平 o替硝唑k浙江可立思安药业有限公司 o批号 ||ttu{ o含量

|| qz h l o其他试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  基质吸收光谱扫描  栓剂基质主要为 °∞�wss !

°∞�ysss o模具上喷洒适量液状石蜡 ∀模拟栓剂基质的构成

后 o精密称重 o以水为溶剂 o配成药物浓度在 ts∏ªr °̄ 时的相

应基质浓度后在 uss ∗ wss±° 范围内扫描 o结果在 uss ∗

uws±°范围内有微量吸收 o其余波长处几乎无吸收 ∀见图 t ∀

图 1  紫外吸收光谱图

t q基质  u q替硝唑

2 q2  测定波长选择

精密称取减压干燥至恒重的对照品适量 o以水作溶剂配

成 ts∏ªr °̄ 的溶液 o在 uss ∗ wss±°波长范围内扫描 o结果见

图 t ∀最大吸收峰为 vtz±° o此波长处空白基质对测定无干

扰 ∀

2 q3  标准曲线制备

精密称取减压干燥至恒重的对照品约 tss°ªo用水制成

w ∗ us∏ªr °̄ 系列浓度的溶液 o在 vtz±°处测定 o计算得回归

方程 }

≤ � s qszyy n uz qv|{t�   µ� s q||||   k ν � yl

结果表明 ow ∗ us∏ªr °̄ 浓度范围内呈良好线性关系 ∀

2 q4  回收率试验

模拟处方比例配制 w粒 o精密加入替硝唑 o水浴加热使

熔融 o不断搅拌 o冷却至凝固 ∀再精密称定 o溶解稀释至

ts∏ªr °̄ o在 vtz±°处测定 o计算其回收率 o结果为 || qs h o

tss qu h o|{ qz h otss qx h ~平均为 || qy h o� ≥⁄为 s q{ h ∀

2 q5  样品测定

取栓剂 x粒 o水浴加热熔融 o不断搅拌 o冷却至室温 ∀精

密称取适量 o同回收率试验测定方法测定 o结果为 }

批号 usssswsz o含量 |z qy h o� ≥⁄t qv h ∀

批号 usssswtx o含量 |x qu h o� ≥⁄t qt h ∀

3  讨论

本文所测栓剂基质主要为聚乙二醇类 o若用其他基质 o

可选用适当溶媒重新在 uss ∗ wss±°波长范围内扫描 o选择

辅料以不影响 vtz±°主药测定为佳 ∀
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