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痢菌净注射液含量的比色测定法 
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痢菌净(3-q~基-2-乙酰基-N-1，4一二氧喹恶啉)是中国农业科学院中兽医研究所 

研制的抗菌新药，有较广的抗菌谱和较强的体内外抗菌活性，目前在国内已广泛使用。 

痢菌净注射液含量的测定，采用高氯酸(非水溶液)滴定法 “ ，其测定手续繁杂(包 

括分四次进行的氯仿提取、低温蒸干、乙酸酐溶解及高氯酸滴定)，繁琐费时，在生产 

上不适合对该产品中间体质量控制和快速分析的要求。而且每次测定要消耗较多的氯仿 

等试剂，测试费用高。对检验人员伤害刺激性大。根据痢菌净化学结构特点(见本文结 

论)，我厂经过反复试验，建立了一种简便、快速、低耗、重复性好的比色测定法，其 

结果与高氯酸滴定法基本一致。 

1 材料和方法 

1．1 仪器与试剂 

721-分光光度计由上海第三分析仪器厂制造。痢菌净 由中国农业科学院中兽医研 

究所附属药厂提供，批号 900821，含量 99．00％．经我厂以高氯酸滴定法复核，结果相 

符；2，4一二硝基苯肼及氢氧化钠均为国产分析纯试剂。 

1．2 测定方法 

①参照样溶液的制备 精确称取痢菌净注射液 2．000 g，加适量水杨酸钠(助溶剂)F 

50 mL蒸馏水 中(水温 60℃)，搅拌至垒溶，冷至室温后，移入 100 mL容量瓶中，稀释 

至刻度，摇匀。测定时，准确吸取此液 5 mL于 50 mL溶量瓶中，加蒸馏水至刻度，摇 

匀(含痢菌净 l 980mg／In L)。 

②分析样溶液的制备 精确吸取痢菌净注射液 一定量，加蒸馏水稀释，使其含量约 

为 2mg／mL． 

⑧测定方法 精确吸取参照样稀释液与分析样稀释液各 l mL干隔只容量瓶中，各 
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加 2，4一二硝基苯肼溶液 2．5 mL，摇匀后置沸水浴 中 10 min，取出冷 却至室温后，再 

各加 0．5 mol／L的氢氧化钠溶液 10 mL，充分她匀，5 min后，用蒸馏水稀释至刻度， 

摇匀(同时作空白试验)。静置 10min后，以空白调 零点 ，于520 nm波长处(或绿色 

滤光板)0 比色钡4定。 

2 实验条件的选择 

2．1 显色反应温度、时间及稳定性试验 

试验结果表明，该反应在沸水浴中保持 10～15 min，反应生成的棕红色化合物的 

吸光率在2 h内基本稳定(见表 1)。 

表 1 显色复合物稳定性试验结果 

2．2 浓度与吸光率关系 

配制不同浓度的痢菌净参照样溶液，显色 

后绘制标准 曲线，得直线回 归方程式 为 

A=0．002+0．182 8C，相关系数 ，=0．998 8(见 

附图)。 

2．3 回收试验 
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附图 痢菌净浓度与吸光率关系 

准确吸取分析样稀释液与参照样释释液各 5 mL，混合均匀，每次取此混合液 1 

mL，按同法测定 6次，同时分别取分析样稀释液及参照样稀释液 1 mL，在同一条件下 

测定，结果如表 2． 

囊 2 回l睫试验结果 =6) 表3 比色测定法与高氯酷漓定法结果此被 

丽 甄 1L厂———— [宰 mg／mL 
混合样 分析样 参照样 (％) 

注：1)平均回收率 一99 70％；cv=0．4％： 

2)参照样加人量为 0 99t)0mg／mL 

同一批号痢菌净注射液(批号 910627)，用本法和高氯酸滴定法，分别重复测定 5 

次，两种方法的钡4定结果经 f检验，无显著差异，见表 30=0．605 1，P>0．05)。 
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3 结 论 

本文介绍的痢菌净注射液含量的比色测定法与高氯酸滴定法相较，测定结果基本一 

致，但由于比色法取样量少，操作简便、快速、试剂消耗量大大降低，适用于一般制药 

厂对该产品中间体的质量检测控制和快速分析，并可节约分析费用。 

该比色法所基于的反应原理可能是：在沸水浴条件下，痢菌净与2，4-二硝基苯肼 

缩合一种有色复合物，反应生成物在碱性条件下显棕红色 。反应生成的棕红色物 

质有待进一步证实。 

本文数据处理由工彩 尉教授协助，特此致谢 
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A Rapid Colorimetric Method of Injection Lijunjing 

Qiu Yong~ Wei Fanxia Yang Gnanglu Liu Binqi Shao Hong Qi Xiuying 

(Experimental Veterinary PharmaceuticalFactor), NorlhweMerl~Agricultural University．Yangflng 鞠d口 xf 712100) 

Abstract This paper discusses the analytical method of contents of veterinary-use 

injection Lijunjing--antibiotics．A fast，accurate and]ow-cost colorimetric method was 

established，which can shorten mole than 2 hours in analytical time than those by 

non-aqueous titration and save over 9O％ ofcost spent on reagents． 

Key words antibiotics，co]orimetric method，non—aqueous titration 
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