
2 2 4  阴性对照品溶液与供试品溶液的制备  分别取不含

马来酸氯苯那敏的样品 !装量差异项下的内容物 混合均匀

精密称重 计算平均装量 ∀分别精密称取约 置具塞锥

形瓶中 加水 超声处理 定量转移至分液漏斗

中 用 水分两次洗涤锥形瓶 洗液并入分液漏斗中 加

浓氨溶液 摇匀 用氯仿提取 次 依次用

提取时轻轻振摇 提取液经铺有无水硫酸钠的

滤纸滤过 并以适量氯仿洗涤滤器 合并滤液至蒸发皿中 置

水浴上蒸干 残渣加流动相洗涤 次 每次 洗涤液转移

至 量瓶中 加流动相至刻度 摇匀 用 Λ 微孔滤

膜滤过 取续滤液用于 ° ≤ 分析 ∀

2 2 5  重现性试验  按样品测定法对同一供试品 批号为

分取 份 同法处理 分别测其相对标示含量 分别

为 结果 ≥⁄

表明重现性良好 ∀

2 2 6  精密度试验  吸取同一对照品溶液依法分别重复进

行 5 次测定 记录峰面积分别为

≥⁄ 表明重现性良

好 ∀

2 2 7  稳定性考察  取同一供试品 批号 分别在

进行测定 测得峰面积值分别为

≥⁄ 可见

本品在 内稳定 ∀

2 2 8  回收率测定  采用加样回收法 取已知含量

的本品 批号 包 混匀 精密称定 份 每份

分别精密加入 马来酸氯苯那敏 依法测定 结果表

明本方法回收率良好 见表 ∀

表 1  加样回收率试验结果 ν

Ταβ 1  ∏ √ ν

样品含量 添加量 测出量 回收率 平均回收率 ≥⁄

2 2 9  样品的测定  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶

液各 20Λ 注入液相色谱仪 测定峰面积 以外标法计算即

得 ∀测得 批样品结果见表 ∀

表 2  样品测定结果 ν

Ταβ 2  ⁄ ∏ ν

批号 为标示含量 批号 为标示含量

3  讨论

3 1  本品为中西药复方制剂 成分比较复杂 采用传统的试

管反应鉴别的专属性不强 通过 × ≤ 法可以达到有效的鉴

别 本试验纳入标准的两项鉴别均专属性强 阴性对照无干

扰 ∀

3 2  本品原地方标准未列含量测定 ∀马来酸氯苯那敏是方

中唯一的化学药品 其用量少作用强 因该成分有促睡作用

用量过多会影响工作或导致不良事件发生 对其含量进行有

效的控制是十分必要的 ∀但由于马来酸氯苯那敏在方中相

对含量低 吸附于众中药浸膏粉及辅料中 而且本身可溶于

不同极性的溶剂 给含量测定带来难度 ∀用水等极性大的溶

剂提取杂质多不利于 ° ≤ 测定 我们利用马来酸氯苯那敏

易溶于水和氯仿的性质 以及马来酸氯苯那敏本身结构特

点 其在碱性状态下能够游离 采用以水将颗粒剂溶解 调

值至 以上 以分次萃取的方式进行 增加了马来酸氯苯

那敏的提取率 减少了杂质的干扰 ∀与直接用氯仿回流或超

声提取细粉比较 此法提取提取率要高出 平均回收率

达到了 以上 基本消除了辅料的吸附作用 且不同操

作者测得的结果无明显区别 故将此法列入标准 ∀

3 3  本品每袋重 3 马来酸氯苯那敏标示含量为

袋 ∀测得本品 批样品的含量 表 为标示量的 ∗

之间 测得含量偏低 与马来酸氯苯那敏在处方相对

含量少有直接关系 ∀大生产过程中容易出现混合不均匀 !损

耗等问题 同时其他大量的原辅料对马来酸氯苯那敏的分离

提取也有一定的影响 故将含量标准定在相对标示含量的

∗ 内 ∀
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荷移分光光度法测定阿奇霉素含量

李华侃 张扬 康剑锋 锦州医学院化学教研室 辽宁  锦州

摘要 目的  建立测定阿奇霉素 阿泽红霉素 制剂含量的方法 ∀方法  利用阿泽红霉素与茜素红在水2醇介质中发生电荷转

移反应 形成电荷转移络合物 采用可见分光光度法测定 ∀结果  荷移反应生成的荷移络合物在 处有最大吸收 表观

摩尔吸光系数是 ≅ # 药物浓度在 ∗ 内服从比耳定律 方法平均回收率在 以上 ≥⁄为

ν ∀结论  方法稳定 !准确 !灵敏 !快速 对样品的测定结果令人满意 ∀
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Σπεχτροπηοτοµετριχ δετερµινατιον οφ αζιτηροµ ψχιν βασεδ ον τηε χηαργετρανσφερ ρεαχτιον βετωεεν αζιτηροµ ψχιν

ανδ αλιζαριν ρεδ

∏2 ≠ 2 ( ∆επαρτµεντ οφ Χηε µιστρψ, ϑινζηου Μεδιχαλ Χολλεγε , ϑινζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ: ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ΜΕΤΗΟ∆  × ∏ √

2

∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √ ¬ ≅ # # ×

Β ∗ × √ √ √ × √

√ ¬ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ √

∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :

  阿奇霉素 阿泽红霉素 是具有 元环的氮杂内酯环的

半合成大环内酯抗生素 ∀化学结构上系在红霉素 酯环的

Α位内插一个含有取代甲基的氮原子 经修饰后成为新一代

大环内酯抗生素 ∀阿泽红霉素在酸性环境中有较高的稳定

性 具有吸收好 !生物利用度高 !半衰期长 !感染部位组织及

细胞浓度高 !能向病灶定向转化 !毒性低 !及耐受性好等特

点 ∀目前已报道的分析方法主要有 半琼脂固体稀释法≈ !

电分析法≈ ! ° ≤≈ !薄层色谱法≈ !微生物检定法≈ 等 ∀

本实验首次利用阿泽红霉素与茜素红间的电荷转移反应建

立了简便 !快捷的分光光度法 用于测定制剂中阿泽红霉素

的含量 结果与文献方法一致 回收率在 以上 ∀同时

测定了荷移络合物的组成 并探讨了反应机制 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

型 ∂2 ∂ ≥单光束自动扫描分光光度计 山东高密

分析仪器厂 型分光光度计 上海第三分析仪器厂 超

级恒温器 重庆实验设备厂 ∀

1 2  试药

≅ 茜素红 中国医药公司北京采购供应站

溶液 精称茜素红 χ 溶于 去离子水中

阿泽红霉素 对照品 纯度 锦州九天药业有限责

任公司提供 乙醇溶液 精称阿泽红霉素 χ 溶于

乙醇中 ∀所用其它试剂均为分析纯 实验用水为去离子水 ∀

2  实验方法

取阿泽红霉素溶液适量 [ 置于 比色管

中 加入茜素红溶液 用溶剂稀释至刻度 茜素红水溶

液的用量为 再加水 视阿泽红霉素乙醇溶液

的用量 补加适量乙醇至 控制乙醇和水的体积比为

Β 摇匀 以试剂空白为参比 在 波长处测定吸收

度 ∀

3  结果与讨论

3 1  最佳实验条件选择

3 1 1  吸收光谱  取茜素红溶液 0 于 具塞比色

管中 用乙醇和去离子水将其稀释至刻度 控制乙醇和水的

体积比为 Β 用乙醇和水的体积比为 Β 的溶液作空白

另取阿泽红霉素乙醇溶液 于 具塞比色管中 依

次加入茜素红溶液 乙醇 去离子水 以

试剂空白 加入茜素红溶液 乙醇 去离子水

加入茜素红溶液 乙醇 去离子水

为参比 摇匀 静止后分别在分光光度计上扫描 由光谱

图得知 阿泽红霉素在可见光区没有吸收 茜素红的最大吸

收峰是 阿泽红霉素与茜素红反应生成的电荷转移络

合物的最大吸收波长在 处 且在 处的吸收度

与阿泽红霉素的浓度成正比 据此拟定测定阿泽红霉素的分

析方法 实验证明该方法可行 ∀

3 1 2  反应时间的影响及荷移络合物稳定性  取阿泽红霉

素乙醇溶液 0 于 比色管中 加入茜素红溶液

用溶剂稀释至刻度 控制乙醇和水的体积比为 Β 以

试剂空白为参比 分别放置

后测定吸收度 分别为

说明产物吸收度基本不

随反应时间的变化而变化 配好溶液后可比色 并且 内体

系吸收度基本不变 ∀

3 1 3  反应温度的影响  按实验方法配制溶液 分别在

ε 的水浴中保 后冷却至室温 测得溶

液吸收度是 可见

吸收度基本不随反应时间的变化而变化 因此 在室温下配

好溶液即可测定溶液吸收度 ∀

3 1 4  溶剂的影响  按实验方法配制溶液 只是改变溶剂 ∀

分别选用水 !甲醇 !乙醇 !异丙醇 !丙酮 !二氯甲烷作溶剂 测

得溶液吸收度为 混浊 结

果表明水作溶剂最佳 ∀由于阿泽红霉素标准溶液是用乙醇

配制的 为了操作安全 !方便 本方法选用水和乙醇混合溶

剂 ∀水和乙醇的体积比对反应也有影响 保持其它条件不

变 只是改变体系中水和乙醇的体积比 ∀当乙醇和水的体积

比分别是 时 溶液吸收度分

别为 以上

数据说明 乙醇和水体积比为 Β 茜素红水溶液的用量为
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再加水 视阿泽红霉素乙醇溶液的用量 补加

适量乙醇至 时反应灵敏度最高 ∀实验还证明 如果向

体系中加入酸 !碱或缓冲溶液 会使反应灵敏度大大下降 ∀

3 1 5  试剂用量的影响  按实验方法配制溶液 只是改变

茜素红溶液的用量 当茜素红用量分别是

时 反应液的吸收度是 说明

茜素红用量为 时 反应可以进行完全 茜素红的用量

超过 时 随着试剂空白颜色的加深 吸收度值反而下

降 ∀茜素红溶液的用量确定为 ∀

3 2  荷移络合物组成的测定

应用等摩尔连续变换法和斜率比法测得阿泽红霉素与

茜素红作用生成的荷移络合物的组成比为 Β ∀根据荷移络

合物的组成和两种反应物的结构推断 此荷移反应可表示

为

3 3  比耳定律线性范围

按实验确定的最佳条件配制反应液 实验得出 阿泽红

霉素浓度在 ∗ χ 内符合比耳定律 检出限是

回归方程为 Α . Χ 浓度单位是

相关系数是 表观摩尔吸光系数是 ≅

# ∀

3 4  回收率实验

精密称取阿泽红霉素片辅料 精密加入对照用阿泽红霉

素适量 然后照 实验方法 实验结果代入回归方程 求得阿

泽红霉素的平均回收率为 ≥⁄为 ν ∀

3 5  试样分析

3 5 1  试样制备 试样 取阿泽红霉素片≈批准文号是

卫药准字 ÷2 2 标示量是 粒 粒 剥去糖衣

准确称重 研细混匀后再取总质量的 加适量乙醇 温热

使其溶解完全 冷却后过滤 滤液用乙醇定容至 浓度

约为 ∀ 试样 取注射用阿泽红霉素≈批准文号是

国药准字 ÷ 标示量是 瓶 瓶 倾尽内容

物 混匀后 准确称重后 再取总质量的 加适量乙醇 温

热使其溶解完全 用乙醇定容至 浓度约为 ∀

3 5 2  试样分析  取试样适量于 5 比色管中 分别以本

法和文献法进行测定 同时采用在样品中加入已知标准的方

法作回收率实验 结果见表 ∀

表 1  样品中阿泽红霉素的测定结果 ν

Ταβ 1  ⁄ ∏ ν

样品
本法

相当标示量 回收率

文献法

相当标示量

卫药准字 ÷2 2

国药准字 ÷

4  结语

与文献方法相比 本方法具有简便 !快速 !灵敏度高的特

点 ∀
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液中的浓度测定≈ 中国医院药学杂志

收稿日期 2 2

反相高效液相色谱法测定丙酸氯倍他索透剂的含量

徐善超 裘叶舟 徐宏祥 嘉兴市第二医院 浙江  嘉兴 宁波医药高等专科学校 嘉兴市药品检验所

摘要 目的  建立反相高效液相色谱法测定丙酸氯倍他索透剂含量的方法 ∀方法  以 2° ⁄≥为色谱柱 以

磷酸二氢钾溶液 用 磷酸调节 为 ? 2乙腈 Β 为流动相 检测波长为 流速为 ∀结果

 丙酸氯倍他索浓度在 ∗ Λ 之间与峰面积线性关系良好 ρ . , ν 回收率为 ≥⁄

## ≤ ° ⁄ ∂                中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期




