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基于紫外－可见吸收光谱法
检测药物中地奥司明

庞向东ꎬ成晓琼ꎬ刘贵秀ꎬ江　 虹∗

(长江师范学院化学化工学院ꎬ长江师范学院武陵山片区绿色发展协同创新中心ꎬ重庆 ４０８１００)

摘要:在 ｐＨ ６􀆰 ７０ 的弱酸性溶液中ꎬ乙基紫与地奥司明反应生成一种二元配合物ꎬ在紫外光区 ３４５ ｎｍ 处产生 １ 个较强的正

吸收峰ꎬ在可见光区 ５９４ ｎｍ 处产生 １ 个较强的负吸收峰ꎬ在此二波长处ꎬ地奥司明的质量浓度在 ０􀆰 ３~１５􀆰 ２ ｍｇ / Ｌ 范围内与吸光

度的绝对值( ｜Ａ ｜ )呈线性关系并服从朗伯－比尔定律ꎬ其表观摩尔吸光系数(κ)为 １􀆰 ８８×１０４ Ｌ / (ｍｏｌ􀅰ｃｍ)(正吸收)和 ３􀆰 ８１×１０４

Ｌ / (ｍｏｌ􀅰ｃｍ)(负吸收)ꎬ检出限为 ０􀆰 ２４ ｍｇ / Ｌ(正吸收)和 ０􀆰 １８ ｍｇ / Ｌ(负吸收)ꎮ 当以负吸收为参比波长、正吸收为测定波长、用
双波长法测定时ꎬ其线性范围不变ꎬ表观摩尔吸光系数(κ)为 ５􀆰 ７０×１０４ Ｌ / (ｍｏｌ􀅰ｃｍ)ꎬ检出限为 ０􀆰 １１ ｍｇ / Ｌꎮ 由此建立了测定地

奥司明的紫外－可见吸收光谱法ꎮ 该方法可用于市售地奥司明药物中地奥司明的测定ꎮ
关键词:吸收光谱法ꎻ地奥司明ꎻ乙基紫
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　 　 地奥司明是一种黄酮类衍生物ꎬ属毛细管保护

类药物ꎬ该药对微循环、水肿形成、淋巴功能、毛细血

管过滤性、脆性和通透性具有调节作用ꎬ在临床上主

要用于治疗各种因素引起的慢性静脉功能不全、静
脉曲张、静脉性水肿及痔病等ꎮ 其副作用主要有恶

心、呕吐、腹泻、失眠、头晕、消化不良及植物神经功

能紊乱等ꎮ 为了提高用药质量ꎬ减少患者在用药中

的副作用ꎬ对药物中地奥司明的检测方法进行研究

有着一定意义ꎮ 目前ꎬ文献报道的地奥司明的检测

方法主要是高效液相色谱法[１－７]ꎬ也有电化学法[８]、
荧光法[９]及液－质联用法[１０]等的报道ꎮ 高效液相色

谱法虽有高的准确度ꎬ但其前处理麻烦、费时ꎬ且日
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２０１９ 年 ７ 月 庞向东等:基于紫外－可见吸收光谱法检测药物中地奥司明

常维护费用高ꎮ 因此ꎬ笔者以乙基紫作探针ꎬ在紫外

光区和可见光区研究药物中地奥司明的快速、灵敏

的定量检测方法ꎬ尚未见报道ꎮ 该方法与国标法相

比[１]ꎬ具有方法简便、快速、样品处理简单、安全、仪
器价廉等优点ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

紫外－可见－近红外光谱仪ꎬＵ－４１００ 型ꎬ日本日

立公司生产ꎻ精密酸度计ꎬｐＨＳ－３Ｃ 型ꎬ上海虹益仪

器仪表有限公司生产ꎮ
乙基紫(ｅｔｈｙｌ ｖｉｏｌｅｔꎬＥＴＶꎬ分析纯ꎬ成都艾科达

化学试剂有限公司生产)溶液:１􀆰 ００×１０－３ ｍｏｌ / Ｌ 水

溶液ꎮ 地 奥 司 明 ( ｄｉｏｓｍｉｎꎬ ＤＯＳꎬ 对 照 品 批 号:
Ｄ４８５２００ꎬ中国食品药品检定研究院生产)标准溶

液:精密称取适量地奥司明对照品于小烧杯中ꎬ加入

６ ｍＬ ２􀆰 ０ ｍｏｌ / Ｌ ＮａＯＨ 溶液ꎬ再加入 １０ ｍＬ 水ꎬ搅
拌ꎬ待其溶解完全后转入 １００ ｍＬ 容量瓶中ꎬ用水定

容ꎬ配成 ６０８􀆰 ０ ｍｇ / Ｌ 贮备液ꎬ置于 ４℃冰箱中ꎬ临用

时取适量贮备液用水稀释 １０ 倍配成操作液ꎮ 盐酸

(分析纯ꎬ重庆川东化工(集团)有限公司生产)溶

液:０􀆰 １０ ｍｏｌ / Ｌꎮ Ｔｒｉｓ(三羟甲基氨基甲烷ꎬ分析纯ꎬ
成都贝斯特试剂有限公司生产)溶液:０􀆰 ２０ ｍｏｌ / Ｌꎮ
Ｔｒｉｓ－盐酸溶液:ｐＨ ３􀆰 ５ ~ ８􀆰 ５(取上述适量盐酸溶液

和 Ｔｒｉｓ 溶液混合ꎬ用酸度计测定)ꎮ 水为二次蒸

馏水ꎮ
样品:市售地奥司明片(不同厂家的药片简称

为 １＃和 ２＃)ꎮ
１􀆰 ２　 样品预处理

取市售 １＃和 ２＃地奥司明片各 ５ 片ꎬ去包衣后将

内容物分别置于小烧杯中ꎬ加入 ２０ ｍＬ ２􀆰 ０ ｍｏｌ / Ｌ
ＮａＯＨ 溶液ꎬ搅拌ꎬ溶解ꎬ再加适量蒸馏水ꎬ搅拌后过

滤ꎬ滤液用水定容至 １０００ ｍＬꎮ 取该液 １０􀆰 ００ ｍＬꎬ用
水定容至 １０００ ｍＬꎬ即为待测液ꎮ
１􀆰 ３　 实验方法

精密移取 ０􀆰 ５０ ｍＬ ｐＨ ６􀆰 ７０ Ｔｒｉｓ－盐酸缓冲溶液

于 １０ ｍＬ 具塞比色管中ꎬ加入 ２􀆰 ５０ ｍＬ １􀆰 ００×１０－３

ｍｏｌ / Ｌ 乙基紫溶液和 ０􀆰 ０５ ~ ２􀆰 ５０ ｍＬ 地奥司明标准

溶液(或适量样液)ꎬ用水定容后摇匀ꎬ１５ ｍｉｎ 后ꎬ在
Ｕ－４１００ 型光谱仪上ꎬ以试剂空白作参比ꎬ测定溶液

在 ３４５ ｎｍ 和 ５９４ ｎｍ 处的吸光度 Ａꎬ再以 ５９４ ｎｍ 为

参比波长ꎬ３４５ ｎｍ 为测定波长ꎬ测定溶液的吸光

度 Ａꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 ＤＯＳ－ＥＴＶ 的吸收光谱

地奥司明与乙基紫的吸收光谱如图 １ 所示ꎮ 从

图 １ 中曲线 １ 可知ꎬＤＯＳ 溶液在可见光区几乎无吸

收ꎬ在紫外区有一定吸收ꎬ 最大吸收波长位于

３７５ ｎｍꎮ 从图 １ 中曲线 ２ 可以看出ꎬＥＴＶ 在弱酸性

溶液中ꎬ其紫外区几乎无吸收ꎬ而在可见光区有强吸

收ꎬ最大吸收波长位于 ５９６ ｎｍꎮ 从图 １ 中曲线 ３ ~ ７
可以看出ꎬ当在 ＥＴＶ 的弱酸性溶液中加入质量浓度

不同的 ＤＯＳ 溶液后ꎬ光谱曲线上出现 １ 个较强的正

吸收(紫外区)和 １ 个较强的负吸收(可见区)ꎮ 正

吸收峰位于 ３４５ ｎｍꎬ相对于 ＤＯＳ 左移 ３０ ｎｍꎬ相对

于 ＥＴＶ 溶液紫移 ２５１ ｎｍꎮ 负吸收峰位于 ５９４ ｎｍꎬ
相对于 ＥＴＶ 溶液几乎无移动ꎮ 由于体系有波的移

动ꎬ且出现 １ 个正吸收峰和 １ 个负吸收峰ꎬ因此ꎬ可
以判断 ＤＯＳ 与 ＥＴＶ 间确实发生了反应生成了新物

质(ＥＴＶ 是一种碱性受电子染料ꎬ而 ＤＯＳ 结构上多

氧可提供孤对电子ꎬ因此二者可结合生成配合物)ꎬ
且随着 ＤＯＳ 溶液质量浓度的增加ꎬ新物质在 ３４５ ｎｍ
处的吸光度随之增强ꎬ在 ５９４ ｎｍ 处的负吸光度也随

之增大ꎬ即在此二波长处ꎬＤＯＳ 的质量浓度与新物

质的吸光度绝对值 ｜Ａ ｜呈线性关系ꎬ服从朗伯－比尔

定律ꎮ 若以 ５９４ ｎｍ 作为参比波长ꎬ３４５ ｎｍ 作为测

定波长ꎬ用双波长法测定时ꎬＤＯＳ 的质量浓度与新

物质的吸光度仍呈线性关系(吸光度具有加和性)
并服从朗伯－比尔定律ꎮ 故单波长法(３４５ ｎｍ 和

５９４ ｎｍ)及双波长法(３４５ ｎｍ＋ ５９４ ｎｍ)均可用于

ＤＯＳ 的定量分析ꎮ

１—６􀆰 ０８ ｍｇ / Ｌ ＤＯＳꎬ水作参比ꎻ２—２􀆰 ５０×１０－５ ｍｏｌ / Ｌ ＥＴＶꎬ水作参

比ꎻ３ ~ ７—３􀆰 ０４、６􀆰 ０８、９􀆰 １３、１２􀆰 ２、１５􀆰 ２ ｍｇ / Ｌ ＤＯＳ － ２􀆰 ５０ × １０－４

ｍｏｌ / Ｌ ＥＴＶꎬ试剂空白作参比ꎻｐＨ:６􀆰 ７０

图 １　 地奥司明与乙基紫的吸收光谱

２􀆰 ２　 反应条件

２􀆰 ２􀆰 １　 反应介质、酸度及用量

考察了 Ｔｒｉｓ－盐酸、ＨＡｃ－ＮａＡｃ 及 ＢＲ 缓冲溶液

􀅰１２２􀅰
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对 ＤＯＳ－ＥＴＶ 体系灵敏度的影响ꎮ 结果表明ꎬＴｒｉｓ－
盐酸作介质时ꎬ反应生成的新物质在测定波长

３４５ ｎｍ 和 ５９４ ｎｍ 处的吸光度绝对值 ｜ Ａ ｜均较大ꎬ灵
敏度较高ꎬ故选择 Ｔｒｉｓ－盐酸作为反应介质ꎮ

同样条件下ꎬ考察了不同酸度的 Ｔｒｉｓ－盐酸溶液

对 ＤＯＳ－ＥＴＶ 体系灵敏度的影响ꎬ结果如图 ２ 所示ꎮ

１—３４５ ｎｍꎻ２—５９４ ｎｍꎻ３—３４５ ｎｍ＋５９４ ｎｍ

图 ２　 ｐＨ 的影响

由图 ２ 可以看出ꎬ无论是单波长法还是双波长

法ꎬ其最佳酸度均是 ｐＨ ６􀆰 ７０ꎮ 随之考察了其用量

的影响ꎬ结果表明ꎬ０􀆰 ５０ ｍＬ 时ꎬ吸光度 ｜ Ａ ｜ 相对较

大ꎮ 故实验用 ０􀆰 ５０ ｍＬ ｐＨ ６􀆰 ７０ Ｔｒｉｓ－盐酸控制反应

的酸度ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 ＥＴＶ 溶液浓度

在固定 ＤＯＳ 标准溶液浓度不变和选定的 ｐＨ 条

件下ꎬ改变 ＥＴＶ 溶液浓度ꎬ考察其对 ＤＯＳ－ＥＴＶ 体系

灵敏度的影响ꎬ结果如图 ３ 所示ꎮ 由图 ３ 可以看出ꎬ
无论是单波长法还是双波长法ꎬＥＴＶ 溶液浓度为

２􀆰 ５０×１０－４ ｍｏｌ / Ｌ 时ꎬ体系的 ｜Ａ ｜相对较大ꎬ灵敏度较

高ꎮ 故实验选用 ２􀆰 ５０ ｍＬ １􀆰 ００ × １０－３ ｍｏｌ / Ｌ ＥＴＶ
溶液ꎮ

１—３４５ ｎｍꎻ２—５９４ ｎｍꎻ３—３４５ ｎｍ＋５９４ ｎｍ

图 ３　 乙基紫溶液浓度对 ｜Ａ ｜的影响

２􀆰 ２􀆰 ３　 试剂加入顺序

在 ＤＯＳ 浓度不变和上述选定的最佳条件下ꎬ考
察各试剂的加入顺序对 ＤＯＳ－ＥＴＶ 体系灵敏度的影

响ꎮ 结果表明ꎬ无论用单波长法还是用双波长法测

定ꎬ试剂的加入顺序对方法的灵敏度基本无影响ꎮ
故实验可按任意顺序加入各试剂溶液ꎮ

２􀆰 ２􀆰 ４　 反应时间及配合物的稳定性

在最优条件下ꎬ考察了反应时间对 ＤＯＳ－ＥＴＶ
体系灵敏度的影响ꎮ 结果表明ꎬ无论用单波长法还

是用双波长法测定ꎬＤＯＳ 与 ＥＴＶ 的反应在 １５ ｍｉｎ
内可进行完全ꎮ １５ ｍｉｎ 前ꎬ无论在 ３４５ ｎｍ 还是在

５９４ ｎｍ 处ꎬ随着反应时间的推移ꎬ配合物的 ｜ Ａ ｜均随

时间的增加而增大ꎬ ｜Ａ ｜ －ｔ 曲线为 １ 条斜线ꎬ表明这

段时间内ꎬ反应并未完全ꎮ １５ ｍｉｎ 后ꎬ随着时间的不

断增加ꎬ ｜ Ａ ｜ 不再增大ꎬ基本稳定在同一平台上ꎬ表
明 １５ ｍｉｎ 后ꎬ两物质已反应完全ꎬ生成的配合物可

稳定约 １ ｈꎮ 实验选在 １５ ｍｉｎ 后进行测定ꎮ
２􀆰 ３　 ＤＯＳ 标准曲线及相关参数

在选定的最优条件下ꎬ按 １􀆰 ３ 中所述的方法配

制并扫描 ＤＯＳ 标准系列溶液的吸收光谱ꎬ以吸光度

Ａ 为纵坐标ꎬＤＯＳ 的质量浓度 ρ 为横坐标作各单波

长法和双波长法的 Ａ－ρ 标准曲线ꎮ 该方法的线性

范围均为 ０􀆰 ３ ~ １５􀆰 ２ ｍｇ / Ｌꎬ其他相关参数如表 １
所示ꎮ

表 １　 ＤＯＳ 的标准曲线相关参数

回归方程 ρ / (ｍｇ􀅰Ｌ－１)
相关

系数 ｒ

表观摩尔吸光

系数 κ / [Ｌ􀅰

(ｍｏｌ􀅰ｃｍ) －１]

检出限 Ｄ /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

Ａ３４５ ＝－０􀆰 ０００２９５＋０􀆰 ０３１３３ρ ０􀆰 ９９９９ １􀆰 ８８×１０４ ０􀆰 ２４

Ａ５９４ ＝ ０􀆰 ０００９４１－０􀆰 ０６３４６ρ ０􀆰 ９９９９ ３􀆰 ８１×１０４ ０􀆰 １８

Ａ３４５＋５９４ ＝－０􀆰 ００１２４＋０􀆰 ０９４７９ρ ０􀆰 ９９９９ ５􀆰 ７０×１０４ ０􀆰 １１

２􀆰 ４　 共存物质的影响

最优条件下ꎬ以 ５９４ ｎｍ 为检测波长ꎬ相对误差

≤±５％时ꎬ考察了部分常见共存物质对测定 ６􀆰 ０８
ｍｇ / Ｌ ＤＯＳ 的影响情况ꎮ 结果表明ꎬ下列常见物质

不干扰测定: １００ 倍的 Ｎａ＋、 Ｋ＋、 Ｆｅ２＋、 Ｂａ２＋、 Ｓｒ２＋、
Ｍｎ２＋、Ｓｎ２＋、ＮＨ＋

４、Ｃｌ
－、Ｓ２Ｏ２－

３ 、蔗糖、葡萄糖、麦芽糖、
Ｌ－谷氨酸、甘氨酸、Ｌ－赖氨酸、Ｌ－白氨酸、Ｌ－亮氨酸、
Ｌ－色氨酸、Ｌ－组氨酸、Ｌ－异亮氨酸ꎻ５０ 倍的 Ｍｇ２＋、
Ｚｎ２＋、Ｃａ２＋、Ｃ２Ｏ２－

４ 、ＮＯ－
３、ＳＯ２－

３ 、淀粉、柠檬酸三钠ꎻ１０
倍的 Ａｌ３＋ꎻ５ 倍的 Ｃｕ２＋、Ｆｅ３＋ꎮ 可见ꎬ该方法的选择性

良好ꎮ

３　 分析应用

取 １􀆰 ２ 中所述的待测液 １＃ １􀆰 ００ ｍＬ、２＃ ２􀆰 ００ ｍＬ
按 １􀆰 ３ 中所述的方法配制并扫描吸收光谱ꎮ 以

５９４ ｎｍ 为检测波长ꎬ根据扫描的吸收曲线及标准曲

􀅰２２２􀅰
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线回归方程求样液及药片中地奥司明的质量浓度

(各样液分别作 ５ 份平行测定)ꎮ 同时ꎬ作加标回收

试验(ｎ＝ ５)ꎬ结果如表 ２ 所示ꎮ
表 ２　 地奥司明药片的分析结果及回收试验(ｎ＝ ５)

　 　 　 样品 １＃ ２＃

测得值 / (ｍｇ􀅰片－１) ４３７ ４４２

标示量 / (ｍｇ􀅰片－１) ４５０ ４５０

取样量 ρ / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ２􀆰 １８ ４􀆰 ４２

加标量 ρ / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ３􀆰 ０４ ４􀆰 ２６

测得值 ρ / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ５􀆰 １８ ８􀆰 ７６

平均回收率 / ％ ９８􀆰 ７ １０２

ＲＳＤ / ％ ２􀆰 ０ ２􀆰 ５

４　 结论

以乙基紫为探针的单波长紫外吸收法、单波长

可见吸收法及双波长紫外－可见吸收法均可用于地

奥司明药片中地奥司明含量的测定ꎮ 该方法具有较

高的灵敏度、准确度和精密度ꎬ有较宽的线性范围和

良好的选择性ꎮ 相对于国标法[１]ꎬ具有前处理简

单、安全、所用仪器价廉易于普及等优点ꎮ
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赢创提高气相法二氧化硅产能

　 　 近期ꎬ赢创位于安特卫普的气相法二氧化硅工厂如

期顺利扩产ꎮ 通过这次产能提升ꎬ赢创将更好地满足高

端市场对 ＡＥＲＯＳＩＬ®品牌气相法二氧化硅的需求ꎮ

作为一种智能材料ꎬ二氧化硅属于赢创四大增长引

擎之一ꎮ 这些“引擎”业务的增长率均超过市场平均水

平ꎬ其中ꎬ全球气相法二氧化硅的年均市场增长率预计

将超过 ４％ꎬ高于全球经济增长ꎮ

同亲水性二氧化硅市场一样ꎬ疏水处理的特种二氧

化硅的市场需求也持续增长ꎮ 为了满足市场需求ꎬ本次

扩产也对安特卫普工厂的生产线进行了升级ꎬ使其成为

赢创在欧洲的第二个疏水二氧化硅生产基地ꎮ

赢创是全球领先的二氧化硅生产商ꎮ 除了 ＡＥＲＯＳＩＬ®

气相法二氧化硅和 ＵＬＴＲＡＳＩＬ®、ＳＩＰＥＲＮＡＴ®、ＺＥＯＤＥＮＴ®、

ＳＰＨＥＲＩＬＥＸ®沉淀法二氧化硅ꎬ赢创还生产 ＡＣＥＭＡＴＴ®

品牌的二氧化硅消光粉和其他 ＡＥＲＯＸＩＤＥ®旗下的气相

法金属氧化物ꎮ 通过此次扩产ꎬ赢创全球二氧化硅系列

产品总产能约为 １００ 万 ｔ / ａꎮ (王哲)
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