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醋酸可的松在5种溶剂中溶解度的测定与关联

章亚东，栗丽丽

(郑州大学化工与能源学院，河南郑州450001)

搞 要：采用合成法测定了醋酸可的松在乙酸乙酯、丙酮、l。4一二氧六环、DMF、乙醇中的溶解度．通过

Apelblat方程和从方程对所测实验数据进行了关联，并取得了较好的关联结果。且Apelblat方程优于从

方程．结果表明，它在五种溶剂中的溶解度都随温度升高而增大，在l，4一二氧六环、丙酮和DMF中对温

度比较敏感．本研究不仅为醋酸可在松结晶过程中的溶剂选择提供了基础数据．同时也为醋酸可的松的

工业生产、回收、提纯以及理论研究提供了重要的固液相平衡数据．
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0 引言

醋酸可的松，学名2l一乙酰氧基一17a一羟

基孕甾一4一烯一3，lI，20一三酮，是泼尼松醋酸

酯的中间体．本身为抗炎剂，肾上腺皮质激素类

药，用于治疗肾上腺皮质低功能症、类风湿性关节

炎、风湿病、红斑狼疮等病．它是由薯蓣皂素经开

环，氧化，水解，环氧化、沃氏氧化、霉菌氧化、铬酸

氧化、溴化氢开环，雷尼镍催化脱溴、碘化并乙酰

氧基置换制得⋯．因合成步骤多，一些反应常常

不经分离把反应的副产物带入，造成最终产物醋

酸可的松组分复杂．反应后期处理，需要做结晶，

多组分混合物给它的结晶带来很多不便．目前只

有用紫外分光光度法、高效液相色谱法来测定醋

酸可的松的含量，以及利用固定化简单节杆菌用

于醋酸可的松脱氢的报道口。J，但对醋酸可的松

溶解度的测定鲜有报道．笔者测定了较宽温度范

围内醋酸可的松在乙酸乙酯，丙酮，1，4一二氧六

环，DMF，乙醇中的溶解度，同时采用Apelblat模

型和A^模型对测定的溶解度数据进行了关联．

1 实验部分

1．1 实验原料

实验中所用醋酸可的松购自河南利华制药有

限公司，纯度99．5％；NaCI、乙酸乙酯、丙酮、1，4

一二氧六环、DMF、乙醇均购自天津科密欧化学化

剂有限公司。纯度99．5％以上．水为实验室自制

去离子二次蒸馏水．

I．2溶解度的测定

笔者主要用合成法H。1测定固液体系的相平

衡溶解度．合成法测定溶解度实验装置见图I⋯．

溶质及溶剂经精密分析天平(测量精度为0．I

mg)准确称量后加入溶解釜，开启磁力搅拌使固

液两相混合，开启激光监视系统了解固体溶解状

况，由晶体管激光产生器产生的激光束从一侧进

入溶解釜，从另一侧由光电转换器接受，并转化成

电信号由光强数码显示仪显示光强数值．起初，悬

浮于液体中的固体颗粒使入射的激光大部分甚至

全部被反射和遮蔽，光强显示仪上的读数很低．开

启恒温水浴加热后，固体逐渐溶解进入液相，透射

光强开始逐渐增加，直到固体物质的最后一粒晶

体溶解时，物系变为均匀的液相，光强将达到最大

值，该温度即为该物系点的平衡温度．

1．3实验可靠性的验证

为验证实验装置与方法可靠性，测定了不同

温度下氯化钠在水中的溶解度，并与文献值¨。9’

进行了比较，测定结果如表I所示．实验测定值与

文献值吻合良好，其实验点的平均相对误差为

0．17％，说明笔者测定溶解度的实验装置和方法

是可靠的．

收稿日期：2010—12—17；修订日期：2011—01—16

基金项目：河南省高校科技创新人才支持计划项目(2010HASTIT037)

作者简介：章亚东(1965一)，男，河南正阳人，郑州大学教授，博士生导师，主要从事药物制剂、精细有机合成、绿色催

化及绿色工艺的研究，E—mail：zhangyadong@ZZU．edu．cn．

万方数据



32 郑州大学学报(工学版)

{ 二
＼
- 嵫

‘
1

o 0 I
L J

l一激光发生器；2一磁力搅拌装置；3一冷凝管；

4一精密温度计；5一带有夹套的溶解釜；6一超级恒温水

浴锅；7一光电转换器；8一数码显示器

图l溶解度测定装置

Fig．1 Sketch of the equipments for solubility measurement

表1氯化钠在水中的溶解度

Tab．1 Solubilities of sodium chloride in water

2结果与讨论

2．1 实验数据

实验测定了醋酸可的松在乙酸乙酯、丙酮、

1，4一二氧六环、DMF、乙醇中的溶解度，并用

Apelblat模型和肌模型对实验数据进行了关联．

溶解度实验值、Apelblat模型和肌模型回归结果

见表2．其中

髫=而筹菇 ㈩牡面瓦了刁瓦 ‘1 J

式中：聋为溶质摩尔分数；m。、m：分别代表溶质和

溶剂的质量；肘。、肘：分别代表溶质和溶剂的分子

质量．

相对误差RD定义为：RD：垡 (2)

式中：髫为实验值，茗，为计算值．

2．2不同模型拟合结果

2．2．1 Apelblat模型

Apelblat溶解度模型是假定溶液的热焓随温

度线性变化，式(3)表示溶解度随温度的变化关

系⋯：

ln菇：A+iB+C1nT
’

(3)

式中：算为溶质的摩尔分数；T为绝对温度；A，B，C

为参数．

均方差的定义如下：

嬲。=[尚耋㈠；_旷 ㈩

式中：Ⅳ是实验点数；z。为通过Apelblat方程所得

溶解度值；戈i为实验溶解度值．

衰2醋酸可的松在5种溶剂中的的溶解度

Tab．2 Solubilities of cortisone acetate in five different solvents
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平均相对偏差定义为：

肌。=专毫I警I ㈩

Apelblat方程参数回归结果见表3．

2．2．2 A^模型

Buchowski等提出了固体在液体中溶解平衡

的方程，即为胁方程，形式如⋯1：

·n【·+A(÷一t)】-肌(寺一亡) c6，

式中：髫为溶质的摩尔分数；T为绝对温度；L为

溶质的熔点；A，h为参数．A表示饱和溶液的非理

想性，对理想缔合体系，可以认为是平均缔合数，h

定义为：

Jl：△。噩+譬 (7)

式中：△。H。为溶质的熔化热；旷为混合过程的超

额焓．

由于△。E和旷难以找到，方程参数A、h通

常由实验回归．这样只需知道所测溶质的熔点即

可通过上述方程由所测得的对应温度下的溶解度

回归出方程参数．均方差及平均相对偏差定义分

别同式(4)、(5)，Ah方程参数回归结果见表4．

2．3 结果讨论

Apelblat方程对乙酸乙酯，丙酮，1，4一二氧

六环，DMF，乙醇关联的平均相对偏差(RAD)分别

为0．883 4％，2．503 1％，3．346 2％，1．939 5％，

2．270 O％．与此相对应的Ah方程关联的平均相

对偏差分别为1．288 7％，3．071 7％，1．532 9％，

3．962 3％，3．419 1％．由此可见，Apelblat方程关

联结果优于Ah方程．

表3 Apelblat方程参数回归结果

Tab．3 Parameters in the Apelblat equation
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醋酸可的松在不同溶剂中的溶解度和温度关

系曲线图如图2所示．可见，醋酸可的松在乙酸乙

酯，丙酮，l，4一二氧六环，DMF，乙醇中的溶解度

都随温度升高而增大．醋酸可的松在不同溶剂中

的溶解度及其温度敏感性存在一定差异，在l，4

一二氧六环、丙酮和DMF中对温度比较敏感，溶

解能力：1，4一二氧六环>丙酮>DMF>乙醇，与

这些溶剂的极性顺序相反，醋酸可的松是弱极性

物质，符合相似相容原理．然而，醋酸可的松在乙

酸乙酯中的溶解度相对较小。这可能与醋酸可的

松的化学结构有关．

×

魁
琏
健

图2醋酸可的松在5种溶剂中的溶解度曲线图

Fig．2 Solubility ciirves of cortisone acetate in

five different solvents

3 结论

(1)用激光测定装置测定了醋酸可的松在乙

酸乙酯，丙酮，l，4一二氧六环，DMF，乙醇中的溶

解度数据．

(2)利用Apelblat方程和从方程对实验数

据进行了关联，取得了较好的关联结果，并得到了

相关参数，Apelblat方程关联结果优于入h方程．

(3)本研究结果为醋酸可的松的工业生产和

理论研究提供了重要的固液相平衡数据．
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Measurement and Correlation of Solubilities of Cortisone Acetate

in Five Different Solvents

ZHANG Ya-dong，LI Li·li

(School of Chemical Engineering and Energy，Zhengzhou University，Zhengzhou 450001，China)

Abstract：The solubilities of cortisone acetate in ethyl acetate，acetone，1，4一dioxane，DMF and ethanol were

determined with the synthetic method．The experimental data were correlated with the Apelblat equation and

the AIIl equation．which showed good correlation results．And the correlation results of the Apelblat equation

were better than those of A．|l equation．The results show that the solubility of cortisone acetate in above five sol—

vents increases with the increase of temperature，the temperature sensitivity is high in the 1，4一dioxane，ace-

tone and DMF．This study provides essential data for the solvent selection in the process of cortisone acetate

crystallization，as well as the significant solid-liquid equilibrium data for its industrial production，recovering，

purifying，and its theoretical studies．

Key words：cortisone acetate；solubility；Apelblat equation；Ah equation
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Determination of Total Antioxidant Capacity of Red Pigments from Chinese

Jujube Peel by the Ferric Reducing／Antioxidant Power Assay

ZHAO Wen—en，LI Qian-qian

(School of Chemical Engineering and Energy，Zhengzhou University，Zhengzhou 45000l，China)

Abstract：The ferric reducing／antioxidant power(FRAP)assy was used to determine the total antioxidant ca·

paeity of red pigments from Chinese jujube peel．The results showed that the red pigments from Chinese jujube

peel had cetain antioxidant activity．Furthermore，there was a positive correlation between the antioxidant ca·

pacity of red pigments and its content．Different polarity ingredients were separated from the red pigments in

Chinese jujube peel with solvent fractionated extraction．And all of them appeared the concentration depend—

ence with their content．The present study showed that the red pigments from Chinese jujube peel can be con—

sidered as a kind of good sources of natural pigments and natural antioxidants．

Key words：FRAP assay；antioxidant capacity；Chinese jujube peel；red pigments
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