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摘要 目的  研究氨苄西林钠与对硝基苯酚形成电荷转移化合物的表观百分吸收系数 !形成比及不经分离测定注射用氨氯青

霉素钠中氨苄西林钠的含量的方法 ∀方法  电荷转移分光光度法 ∀结果  电荷转移化合物的表观百分吸收系数为 ?

形成比为 Β 不经分离测定氨苄西林钠的线性范围是 ∗ Λ 回收率 ≥⁄ ∀结论  方法简单 !快

速 !灵敏 可用于注射用氨氯青霉素钠中氨苄西林钠含量的测定 ∀
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  注 射 用 氨 氯 青 霉 素 钠 ∏ ∏

¬ ∏ ∏ 爱罗苏 是由氨苄西林钠

和氯唑西林钠 Β 组成的广谱抗菌类复方制剂 该复方制剂

的质量标准是通过碘量法≈ 测定氨苄西林钠和氯唑西林钠

的含量 ∀氨苄西林钠 !含有氨苄西林钠或氯唑西林钠的其它

复方制剂的含量测定多采用高效液相色谱法 ≈ ∗∀我们在实验

中发现氨苄西林钠与对硝基苯酚可形成稳定的电荷转移化

合物 且在 处有最大吸收 而氯唑西林钠在此条件下

不与对硝基苯酚发生反应 ∀为此 建立了电荷转移分光光度

法不经分离 测定复方制剂爱罗苏中氨苄西林钠含量的方

法 取得了满意的结果 ∀

1  仪器与试剂

日本岛津自记分光光度计 ∂2 ∀注射用氨氯青霉

素钠 !氨苄西林钠原料 !氯唑西林钠原料 山西博康药业有限

公司提供 符合药典规定 ∀对硝基苯酚 中国医药集团上海

化学试剂公司 分析纯 ∀其它试剂均为分析纯 ∀

2  方法原理

由于对硝基苯酚中2 和2 的吸电子作用 使得该

化合物的苯环上是缺电子的 极易与富电子化合物或基团形

成电荷转移化合物 ∀如氨苄西林结构

3  方法与结果

3 1  吸收光谱的绘制

3 1 1  对照品储备液的配制  精密称取氨苄西林钠原料药

10 加水溶解后 转移至 的量瓶中 用水稀释至刻

度 摇匀 ∀精密称取氯唑西林钠原料药 加水溶解后

转移至 的量瓶中 用水稀释至刻度 摇匀 ∀

电荷转移化合物的形成过程为

3 1 2  吸收光谱的绘制  精密吸取氨苄西林钠 !氯唑西林

钠及二者等量混合对照品储备液适量 分别置于 个

量瓶中 分别加入 的对硝基苯酚乙醇溶液

加水稀释至刻度 摇匀 在 ε 水浴中加热 取

出 冷却 即室温 分别以水和试剂作空白 扫描吸收

光谱 ∀结果见图 和图 ∀
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图 1  吸收光谱 水作空白

Φιγ 1  

氯唑西林钠与对硝基苯酚的混合液 对硝基苯酚液 氨苄西林

钠与对硝基苯酚的混合液 氨苄西林钠 !氯唑西林钠与对硝基苯

酚的混合液
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∏ ∏ 2 ∏ ∏
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图 2  吸收光谱 对硝基苯酚作空白

Φιγ 2  2

氯唑西林钠与对硝基苯酚的混合液 氨苄西林钠 !氯唑西林钠与

对硝基苯酚的混合溶液 氨苄西林钠与对硝基苯酚的混合液

≤ ¬ ∏ ∏ 2 ∏ ∏

≤ ¬ ∏ ∏ 2 ∏ ∏

2

由上图谱可看出 只有氨苄西林钠与对硝基苯酚混合液

在 处强的吸收 可见二者形成新的化合物 即电荷转

移化合物 ∀

3 2  溶剂的选择

分别以水 ! 盐酸 ! 氢氧化钠 !乙醇作

溶剂进行吸收图谱扫描 结果发现 只有氨苄西林钠与对硝

基苯酚的水溶液在 处出现强而稳定的吸收 ∀故本实

验选用水作溶剂 ∀

3 3  对硝基苯酚浓度的选择

精密吸取对照品储备液 于 支 量瓶中

分别加入 的对硝基苯酚乙醇溶液

用水稀释至刻度 ∀以下按 /

0项下操作进行 ∀结果表明 当对硝基苯酚浓度在 ∗

Λ 范围内时 曲线出现近似平台 故本实验选择

Λ 对硝基苯酚溶液的浓度作为形成荷转移化合物的

最佳浓度 ∀

3 4  加热时间的选择

按/ 0项下操作 在不同的加热时间后 取出冷却至

室温 以相应的试剂作空白 测定吸收度值 ∀结果表明 加热

不足 测定结果变动较大 可能在此时间内电荷转移化

合物还未完全形成 加热 ∗ 结果较稳定 电荷转移

化合物已形成 ∀故本实验选择加热时间为 ∀

3 5  加热温度的选择

按/ 0项下操作 在不同加热温度下加热 取

出冷却至室温 以相应的试剂作空白 测定吸光度值 ∀实验

过程发现在较低的加热温度下虽有一定吸收度值 但测定结

果相当不稳定 ∀只有在温度 ∴ ε 的条件下加热后 才会出

现较稳定的吸收度值 ∀本实验选择加热温度为 ε ∀

3 6  冷却时间的选择

按/ 0项下操作 在 ε 水浴中加热 后取

出 冷却不同的时间 以相应的试剂作空白 测定吸收度值 ∀

实验结果表明在冷却 后结果稳定 继续测定 结

果仍无明显变化 ∀本实验选择冷却时间为 内完成

测定 ∀

3 7  精密度的测定

精密量取一定量的对照品溶液和一定量的对硝基苯酚

按/ 0项下操作 平均实验 次 由结果计算出 ≥⁄为

该法满足测定要求 ∀

3 8  表观百分吸收系数的测定

吸收系数是化合物的重要特征常数 对于一种新化合

物 测定其吸收系数对于其结构研究 !定性 !定量分析都有重

要意义 ∀精密吸取不同浓度对照品溶液 / 0项下操作

平均实验 次 测得该化合物的表观百分吸收系数 ∞

? ∀

3 9  形成比的测定

分别用摩尔比法和等摩尔连续变化法测得电荷转移化

合物的形成比为 氨苄西林钠Β对硝基苯酚 Β ∀可能结构

式为

4  方法应用

4 1  工作曲线的绘制

精密吸取氨苄西林钠对照品溶液 !氯唑西林钠的对照品

溶液 按处方配比 不同量 置于 支 的量瓶中 分别

##



加入对硝基苯酚一定量 以下按/ 0项下操作 测定结果

进行线性回归 ∀回归方程为 ξ

ν ∀结果表明测定氨苄西林钠的线性范围是 ∗

Λ ∀

4 2  回收实验

精密称取爱罗苏粉针剂适量用水溶解 转移至

量中 加水稀释至刻度 分别取该混合液 于 支

量瓶中 分别加氨苄西林钠对照品溶液不同量 并加

入对硝基苯酚乙醇液 按/ 0项下操作 结果见表 ∀

表 1  氨苄西林钠 的回收率

Ταβ 1  √ ∏ ∏

氨苄西林钠

加入量

氨苄西林钠

测得量
回收率 平均回收率 ≥

≥⁄

4 3  含量测定

精密称取爱罗苏粉针剂药物一定量 用水溶解 移至

量瓶中 加水至刻度 摇匀 ∀分别移取该溶液一定量

加入 对硝基苯酚乙醇液 按 / 0项操

作 测量吸收度值 测得结果见表 ∀

表 2  样品分析结果

Ταβ 2  ∏

样品 平均百分标示量 ≥⁄

?

?

5  讨论

利用电荷转移分光光度法测定原料及制剂中氨苄西林

钠的含量 方法简单 !快速 !准确度高 但对于相关物是否存

在 该法不象 ° ≤ 能给出确切的结果 同时相关物的存在

对该法的测定也有一定的影响 但从回收实验和含量测定结

果可以看出 这种影响还是很小的 ∀
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高效液相色谱法测定口腔愈溃膜中盐酸小檗碱

赵陆华 范杰 徐继华 王广基 中国药科大学分析中心 江苏  南京

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定中药口腔愈溃膜中盐酸小檗碱的含量 ∀方法  用 ⁄ ⁄≥ ≅

Λ 色谱柱 ° 2乙腈 三乙胺调 为流动相 流速 检测波长 ∀结果  盐酸小

檗碱在 ∗ Λ 范围线性关系良好 平均回收率为 符合分析要求 ∀重现性试验的 ≥⁄为 ∀结论  对

样品的提取条件和测定条件进行了优选 为该膜中盐酸小檗碱的含量测定提供了一种准确和可行的 ° ≤ 测定方法 ∀

关键词 中药口腔愈溃膜 盐酸小檗碱 高效液相色谱法
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