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摘要 }目的  通过阿齐霉素与二甲酚橙的显色反应来快速测定阿齐霉素中的阿齐霉素含量 ∀方法  利用分光光度法通过分

光光度计测定制剂中有效成分的含量 ∀结果  阿齐霉素与二甲酚橙在乙醇 2水介质中发生显色反应 o生成了络合物 o生成物的

颜色发生变化 o产物最大吸收波长为 x{u ±°o表观摩尔吸光系数为 tqsw ≅ ts
w
�# °²̄

pt # ¦°
pt
o稳定常数为 xqsy ≅ ts

x
o生成络

合物的组成比为 uΒto� ≥⁄为 sq|yh kν � {lo药物浓度在 ts ∗ zs °ª# �
pt范围内与吸光度值呈线性关系 o回收率符合要求 ∀

结论  此方法简便易行 o便于操作 o条件易于控制 o在实际工作中具有可应用性 ∀
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  阿齐霉素为 tx环大环内脂类抗生素 o其化学名称为 |2

脱氧 2|¤2氮杂 2|¤2甲基 2|¤2红霉素 �o在酸性环境中具有较高

的稳定性 o具有吸收好 !生物利用度高 !毒性低及耐受性好等

优点 ∀它通过阻碍细菌转肽过程 o从而抑制细菌蛋白质的合

成 ∀它的药动学特点是半衰期长 o组织 !体液中分布广 o浓度

高 o维持时间长 o因此临床上用于治疗呼吸道的细菌性感染 o

支原体 !衣原体感染 o皮肤软组织感染 o淋球菌感染等均有较

好的疗效 ∀对于阿齐霉素分析方法的报道有 }高效液相色谱

法 ≈t2u  !反相高效液相色谱法 ≈v  !微生物法 ≈w 等 o目前中国药

典 ≈x 采用微生物法测定其含量 o美国药典 ≈y 采用高效液相色

谱法 !反相氧化铝柱 !安培电化学检测器 ∀但这些方法有的

比较复杂 o有的所用仪器价格比较昂贵 o有的目前实验室不

具备应有的条件 ∀本方法首次利用阿齐霉素和二甲酚橙间

的显色反应 o建立起简便的分光光度法 ∀此方法简便快捷 o

反应条件易于控制 o灵敏度较高 o在可见光区即可完成测定 o

适宜在实际工作中使用 ∀用拟定的方法测定药物制剂中的

含量结果与文献方法 ≈x 一致 ∀

1  材料与方法

1q1  主要仪器与试剂

zx|s型 �∂ p ∂ �≥单光束自动扫描分光光度计 k山东高

密分析仪器厂 l~zxu≥紫外分光光度计 k上海棱光技术有限

公司 l~� � p ≥数显恒温水浴锅 k江苏省金坛市医疗仪器

厂 l~超级恒温器 k重庆试验设备厂 l~ƒ�ttsw�电子天平 k上

海精密科学仪器有限公司 l∀

t ≅ ts
pv

°²̄ # �
pt二甲酚橙水溶液 }准确称取 sqsvy| ª

二甲酚橙 k上海化学试剂总厂 lo用水充分溶解后转移至 uss

°�量瓶中 o定容 o备用 ∀

sqx ª# �
pt阿齐霉素乙醇液 }准确称取阿齐霉素对照品

k浙江金华康恩贝生物制药有限公司 lxs °ª于 tss °�量瓶

中 o加入乙醇 o充分溶解 o定容 o备用 ∀

uxs °ªr片阿齐霉素片 }武汉双龙药业有限公司 o批号 }

syszst∀

本实验所用试剂均为分析纯 ∀

1q2  实验方法

准确量取 sqx ª# �
pt阿齐霉素适量 k[ sqw °�l于 x °�

比色管中 o加入二甲酚橙水溶液 uqs °�o用溶剂稀释至刻度

k控制乙醇 ) ) ) 水的体积比为 wΒylo溶液混匀 o充分反应 o以

相应的试剂空白作参比 o于室温下用 t ¦°比色皿在 x{u ±°

处测吸光度 ∀

2  结果与讨论
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2q1  实验条件的选择

2q1q1  吸收光谱  按照 /实验方法 0所示配制溶液 o以相应

的试剂空白做参比 o将配制好的溶液在 zx|s型分光光度计

上扫描 o测得出络合物的 Κ°¤¬ � x{u ±°o二甲酚橙的 Κ°¤¬ �

wvw ±°o阿齐霉素在可见光区没有吸收 ∀

2q1q2  反应时间的选择  按照实验所确定的方法配制一组

溶液 o分别于反应后不同时间测定反应液的吸光度值 o测定

的结果见表 t∀数据显示 o反应不随反应时间的变化而变化 o

而且吸光度值可以稳定 u «以上 ∀因此 o反应液配制好以后

即可进行测定 ∀

表 1  反应时间的选择

Ταβ 1  ×«̈ ¶̈¯̈ ¦·¬²± ²©·«̈ µ̈¤¦·¬²± ·¬°¨

时间 r°¬± 吸光度 k�l

v sqyys

x sqyys

ts sqyx|

tx sqyxv

us sqyxw

ux sqyxw

vs sqyxw

ws sqyx{

xs sqyys

tus sqyys

2q1q3  反应温度的选择  按照实验方法配制一系列溶液 o

分别将其放入不同温度的恒温水浴中保温 ts °¬±o取出后以

流水冷却至室温 o然后测定其吸光度值 o结果见表 u∀结果表

明 }当反应温度超过 wsε 时 o反应液的吸光度值出现降低 ∀

因此 o反应温度以低于 wsε 为宜 o在室温下即可进行比色

反应 ∀

表 2  反应温度的选择

Ταβ 2  ×«̈ ¶̈¯̈ ¦·¬²± ²©·«̈ µ̈¤¦·¬²± ·̈°³̈ µ¤·∏µ̈

温度 rε 吸光度 k�l

tx sqxx{

us sqxxv

ux sqxx{

vs sqxys

vx sqxx|

ws sqxws

wx sqxs|

2q1q4  试剂用量的选择  在确定其他反应条件不变的情况

下 o改变二甲酚橙的用量 o分别于一定量的阿齐霉素溶液中

加入不同量的二甲酚橙水溶液 o配制一系列的反应液 o然后

测定其相应的吸光度值 o结果见表 v∀数据表明 }当二甲酚橙

的用量为 uqs °�时 o反应进行完全 ∀当试剂用量超过此用

量时 o由于背景颜色的加深 o吸光度值反而随着颜色的加深

而降低 ∀

2q1q5  溶剂的选择  分别选用甲醇 !乙醇 !丙酮 !异丙醇 !

水 !二氯甲烷等试剂做此反应体系的溶剂 o通过实验发现 o选

用乙醇与水的混合溶液做溶剂 o反应体系的灵敏度增高 ∀又

表 3  试剂用量的选择

Ταβ 3  ×«̈ ¶̈¯̈ ¦·¬²± ²©·«̈ µ̈¤ª̈ ±·¦²±¦̈±·µ¤·¬²±

试剂用量 r°� 吸光度 k�l

sqx sqvst

tqs sqwtw

tqx sqw{y

uqs sqxyy

uqx sqw|w

vqs sqw|s

通过进一步的实验证实 o当乙醇与水的体积比为 wΒy时 o反应

的吸光度值最高 ∀因二甲酚橙是酸碱指示剂 o加入酸碱即变

色 o所以整个反应体系尽管用水做溶剂 o也无须调节酸度 ∀

2q2  方法的重复性考查

按照实验方法所示 o平行配制 {组溶液 o于实验确定的

最佳条件下反应 ∀当阿齐霉素的浓度为 us °ª# �
pt
o� ≥⁄为

sq|yh kν � {l∀

2q3  比尔定律线性范围

按实验确定的最佳条件进行反应 o分别加入不同浓度的

阿齐霉素溶液 ∀实验得出 o阿齐霉素的浓度在 ts ∗ zs °ª#

�
pt范围内与吸光度呈线性关系 o其回归方程为 � �

p sqsuv w n twqv{| u≤o相关系数为 sq||| yo表观摩尔吸光

系数为 tqsw ≅ ts
w
�# °²̄

pt # ¦°
pt
o桑德尔灵敏度为 sqszu

Λª# ¦°
pu ∀

2q4  络合物组成的测定

应用摩尔比法和等摩尔连续变换法测得阿齐霉素与二

甲酚橙反应生成的络合物的组成比为 uΒto反应体系的稳定

常数为 xqsy ≅ ts
x ∀

2q5  回收率测定

按照实验方法 o取已测得实际含量的适量样品于 x °�

比色管中 o配制反应溶液 o然后向反应液中加入 sqw °ª阿齐

霉素标准液 o测定其吸光度值 o然后根据测定值与实际含量

的结果计算回收率 ∀其中样品 t的回收率为 tssqyh kν �

vlo样品 u的回收率为 ||quh kν � vl∀

2q6  试样的测定

2q6q1  试样的制备  取阿齐霉素片 ts片 kuxs °ªr片 lo将

其充分研细 o然后准确加入 tss °�乙醇溶解 !过滤 o取滤液 u

°�稀释至 tss °�k浓度 ∗ sqx ª# �
pt
l∀

2q6q2  试样的测定  取适量试样 k [ sqw °�l于 x °�比色

管中 o配制反应液 o分别以本法和文献法 ≈x 进行测定 o结果见

表 w∀

表 4  样品中阿齐霉素的测定结果 kν � vl

Ταβ 4  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©�½¬·«µ²°¼¦¬± ¬± ×¤¥̄ ·̈¶kν � vl

样品 批  号

本方法

测得值 r

°ª#片 p t

相当标示量

h

文献法 ≈x 

测得值 r

°ª#片 p t

相当标示量

h

t ussys{uv uxsqv tssqt uxsqu tssqs{

u ussytsut uw|qy ||q{ uw|q{ ||q|
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3  小  结

阿齐霉素为大环内酯类药物 o结构中含有叔丁基团 o可

与二甲酚橙发生络合反应 o颜色发生改变 o便于用分光光度

法测定 ∀本方法简便快捷 o样品处理简便 o利用本方法测定

样品 o测定结果与文献方法基本一致 o可用于药品制剂含量

的快速测定 ∀
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  乳癖消合剂处方由柴胡 !郁金 !川楝子 !白术 !仙茅 !天

冬 !仙灵脾 !三棱 !莪术 !青皮 !陈皮等中药组成 o临床作为医

院制剂以合剂入药用于乳腺增生有较好的疗效 ∀笔者通过

动物试验进一步验证其抗乳腺增生作用 ∀

1  实验材料

1q1  药物与试剂

乳癖消合剂 o由舟山市人民医院药剂科提供 o每 t °�含

生药 uqs ªo批号 }ussxsvst~乳块消胶囊 o安康正大制药有限
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