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硼合水杨酸钠的合成及其对真菌抑制作用的初步研究

汤关龙 王振菊
带

第_ 附属医院 药局 )

摘 要

硼合水杨酸钠是山水杨酸
’ J 硼砂在 ;l0 一0 5℃ 时反应生成的一 种络盐

。

经薄层层离可得三个 斑

点
,

R f值为 0
.

7 2
、

0
.

5 5
、 。

.

4 5
。

紫外分光扫描 ( 2 0件g / m l ) 在 3 0 0件 m 处有一最大吸收峰
。

不同浓度的硼合水杨酸钠抑菌试验
,

结果在 12 5 。件g / m l以土对浅部真菌有良好的抑制 作用
,

对

深部真菌则浓度在 2 5 0。砰g / m l以 上始能达到抑制生长的作用
。

硼合水杨酸钠是 由水杨酸与硼砂反应形成的一种络盐
“ ,

它具有水溶性和 无刺激性的特

点
。

为此
.

我们进行了硼合水杨酸钠的合成
,

并探讨在不同条件下对其得率的影响
,

同时又

初步观察硼合水杨酸钠在体外对临床常见真菌的抑制作用
。

一
、

硼合水杨酸钠的合成

取 25 克硼砂溶解于 5 00 毫升热蒸馏水 中 ( 60 ℃ )
。

冷至 40 ~ 50 ℃时
,

再加入 25 克予先 已

研成细粉的水杨酸
,

不断搅拌
,

使 其 充 分 反应
,

待水杨酸全部溶解后
,

则反应 已完成
。

过

滤
。

滤液减压蒸馏至浓缩液中有少量硼合水杨酸钠结晶析 出
,

停止减压蒸馏
,

将浓缩液置冰

箱 中冷却过夜
,

允分析晶
,

取出结品用布氏漏斗填双层滤纸抽滤
,

所得结晶再以少量乙醚洗

涤 2 一 3 次
。

将结
.

易置 50 ℃干燥
,

即得 白色鳞片状具光泽的结品性粉末
。

注
:

1
.

本法合成中硼砂与水杨酸 的重量比为 1 : 1
。

2
.

水杨酸研成细 粉表面积增大
,

能加速与硼砂的络合反应
。

3
.

加入水杨酸时温度不宜过高
,

否则易变色
。

4
.

乙醚洗涤主要除去结晶中微量水杨酸及其氧化产物
。

二
、

硼合水杨酸钠 的性状

据实验初步观察
:

本品为 白色鳞片状结晶性粉末
,

具光泽
,

味苦
,

能 溶 解于 水
、

稀醇

中
,

在甘油
、

无水 乙醇
、

丙酮
、

氯仿
、

乙醚中微溶或极微溶解
; 本品 1 %水 溶 液 p H 值 2

.

5

( P H S一 27 A 型酸度计测定 )
,

熔点测定达到 3 20 ℃仍不熔融 ( X 、 显微熔 点测定仪测 定—
北京第三光学仪器厂 )

。

三
、

硼合水杨酸钠的鉴别

1
.

硼合水杨酸钠的薄层层析

①薄层板的制备
:

取硅胶 H (青岛海洋化工厂出品 )加 0
.

5%胶 甲基纤维素钠 溶液适量
。

犷乳钵中研匀
,

手工均匀涂 于 5 X 2 c0 m 玻板上
,

自然干燥后于 1 10 ℃ 烘箱中活化 1 小时备用
。
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②展开剂
:

乙醚一正丁醉一甲醇
= 5

.

5: 1 : 1

③显色剂
: l % F

c CI
。

溶液

④样品溶液

A液一
一 1 %硼合水杨酸钠溶液

B液—
一

1 %水杨酸醇溶液

C液一
一 l %硼砂水溶液

⑤层析及显 色
:

按常规方法点样后
,

将板置于层析缸 中
,

_

上行法

左右
,

取出晾干后在紫外荧光灯下观察荧光斑点颜色显天兰色
;
再将

板取出置通风处
,

喷 1 % F e
CI

。
溶液

,

此时在层析板上出现紫茧色斑

点
。

结果如图 1
。

硼合水 杨酸钠经层析分离
,

显色可得到三个稍拖尾的斑点
,

它们

的 R f值约为
:

I 、 0
。

7 2 亚
、

0
。

5 8 皿
、

0
.

4 8

水杨酸仅有一个斑点
,
R f值约为 0

.

7 3
。

硼砂无斑
J

点产生
。

2
.

将硼砂
、

水杨酸
、

溯合水杨酸钠各配成适当浓度各取 3 毫升
,

分别置于试管中
,

再各加入硫酸锌粉末少许
,

振荡溶解
,

此时硼砂

试管立即产生 白色沉淀
,

硼合水杨酸钠试管放置 4 小时以上后呈微红

色
,

随时增长颜 色逐步加深
,

水杨酸试管放置后仍为无色
。

于室 温下展开 l z J
、时

. . . . . . . . . . . . 口 职 曰 .

八à
.

门è八í八丫

,C
.

B
。

八

3
.

将硼合水杨酸钠配成一定浓度 ( 2 0LF 灯 nI l) 水溶液
,

以蒸馏水作对照作紫外分光 扫

描 (英国U N工C a M S P S 一 1 00 型紫外分光光度计测定 )
。

结果在 3 0。: m 处有一最大吸收 (峰 )
,

2 6他 nr 处有一最小吸收 (谷 )
。

一

再以此浓度于 3 。。n m 处测吸收度后
,

平均求得硼合水杨酸钠

的吸收系数 E

尹念
= 2 0 00

四
、

硼砂与水杨酸以不同重量 比反应时
,

对硼合水杨钠得率的影响

分别取硼砂 与水杨酸的重量比为 1 ` 1
、

1 : 1
.

2
、

1 : 1
.

4的三种比例 ( 以下简称 1 : 1法
、

1 : .1 2

法
、

1 : 1
.

4法 ) 按上述 合成方法制备
。

所得产 品的量
,

随水杨酸重量比的增加
,

而得率相应

提高
。

结果如下表
:

硼砂 /水杨酸 (重量比 ) 硼含水杨酸钠重址 (三次幕均值 ) 得 率

2 5克 / 25 克 ( 1
: 1法 )

2 5克 / 3 0克 ( i
: 1

.

2法 )

25 克 / 35 克 ( l
: 1

.

4法 )

1 6克

2 1
.

5克
2 8克

3 2%

3 9%

4 7写

本合成方法得率均偏低
,

原因正在进一步探索中
。

对上述三种不同比例反应所制得的硼 合水杨酸钠作比较
,

性质基 本相似
,

唯结晶 尺小有

所不同
。

同时又进一步作以下儿个项 目的实验
,

进行比较
:

1
。

熔点测定均在 3 2 0
O

C时不熔融
。

2
.

p H值 ; 1 % 水溶液 的 p H值均为 2
.

5
。
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见图 2
。

ù .
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3
.

薄层 层 析
:

测定方法
、

条件
`
J 前相同

,

结果完全一致
,

( 1 ) l : 1法产品

( 2 ) 1 : 1
.

2法产品

( 3 ) 1 : 1
.

4法产品

4
.

紫外分光扫描
:

测定方法
、

条件与前相同
,

结果 也完全

一致
。

三种产品均在 3 0 0 n m处有最大吸收
,

在 2 6加 m 处有最小吸

收
。

以上实验初步说明硼砂与水杨酸 以三种不 同重量比反应所得

的均是硼合水 杨酸钠
。

五
、

硼合水杨酸钠对常见真菌的抑制作用

采用试管法
,

观察不同浓度的硼合水杨酸钠在体外对临床常

见真菌的最低抑菌浓度
。

具体方法是将硼合水杨酸钠分别配成每 …
` 协》 《 2 ) <3 之

图 2

毫升 5 00 如 :
、

25 00 雌
、

1 2 5印 g 和 6 25 陀四种浓度的药物沙氏培养基
,

分成四组 ;
培养基放置

斜面
,

选定临床常见的浅部
、

深部和条件致病菌共 12 种
,

分 别接种于上述四种不同浓度的

药物沙氏琼脂培养基上
,

在 26 ℃下孵育
,

连续观察二个月
,

以观察其抑菌作用
,

并以未加药

物的沙氏琼脂 基作空 白对照
,

结果见下表
:

含不同浓度硼合水杨酸钠 沙氏基抑菌试验结果表

硼 合 水 杨 酸 钠 浓 度

5 0 0 0件g / m l 2 5 0 0卜Lg / m l 1 2 5 0卜g /m l 6 2 5乒g / m l

沙氏琼

脂基空

白对照
。

\一种

红色毛癣菌

许兰色毛癣菌

断发毛癣菌
.

石羔样毛癣菌

瑾色毛癣菌

石羔样小袍子菌

铁锈色小抱子菌

絮状表皮癣菌

白色念珠菌

新型隐球菌

申克氏袍子乡之}摘

熏烟曲菌

十

注
:

( 1 ) “ 一 ”
表示真菌培养未生长

,

了孙刀菌作用
。

( 2 ) “ + ”
有真菌生长

、

菌落大小不
一 、

无抑菌作用
。

( 3 ) 对照组一 般在二
、

三天后即有真菌生长
。

从上表可认为硼合水杨酸钠浓度在 1 2 5 0件g / m l 以上
,

对浅部真菌均有 良好的抑制作 用
。

对

深部真菌则浓度需在 2 5 。。 LL g / m l 以上始能达到抑制生长的作用
。

对熏烟曲菌 (条件致病菌 )抑

制作用较差
。
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将三种不同重量比反应所得的棚合水杨酸钠
,

用上法进行抑菌试验
,

比较 结 果 墓 本一

致
。

唯 1 : 1
.

2法和 1 : 1
.

4法所得硼合水杨酸钠在 1 2 5 0件; /。 1浓度时
,

培养墓上有白色念珠菌
、

新型隐球菌
、

中克氏袍子菌丝生
一

长
。

( 以 上抑菌试验由我院皮肤科门
、

智付主任完成
,

牛于此致 弓 J o )
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S o d i u m s a l i e y l a t e
一
b o r a t e 15 a e o m p l e x s a l t e a s i l y p r e p a r e d b y t h e r e a e t i o n o f

s a l i e y l i e a e id a n d b o r a x a t 4 0一 5 0℃
.

A t h r e e 一 c o l o r p o i n t w i t h R f v a l u e s o f 0
.

7 2
,

0
.

5 8 , a n d 0
.

4 5 r e s p e e t i v e l y w a s o b t a i n e d o n t h e t h i n l a y e r e h r o m o t o g r a p h y
.

T h e

m a x i u m a b s o r b e lr t p e a k o f t h i s e o m p l e x s a l t ( 2 0卜、 g / m l ) w a s a t 3 0 0 n m
.

d e t e : m i n e d

w i t h t h e u l t r a v i o l e t s p e e t r o p h o t o m e t e r s e a n n e r
.

T h e m y e o s t a t i e e f f e e t o f t h i s e o m p l e x s a l t v a r i e s w i t h i t s e o n e e n t r a t i o n s
.
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