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5“一二氢可的松乙酸醋的抵层与比色测定
*

方洪距 周同惠
(中国医学科学院药物研究助
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20
一
三酮

一21 一乙酸醋
,

以下筒称

三酮物 )的分析方法在文献中尚未兑报告
。

因此根据 a 一
酮醇类化合物能还原四氮茂盐类

产生颜色的性厦 [’] ,

用抵层分离后洗脱
,

再用氯化三苯基四氮茂比色的侧定方法
。

实 脸 部 分

仪器肺品
:
钝品与样品 均系本所合成室供抬

,

钝品系 自粗品多次精晶而得
。

T oll en 贰剂 (抵层显色剂 )
:
于 10 毫升 0

.

IN 稍酸银溶液内
,

加入浓氢氧化按十滴
,

橙

匀使产生的沉淀溶解
,

再加入 5 毫升 10 多氢氧化纳溶液
,

混匀 (如产生棕褐色沉淀
,

可再

滴加浓氢氧化致
,

至全部溶解为止)
。

1务 四 甲基氢氧化铁乙醇溶液
:

10 毫升 10 多此贰剂的水溶液
,

加 95 % 乙醇 * *
至 1 00

毫升
。

氯化三苯基四氮茂溶液 (T PT c)
: 5 00 毫克固体拭剂溶于 1 00 毫升 9 5 拓乙醇

* * 。

其他所用溶剂与裁剂均为
“
钝

, ,

以上观格
。

岛津 Qc 型分光光度舒
。

粗层分离 : 根据这化合物的制备过程
,

估舒样品中可能舍的主要杂厦是三醇宙休化

合物
,

抵层析拭盼就按此进行
。

枯果征明这假定是对的
。

显色剂共拭盼对狸基苯甲醛t21
、

简二稍基苯 [3]
、

氯化三苯基四氮茂 [’]
、

To uen 献剂 [4J 等
。

桔果以最后一种较好
,

样品与杂

盾均能显出斑点
,

一般有 5 微克郎可检出
。

显色时先将抵浸入栽剂湿渭
,

立良p取出
,

侠出

现褐色斑点后
,

再浸入 5 务硫代硫酸纳溶液
,

用水冲洗
,

自p得抵层析谱
,

斑点颜色稳定
。

肯定显色剂后郎进行展开剂的寻找
,

曾使用一些体系
,

如石油醚
一
氯仿

一乙酸
、

石油醚
-

氯仿
一乙酸

一
苯等 [5]

,

但均分不开
,

后又改用甲酞胺
一甲醇 (6: 的 与丙二醇

一甲醇 (6: 劝处理

抵 [6l
,

分别用氛仿
、

苯
、

甲苯
、

苯
一
环己烷

、

甲苯
一氯仿

、

苯
一
氯仿

一
环己烷等为流动相

,

拮果发

现苯
、

甲苯
一
氯仿

、

苯
一
环己烷

一
氯仿等均可得到较好分离

。

二种固定相都可应用
,

但甲酞

胺混合液似较丙二醇好些
。

因此在以后的实输中均采用 甲酞胺
一甲醇为固定相

,

苯
一
环己

烷
一
氯仿为流动相

。

展开后三酮物移动较远
,

杂厦RlJ 移动较少
,

得到分离
。

对层析用抵也曹进行贰硫
,

找出 w ha tm an l 号
,

4. 号与国产白雪牌
*

** 1 号滤抵分离

情况相同
,

均可应用
。

*
一九六二年五月二十三 日收到

。

** 乙醇质量对显色有影响
,

曾在同样条件下用不同批号或不同厂家的乙醇 (均为二级)
,

但桔果有的就不一致
,

可

能含某些杂盾影响显色反应
,

所以应注意乙醇盾量
,

以便获得重砚桔果
。

* * *

撅顺东捷造抵厂出品
。
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洗脱 : 因为最后要用比色法侧定
,

所以要将样品自抵上洗脱
。

将层析后的抵裁下一

条
,

显色定出位置后
,

再将未显色的相应部分裁下
。

曾贰用乙醇浸泡
,

但拮果不稳
,

改为将

抵用氯仿在密阴容器内洗脱
,

nlJ 较好
。

比色测定
:
比色方法参照文献中mlj 定可的松与其他

“一
酮醇类化合物的方法 【’〕。 于

样品的乙醇溶液 内
,

加入四 甲基氢氧化按溶液与 T PT c 贰剂后郎显颜色
。

侧定此溶液的

吸收曲核
,

找出吸收攀在 48 0 毫微米
,

与文献上报导其他桔构相似的化合物的最大吸收波

长一致〔‘〕。 以在加入 T PT c 贰剂后十五至二十分钟范围内侧定光密度最为适宜
。

拟定方法 : 根据以上拮果
,

拟出样品分析方法如下
:

配制样品的氯仿溶液
,

使豹含 3 毫克 /毫升
。

取滤抵裁成 38 x 13 厘米
,

距一端 8 厘米

处用铅笔等距作三点
,

郎将抵通过甲酞胺
一甲醇 (6 :

钓混合液
,

使刚湿渭
,

取出
,

将抵夹在二

张干滤抵中
,

以玻棒均匀滚压以吸去多余的固定相
,

然后用微量吸管吸取样品
,

在抵上共

点二点 (每点豹 30 一 1 00 微克 )
,

另一点留作空 白
。

将抵放入层析筒中
,

以苯
一
氯仿

一
环己烷

(1 : 1 :
l) 为流动相

,

在室温(15 ℃左右)下行层析
。

层析时简不得少于五小时
。

取出后在空

气中放置豹一小时
,

剪下一条
,

在 1 0 0 “ 烘箱内除去甲酞胺
,

干后浸入 T oll en 栽剂
,

立郎取

出
,

俊产生棕褐色斑点后郎浸入 5 多硫代硫酸钠溶液
,

取出用水冲洗
,

烤干
。

按三酮物显

色位置剪下未显色的相应部分
,

在层析筒中洗脱过夜
,

以小烧杯收集洗脱液
,

共构 4 毫升
。

取出
,

吹去氯仿
,

嫂渣以 95 务乙醇
. 5 毫升溶解

,

加入 0. 5 毫升四 甲基氢氧化按溶液与 0. 5

毫升 T PT c 献剂
,

混匀
。

十五至二十分钟内在 48 0 毫微米侧量光密度值
,

以未点样品的

那一条抵握同样处理为空白
。

由标准曲钱求出含量
。

城品枯果与标准曲技
: 用钝品分别在 W ha tm an l 号 与白雪牌 1 号抵上按拟定方法

进行献肺
,

以拮果箱制标准曲梭
,

拮果如下
。

物全粤
克

抵 \飞
)

{ } 1
W h a t: n a n l 号

白 雪 牌
、

l 号

0
.

13 0 + 0
.

00 4

0
.

13 3 土0
.

0 0 6

0
.

2 5 3士 0
.

0 1 0

0
.

2 5 1士 0
.

0 0 8

0
.

4 0 4 士0
.

0 1 8

0
.

4 0 0 士0
.

0 2 4

I注」以上桔果为三次至五次的平均值
。

样品分析 : 曾分析一样品
,

用 W ha tm an l 号精果为 74
.

7 多
,

用白雪牌 1 号抵拮果为

74
.

8多
,

二者相符
。

衬 渝

1
.

在本法中用白雪牌 1 号与 W hat m an l 号的桔果相符
。

但在洗脱时
,

白雪牌 1 号所

需的氯仿量多些
,

否nl] 洗脱不完全(文内抬出的量nlJ 已足够)
。

此外在显色时
,

国产抵的背

景较深
,

不如 w ha
tm an l 号洁白清晰

。

在献输过程也发现白雪牌 1 号的性能不稳
,

移动

距离有时随抵的不同而有所变化
。

但用于本法的定性与定量工作仍属可行
。

*
觅上夏脚注 ,

。



6 6 化 学 学 报 2 9 卷

2
.

样品用量以 30 一10 0 微克为宜
,

过多AlJ 分离效果不好
,

过少Al] 筷差较大
。

3
.

如果样品的氛仿溶液放置过久
,

刻抵层析时产生拖尾现象
,

影响分离
,

因此最好在

使用前配制
。

4
.

T PT c 拭剂应避光保存 [41
,

我们将截剂保存于棕色瓶中
,

发现甚至放骨一个月后

仍可照常应用
,

光密度并无改变
。
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