
� �
�

�
、

�� �
�

�
。

� 讨论

实验表明本文采用的三波长分光光度法可不经

分离
,

能消除甲氧节咤和磷酸呱哇的干扰
,

从而直接

测定复方制剂 中双氢青篙素的含量
,

该法操作简便
、

快捷
、

准确
。

在三波长分光光度法测定时
,

找等吸收点应设

间隔为 �
�

�� �
,

得到的数据较精密
,

有利于精选等吸

收波长
。

采用三波长分光光度法测定主要是消除甲氧节

健的于扰
,

磷酸呱哇则通过差示分光光度法来消除

其影响
。

在加碱后
,

磷酸呱喳产生呱哇碱基沉淀
,

通

过微孔滤膜过滤除去
。

但滤液中仍有微量的呱哇碱

基 以饱和状态存在
,

干扰测定
。

可以用磷酸呱唠和

� �� �� � �� �� � � �� �� ����� � � ��� � � ��� � ���� � � �
�

� � � �� ��
�

�

甲氧节陡一起找线性吸收点
,

在双氢青篙素对照品

中和空白溶液中均加人磷酸呱哇
,

因所有样品中的

呱唆碱基均为饱和溶液
,

对照品溶液
、

样品溶液和空

白溶液中的呱哇碱基产生 的紫外吸收相互抵消
,

消

除了磷酸呱唆的影响
。
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复方红霉素醇溶液中红霉素的含量测定
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,

王碧江
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摘要 目的
� 测定复方红霉素醇溶液中的红霉素含量

。

方法
�
采用 比色法和旋光法两种方法测定

。

结果
� 两

种测 定方法红霉素的平均回收率分别为 ��
�

�� �
,

���
二 �

�

�� � � ��
,

�� �
,

尺
�

�� � �
�

�� �
。

结论
� 比 色法比旋

光法的刚定更灵敏
,

结果更准确
。

关键词 红霉素 � 比 色法 �旋光法
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m eth o d s w ere 9 9
.
2 7 %

,

R

SD

二
0

,

4
8 %

a n

d 9 9

.

4 5 %

,

无S刀 = 0
.
8 4 % re sp ee tively

.
C O N C L

US
IO N S : T lle rw o

m eth od s w e re sim p le a n d e xa et
.
T h e e olo ri m e trie an a ly sis 15 m o re sen sitive a n d e xa et e o m p are d w ith th e P ola rim e t仃

an alysis
.

K E Y W O R D S
ery th ro m y c in ;eo lorim etry ;p o larim etry

复方红霉素醇溶液是本院自制的皮肤外用制

剂
,

主要用于治疗酒糟鼻
、

座疮
、

脂溢性皮炎
、

头皮糠

疹
、

疹痒症等多种皮肤病
,

疗效良好
。

其主要成分是

红霉素等
,

对红霉素制剂中红霉素的含量测定方法

有抗生素微生物检定法t
’
{

、

比色法 〔’口
、

反相高效液

相色谱法〔’子
,

我们采用 比色法和旋光法对复方红霉

素醇溶液中的红霉素进行含量测定
,

并对二种方法

进行比较
,

现将测定方法和结果报告如下
。〕

1 仪器和试药

BE CK M A N 一 D V
一
6 5 0 可 见紫外分光光度仪

(美国贝克曼公司);W ZZ
一
lS 型数字式 自动旋光仪

(上海物理光学仪器厂制造 ) ;复方红霉素醇溶液
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(自制);红霉素(岳阳中湘康神药业集团有限公司

提供
,

批号 200 092 12 ) ;无水乙醇(重庆东方试剂厂
,

A R
)

。

其它试剂均为分析纯
。

2 实验部分

2
.
1 红霉素的比 色法测定

2
.
1
.
1 标准溶液

、

试剂的制备及实验条件的选择

红霉素标准液的配制
:
取红霉素适量精密称定

,

加 95 % 乙醇溶解并稀释成含有红霉素 1
.
120 om g

·

m
L

一 ’

的标准液备用
。

试剂的配制
:用 冰醋酸配制 0

.
5% 对二 甲氨基

苯 甲醛试剂备用
。

精密吸取红霉素标准液 10 mL
,

冰醋酸加至 50 mL
。

取此液 lmL 于 ro rnL 量瓶中
,

加试剂 lrnL
、

浓盐酸 3mL
,

冰醋酸加至刻度
,

摇匀
,

置 25 ℃ 一
35 ℃ 水浴中放置

巧而n
,

在 《幻 一 日I )n m 波长范围内扫描
,

如图 l
。

从图

中可见红霉素在 487
土 I n m 波长处有最大吸收

。

2

.

1

.

2 标准曲线的制备 精密吸取红霉素标准液

10 m L
,

冰醋酸加至 50 m L
,

混匀
。

分别精取此液 0
.
5 、

1

.

0

、

1

.

5

、

2

.

0

、

2

.

5

、

3

.

0

、

3

.

s m L 置 10m L 量瓶 中
,

加

试剂 lm L
,

浓盐酸 3m L
,

再加冰醋酸至刻度
,

混匀
,

在

487 土 1 n m 处测定吸收值
,

其浓度 C 和吸收度 A 的

回归方程为 A
= 0
.
0 16 0 + 20

.
080 g C

,
r =

0

.

9 9 9 9

。

红霉素在 n
.
2 一

78

.
4 林g

·

m L

一 ’

浓度范围内浓度与

吸收度呈 良好线性关系
。

0 刀〔)0()

0
一

0()

0 0

4 仪)刀 6 0 0刀 入 (
n m )

图 l 红霉素可见光扫描 图

2
.
1
.
3 精密度 分别配制 3 种不同浓度的红霉素

标准液
,

用紫外可见分光光度计重复测定 6 次
,

以此

计算精密度
,

R S D 分别为 0 02%
、

0

.

0 4 %

、

0

.

0 4 %

。

2

.

1

.

4 稳定性考察 配制 0
.
o23 m g

·

m
L

一 ’

的红霉

素标准溶液
,

并于 0
、

1 0

、

2 0

、

3 0

、

4 0

、

5 0

、

6 O
m i

n

测定其

吸收度
,

结果表明在 60 m in 内其稳定性较好
,

R S D
二

1

.
7 0 %

。

2

.

1

.

5 回收率测定 精密称定红霉素 29
.
sm g 置

25 m L 量瓶中
,

加人不含红霉素的空白醇液至刻度
,

摇匀
,

再精取此液 sm L
,

置 25 m L 量瓶中
,

加冰醋酸

至刻度
,

摇匀
。

分别精取上述液 1
.
0

、

1

.

5

、

2

.

o m L 置

10 m L 量瓶中
,

照 2
.
1
.
2 项下操作

,

在 487
士 I n m 处

测定吸收值
,

根据回归方程求出红霉素的含量
,

计算

其回收率
,

结果见表 1
。

表 1 比 色法测定红霉素回收率结 果(
n 二

3)

样品 加入量(m g
·

m
L

一 ’
) 测得量 (m g

·

n 1

L 回收率(% ) 平均回收率(% ) 尺S D ( % )

0
.
0 2 3 6

0
.
0 3 5 4

0
.
0 4 7 2

0
.
0 2 3 3

0
.
0 3 5 2

0
.
(〕4 7 0

9 8 72

9 9
.
5 1

9 9
.
5 8

99
.
2 7

2
.
1
.
6 样品测定 精 密吸取 1m L 样 品液置 于

50 m L 量瓶中
,

加冰醋酸至刻度
,

混匀
,

再精取此液

lm L 置于 10 m L 量瓶中
,

加试剂 lm L
,

浓盐酸 3m L
,

冰醋酸加至刻度
,

混匀
,

在 487
* In m 处测得吸 收

度
,

代入回归方程中
,

计算标示量 的百分含量
,

结果

见表 2
。

表 2 比 色法测 定样品结果 (标示量%
,

n 二
3)

批 号 含 量 (% )

0 10208

0 10319

0 10406

0 10514

99
.
35

102
.
4 1

104
.
55

100
.
84

2
.
2 红霉素的旋光法测定

2
.
2
.
1 标准曲线的制备 精密称取红霉素适量

,

加

95% 乙醇溶解后配成 7 个不同浓度的系列标准液
,

分别测定旋光度
。

以旋光度(绝对值)为纵坐标
,

浓

度为横坐标作标准曲线
,

其回归方程
:。 二 0

.
0
77

S C

一 0
.

0 5 3 8
,

: ==
0

.

9 9 9 9

,

线性范 围为 5
一

3 5 卜g
·

m L

一 l 。

2

.

2

.

2 精密度 分别配制 3 种不 同浓度 的红霉素

标准液
,

用旋光仪重复测定 6 次
,

以此计算精密度
,

其 RSD 分别为 0
.
22%

、

0

.

1 4 %

、

0

.

1 7 %

。

2

.

2

.

3 稳定性考察 按 2
.
2
.
1 项法配制浓度约为

lom g
·

m L

一 ’

的红霉素溶液
,

并于。
、

0

.

5

、

一
、

2

、

4

、

6

、

s }

,

测定其吸 收度
,

结果表明其稳定性较好
,

R S D
二

0

.

9 5 %
。

2

.

2

.

4 回收率测定 精密称取红 霉素 14 8
.
05

、

3 4
2

.

7

、

5 4 3

.

s m g 三份
,

分别置 25 m L 量瓶中
,

加空 白

醇溶液稀释至刻度
,

混匀
,

测定其旋光度
,

再由回归

方程求出红霉素的含量
,

计算其回收率
,

结果见表

3
。



表 3 旋光法测定红霉素回收率结果 (
n 二

3)

样 品 加人量(m g
·

5

.

9 2 2

1 3

.

7 0 8

2 1

.

7 5 2

m
L

一 ‘
) 测得量 (m g

·

m
L

一 ‘
) 回收率(% ) 平均回收率(% ) R SD (% )

5
.
923 100

.
01

13
.
686 99

.
84 99

,

4 5

2 1

.

4 2 4
9 8

.

4 9

之
.
2
.
5 样品测定 取样品液 15 m L

,

加人旋光管中
,

以 95 % 乙醇为空白溶媒
,

依法测定旋光度
。

根据回

归方程求出标示量的百分含量
,

结果见表 4
。

表 4 旋光法样品测定结果 (标示量%
,

n 二
3)

批 号 含量 (% )

01020 8 98
.
69

0103 19 99
.
97

010406 101
.
00

0105 14 98
.
82

3 讨论

采用比色法测定红霉素含量是利用红霉素与对

二甲氨基苯甲醛的冰醋酸溶液反应并有浓盐酸存在

时
,

形成橙红色复合物「’了
,

在 487 土 I n m 处有最大吸

收的特性
。

红霉素浓度在 n
.
2 一

78

.
4 林g

·

m L

一 ‘

范

围内吸收度与浓度的线性关系良好
。

采用旋光法测

定红霉素含量是根据红霉素具有旋光性的特点 (比

旋度为
一
71

。

一78
。

)

。

实验表 明红霉素在 5
-

35 此
·

m L

一 ’

范围内吸收度与浓度线性关系良好
。

应特别注意的是采用 比色法测定红霉素含量时
,

应注意时间的把握
,

我们参考文献t
4」并根据试验得

出
:
样品液在加人二甲氨基苯甲醛的冰醋酸溶液及浓

盐酸后
,

在 25 ℃
一
35 ℃水浴条件下

,

约在 巧m in 内显

色完全
,

显色后 60 m in 内保持稳定
,

对测定结果影响

小
。

本实验表明
:
样品液中红霉素的测定所采用的两

种方法均简便
、

快速
,

结果满意
。

对这两种方法进行

比较
,

我们认为比色法较旋光法测定更灵敏
,

结果更

准确
,

比色法更适宜于医院中红霉素制剂的分析
。
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1 临床资料 本例中患者同时还合并使用了西米替丁片和消

患者
,

女
,

32 岁
,

患恶性淋巴瘤住院
,

因并发单 炎痛片
,

因患者平日服用过此 2 种药品
,

未出现任何

纯性带状疤疹
,

于 2002 年 H 月 10 日起给予注射用 不 良反应
,

因此可以判定所出现的不 良反应为注射

阿昔洛韦 0
.
59 (湖北瑞康药业有限公司

,

批号
:

用阿昔洛韦所引起
。

考虑到患者使用本药前 10d 进

02072 1)
,

q d

,

静滴
。

11 月 13 日输液 开始 后约 行过化疗
,

可能造成肝肾功能的损害
,

因而提醒我们

10 m in
,

患者感胸闷
、

心慌
、

乏力
,

立即停药
,

查体各项 对于此类患者
,

用药过程中应注意突发的药物不 良

指标如常
,

观察约 1h 后症状完全缓解
。

反应
。

2 讨论 收稿日期
:
200
3 一 01 一

。


