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摘 要

麦迪霉素样品先用简单的吸附方法除去强极性组分后
,

再用三波长分光光度法分析其有

效成分
。

测定波长分别为 23 0 n m和 2 79 n m
.

结果表明所建立的方法是令人满意的
.

关越饲 麦迪霉素
,

三波长分光光度法

麦迪霉素 ( M
e d e c a m y o in )是从土壤中分离出来的生米加链霉菌经发酵产生的 十 六

员大环内醋抗生素 〔` ,幻 ,

主要成分由A
: 、

A
Z 、

A 3和 A
4

所组成
,

其基本骨架相同
,

差异

在于大环上 g 位碳及碳霉糖上 4 “
碳上取代基的不同

,

详见表 1 〔“ , 4 , 。

表 1 麦迪霉素 4 个组分 的结构

T a b
.

z S t r u e t u r e s o f f o u r e o m P o n e n t s o f m e d e e a m y e
i n

大环 g 位碳 4 ,, 位取代基

A I C一 O H 一 O一 C O C Z H ,

A Z C一 O H 一 O一 C O C 3 H 7

A :
) C 二 O 一 O一 C O C Z H S

A `
> C 二 O 一 O 一 C O C 3

H
,

麦迪霉素有效成分含量的测定一般用微生物比色法和化学效价法 〔 5 , 6 ’ ,

但此类分析

方法耗时长
,

且测定结果是总的效价
,

不能分别测定 A , 、

A
Z 、

A
。
及 A

4

的含量
。

麦迪霉素 4 个组分的化学结构中
,

A
; 、

A
Z

具有
a 、

夕
、
丫

、

占不饱和醇的发色团
,

而 A
: 、

A `
具有 a

、

夕
、
了、

占不饱和酮发色团
,

它们两两具有相同的紫外 吸 收 光 谱
,

其 中 A
, 、

A
:

的久m a x ” 2 3 o n m
,

A
3 、

A
`
的久m a x = 2 7 9 n m

.

据此
,

本文选择 2 3 0 n m和 2 7 9 n m 作 为它

们的测定波长
,

以三波长法 〔 7 ’
分别测定 A , + A

Z

和 A
。 十 A

4

的含量
.

1 实验部分

1
.

1 主要仪器和试剂

1
.

1
.

1 仪器 :
紫外光分光光度计 (岛津 U V

一 2 4 0)
;
付立叶变换红 外 光 谱 仪 ( N ic ol e t

S D x
) , 付里叶变换核磁共振仪 ( J

e o l g o Q )

本文 1 9 89年 8月 2 0收到

, 金毅
,

张义参加部分工作
、
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1
.

1
.

2 试剂
:
氯仿

、

乙酸乙醋
、

乙醚
、

正丁醇
、

无水乙醇 (以上均为分析纯试剂 )及中性

层析氧化铝
。

1
.

1
.

3 试样
:

麦迪霉素
,

广州抗菌 素厂提供
。

1
。

2 实验方法

1
.

2
.

1 薄层层析条件的选择
:

以中性氧 化铝为吸附剂
,

以展开剂〔氯仿
: 乙酸乙醋 : 乙

醚 : 正丁醇 ( 90
: 1 2

.

6 , 9 ` 0
.

6 )〕对麦迪霉素原样进行薄层层析实验
,

获得 6 个斑点
.

1
.

2
.

2 柱层析法分离制备标样
:

按上述薄层层析条件
,

对麦迪霉进行柱层层析分离
,

分部收集其洗脱液
,

将相当于 A : 十 A
Z

及A
。 + A

`
的组分分别合并后

,

经减压蒸 馏除去溶

剂
,

纯化及真空于燥得白色固体
,

此即标样 ] 与标样 2
.

它们 的光谱数据与 文 献 值 一

致
,

见表 2
。

表 2 标样 1 与标样 2 的光谱数据

T a b
.

2 S p e e t r a l d a t a o f s t a n d a r d s a m p l e s 1 a n d Z

标样 i 标样 2

U V ( n m )

/.、了̀、了.、

I R ( e m
一 `

)

3 5 1 0 (
, , o H )

1 7 0 0 ( v 。 一 。

)

1 6 8 0

( , c 二 c

)
1 6 0 0

7 3 5

6 3 5

梦 c 一。

F e = `

生
H N M R

( P P m )

9
.

6 ( s ,
I H )

, 一

C H O

6
.

1~ 6
.

6 ( m
,
3 H )么么

3
.

7 ( s ,
3 H )

2
.

6 ( s ,
6 H )

一

O C H 3

一

N <
吕歇

9
.

7 ( s ,
I H )

一

C H O

5
.

4~ 6
.

9 (。
,
4 H )八办

3
.

7 (
s ,

3 H )
一

O C H 3

2
·
5s(, 6 H )

一

N

拐锹

1
.

2
。

3 选择测定波长 〔 7’ :

用作图法选择两组波长
,

又
, 、

几
: 、

礼分别为 31 9n m
、

2 7 9n m
、

2 4 9 n m ,
久产

、

几: I 、

久
3 1

分 别 为 2 4 9 n m
、

2 3 o n m
、

2 0 0 n m
,

其 中 几
2

( 2 7 9 n m )
,
久

: I

( 2 3如 m ) 为相应的测定波长
,

而又
,

和久3 ,
几, `和几

3 `

为相应的参比波长
.

1
.

2
。

4 工作曲线
:

分别准确称取标样 1 和标样 2 ,

配成一系列不同浓度的标准乙醇

溶液
,

在 U V 一 2 40 分光光度计上
,

用三波长法测定它们的乙A
,

以」A值为纵座标
,

标准

液的浓度
c
为横座标作图

,

得标样 1和标样 2 两条工作曲线
.

1
.

2
.

5 麦迪霉素主要有效成分的定量测定
:

准确称取 20 m g麦迪霉素原样
,

以 简 易 的

吸附方法除去强极性组分 ( 非 A : 、

A
: 、

A
。 、

A
4

) 后
,

将试样定量地转移到 25 o m l容量

瓶中
,

用无水乙醇稀释至刻度
。

在岛津 U V 一 2 40 分光光度计上
,

选用上述两组波长
,

以三

波长法测定它们的刁A值
,

根据测得的乙A值
,

利用各自的工作曲线
,

分别查得 A : + A `和

A : + A :
的对应浓度

,

用下式计算它们的百分含量
.

A ; 十 A
Z

(或 A
。 十 A

`

)的百分含量 二

C

1 0 0
X 2 5 0

试样重
X 1 0 0肠
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2
。
1

结果与讨论

萍层层析条件的选择及结果 以氧化铝为吸附剂
,

用展开剂 (见 1
.

2
.

1节 )分出 6 个

斑点 (表 3 )
,

分离效果较好 〔 4 ’ 。

表 3 薄层层析数据
T a b

.

Z D a t a o f T L C

斑点编号

R f值

1 1 1 丁

0
。
5 7 0

。
4 8 0

。

3 9 0
。
3 0

V 矶

O
。
2 3 0

。
1 1

斑点 I
十

l 为标样 1
,

斑点丁十
V为标样 2

助.14.12.10.08 |.l6D

2
。
2 干扰物的消除问题 薄层层 析法 显

示的斑点
`

班及原点
,

`

在紫外光灯下均呈强

蓝色荧光
,

在波长 2 79
n m 及2 30

n m处有强

吸收
,

因此在测定 A , + A :
及 A

。 + A
3

的

含量时
,

必须预先以快速层析法把该 2个

干扰物除去
,

以免影响测定结果
.

组分砚

及原点化学结构
,

有待深入研究
.

2
.

3 定量分析结 果 图 1 表明
,

在 各 自

测定条件 下
,

A 3 + A
4

在 。一 g m g / 1 0 0 m l

浓度范 围 内
,

A
; + A

Z

在 。~ 7 nt g八 o o m l

范围内
,

均符合比耳定律
,

有良好的线性

关系
。

两个样品的分析结果列 于表 4 ,

表

明用本法测定麦霉素的有迪 效 成分 A : +

A :
与 A 3 + A ` 的含量准确性和重现性均较

好
. 一 ,

图 1

F 19
.

2 4 6 8 1丁
C( m g / l o o m l )

工 作 曲 线

1 C a l i b r a t i o n e u r v e s

.04.2D0

o f s t a n d a r d s a m P l e s

.

A 3 十 A . 2
.

A l + A Z

表 4 麦迪霉素的分析结果

T a b
.

4 A n a l y t i e a l r e s u l t s o f m e d e e a m y e im
人 ` 山` ` 味

, ` - - ` - - ` - ` - - ` - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

样品编号
A

i 十 A Z A 3 + A :

含量 (% ) 平旬爵叱 ) 平均偏差 否量 (% ) 平均值 (% )一
一

平均偏差万 一

92 3

5 1
。

5

5 3
。

1

5 2
。
9

52
。

7 0
。

6 0

35
。
4

3 5
。
6

35
。
0

5 3
.

3 34
.

5

节` 一 二

一
一

一

— 一
一 -

一
一一

——
———

一一

一—
一— 一

一 ——
-

一一
- - -

一
-

一一

4 7
。

9 36
。

6

。 。 _
4 7

.

7
) , , 八 。 。

3 4
.

3
。 尸 。 n 。 。

9 3 7 , ` . `

4 7
.

7 0
.

53
U 丁 . 0

35
。

3 0
.

8 3

4 7
。

7 34
。

6

4 7
。
5

_ 一

35
.

6
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