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�� � � 时 �
,

杂质存在与否确定
。

当相关性低

于该限度后
,

杂质的实际检测限随其与主成分的相

关性降低而迅速下降
。

检测限下降到一定程度 �△林

� �
·

� � �
,

△, � �
�

� � � 时 �
,

其趋势开始平缓以致达

到杂质作为单一组分时检测限后不再变化
。

这说

明
,

主成分与杂质相关性极强时
,

它对杂质的检 出有

强烈干扰
,

导致检测限大幅升高甚至无法检出
,

而两

者相关性下降到一定程度后
,

主成分对杂质检测 的

干扰已迅即减少
,

此时
,

仪器噪声的干扰渐渐成为主

导因素
,

使其检测限最终趋于定值
。

此外
,

在位置参

数及 �� � �。�� � � �固定的情况下
,

杂质变异度参数

小于主成分变异度参数时
,

所测得的检测限
,

明显低

于杂质变异度参数大时所测得的检测限
,

表现为褶

合光谱模式识别系统对较尖锐 的采样信号较为敏

感
。
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图 � 不 同杂质检测限的变化趋势�� 。 � �� �� 。 � ��

� 讨论 蔽效应大小与主成分的浓度也存在一定的关系
〔�
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� 噪声水平对检侧 限的影响 分别在测试中加 参考文献
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、

�
�

� � �
、
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��� 的正态随机噪

声
,

得出各种噪声情况下
,

杂质检测限的变化
,

发现

随噪声水平的升高
,

杂质的检测限上移
,

这说明
,

噪

声水平越高
,

对杂质的掩蔽效应越强
。
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� 主成分浓度对检测限的影响 分别设定 主成

分的峰值吸收为 �
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,

得各 自的检测限随

参数不同而变化的趋势
,

发现随主成分浓度的升高
,

造成杂质检测限也升高
,

这表明
,
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萃取比色法测定昆布中碘的含量

张 俊 � 江苏省淮安药品检验所
,

江苏 淮安 �� � �� �

摘要 目的 �
建立革取 比 色法测定昆布 中碘含量的方法

。

方法 �
在 弱酸性条件下

,

用 �
�
��

�
�
�
将 �

一

氧化为

� �
,

以氯仿定量萃取并进行 比 色
,

测 定波长 � �� � 土 � � � �
。

结果 �
在氯仿 中碘浓度与 吸 收度 的线性 范 围为

�
�

� �� 一 �
�

� � � 岁� � �
� 二 �

�

� � � �
, � �� � �

,

革取 比 色误 差 � 重复性 � 为
士 �

�

� � � � � � �
,

平均加样 回收率为

��
�

� � � � � � �
,

样品测定 ���
� �

�

�� � � � � �
。

结论 � 方法简便
,

结果准确
。
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或翅藻科植物昆布 �� ��
� �� � 玩�� , � �� �

�

的干



燥叶状体
。

昆布被收载于历版药典
,

自 �� � � 年版起

又增加了含量测定项 目
,

这对控制昆布药材的质量

起到了积极的作用
。

但药典中的含量测定方法较为

繁琐
,

而且在 �
一

氧化过程中
,

用到嗅试剂
,

滨试剂 的

毒性和刺激性很大
,

污染环境并直接影响操作者的

健康
。

本文在弱酸性条件下
,

以 �
�

��
�
�
�

将 �
一

氧化

为 ��
,

用氯仿定量萃取 ��
,

再进行比色的方法测定昆

布中碘的含量
,

取得了满意的效果
。

� 实验仪器与材料

� � 一� � 紫外分光光度计 �日本 岛津公司 �
,

试

剂均为分析纯
,

试液均按中国药典 �� �� 年版附录方

法配制
,

昆布由淮阴市药材站提供
。

� 实验方法与结果

�
�

� 供试品浓液的制备 取昆布样品 �摊
,

剪碎
,

精密称定
,

置瓷 皿中
,

缓缓加热炽灼
,

温度每上升
�� � ℃维持 �� � ��

,

升温至 � �� 
一 ��� ℃时维持 � �  !�

,

取出
,

放冷
。

炽灼残渣置烧杯中
,

加水 ��� � �
,

煮沸

约 � � ��
,

滤过
,

残 渣用水重 复处 理 � 次
,

每次 ���

� �
,

滤过
,

合并滤液
,

残渣再用热水洗涤 � 次
,

洗液

与滤液合并
,

加热浓缩至 �� � �
,

放冷
,

浓缩液转移至

��� � � 量瓶中
,

加水至刻度
。

�
�

� 碘对照溶液的制备 精密称取 ��� ℃干燥至

恒重的基准碘酸钾 �
�

� �
,

于 �� �� � 量 瓶 中
,

加水

�� � � 使溶解
,

加稀盐酸 � � �
,

滴加亚硫酸钠试液至

�� 的黄色退尽
,

缓缓加入碳酸钠试液至无气泡产生
,

加水稀释至刻度
,

摇匀 �每 � � 含 �
�

约 � � � �密塞避

光贮存 �放置后溶液变黄不影响使用 �
。

精密 吸取

�� � � 于 ���� � 容量瓶中
,

加水稀释至刻度
,

摇匀即

得 �每 � � 含 �� 约 �
�

� � � �
。

�
�

� 测定方法 精密吸取供试品溶液 �� � � 于分

液漏斗中
,

加 � � �� � 硫酸溶液 � � �
、

重铬酸钾试液

� � �
,

分别用氯仿 ��
、

��
、

��
、

� � � 依次萃取 � 次
,

分

取下层氯仿萃取液
,

经无水硫酸钠 �� � �滤层缓缓过

滤于 50 m L 量瓶中
,

加氯仿稀释至刻度
,

摇匀
。

必要

时
,

转移至另器中再用 少量无水硫 酸钠脱水一次
。

于(5 11 士 1
)
n m 波长处

,

以氯仿为空 白测定吸收度
。

另精密吸取碘对照溶液 20 m L ,

如法操作并测定

吸收度
。

根据样 品溶液与 KI 对照溶液的吸收度
,

用

比较法计算出碘的含量
。

2

.

4 线性试 验 分别精密量取每毫升含 I: 约

0
.
6m g 的 I:对照溶液 2

、

5

、

1 0

、

1 5

、

2 0 m L 于分液漏斗

中
,

依次加水 18
、

1 5

、

1 0

、

5

、

o m L

,

以下按 2
.
3 项下 自

“

加 6m
0F L 硫酸溶液 sm L

”

起
,

如法操作并测定吸

收度
。

以试验中 12 的毫克数为横座标
,

吸收度为纵

Th
eJourn al ofPharm ac

eutiealPra etiee Vol
.
21 20() 3 N

o.6

座标作图
,

得回归方程
:Y = 0

.
083 S X 一

0
.
0 02 4

,
;

=
0

.
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,

见图 l
。
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图 1 碘量与吸收度的关系曲线图

2
.
4 精密度试验 精密吸取每毫升含 I

:
约 0
.
3m g

的 I
:
对照溶液 20 m L ,

按
“
2

.

3 测定方法
”

项下
,

自
“

加 6m
oF L 硫酸溶液 sm L

”

起
,

如法操作并测定吸

收度
。

试验重复 5 次
,

计算 RsD
二
0

.

5 %
。

2

.

5 重复性试验 按
“
2

.

3 测定方法
”

项下操作
,

测

定同一样品 ;结果 RSD
= 0
.
8 %

。

2

.

6 回收率试验 分别精密吸取已知 I
:
含量的供

试品溶液 0
、

5

、

1 0

、

1 5

、

2 0 m L

,

依次精密加人 I
:
对照

溶液(含 1
20
.
30 1 7 m 岁m L ) 25

、

2 0

、

1 5

、

1 0

、

s m L 于分

液漏斗中
,

按
“
2

.

3 测定方法
”

项下
,

自
“

加 6m
oF L 硫

酸溶液 5m L’
,

起
,

如法测定 I
:
量并计算回收率

,

结果

见表 1
。

表 1 碘加样回收率试验测定结果

样品量 加入量 测得总 测得加 回收率 平均回 刀5 刀

( m g ) ( m g ) 量(m g) 人量(m g) (% ) 收率(% ) ( % )

0 7 543 7
.
490 7

.
490 99

.
3

2
.
056 6

,

0 3 4 8

.

0 7 7 6

.

0 2 2 9 9

.

8

4

.

1 1 1 4

.

5 2 6 8

.

6
4

6
4

.

5 3 5 1 0 0

.

2 9 9

.

4 0

.

6 1

6

.

1
6 7 3

.

0 1 7 9

.

1 5 9 2 9 9 3 9 9

.

2

8

.

2 2 2 1

.

5 0 9 9

.

7 0 9 1

.

4 8 7 9 8

.

6

2

.

7 样品测定 取昆布药材适量
,

剪碎 ;10 5℃干燥

Zh
,

放冷
,

粉碎成粗粉
,

混匀(避光密闭保存 )
。

分别

用萃取比色法和药典方法测定 I
:
的含量

,

结果见表

2 。

表 2 昆布含量测定结 果

样品
萃取比色法(% ) 药典法 (% )

0
.
374

0
.
497

0
.
429

0
.
394

0
.
369

0 502

0
.
426

0
.
389

均值

0
.
372

0
.
500

0
.
428

0
.
392

0
.
387

0
.
521

0
.
44 3

0
.
4 13

0
.
395

0
.
507

0
.
449

0
.
40 1

均值
0
.
39 1

0 5 14

0
.
44 6

0
.
407

,.且,一,j

3 讨论

3
.
1 氧化RIJ K

2Cr20 7 的 用量 以测定 I: 量 lom g
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计
,

则 K
ZCr20 : 的用量在 0

.
02m m ol己经足够

,

为确

保过量并使反应能够迅速进行
,

故取重铬酸钾试液

(约 0
.
25m oF L ) Zm L

。

3

.

2 氧化酸度 I一 的氧化还原电位不受溶液酸度

的影响
,

但 Cr
Z0 72

一

受溶液酸度 的影响较大
,

为确保

C几 0 7’
一

具有足够的电位值
,

故反应液的酸度以硫酸

计应不低于 lm
oF L

。

3

.

3 氧化时间 量取每 m L 含 1
2
约 0
.
sm g 的 Kl 溶

液 20 m L
,

加氯仿 30 m L
、

6 m
o

F L 硫酸溶液 sm L 及重

铬酸钾试液 Zm L
,

猛力振摇
,

每隔 lm in 取出上层液

sm L 并加人 0
.
sm L 淀粉指示液混匀

,

以不出现蓝色

者为氧化完全l
’〕

。

结果在 sm in 内反应 已达到完全
。

3

.

4 测定波长 取
“
2

.

3 测定方法
”

项下的氯仿溶

液
,

加无水硫酸钠脱水
,

过滤并用氯仿稀释至适宜的

浓度
,

于 600
一 4

30
n m 波长范围内描记吸收光谱

,

可

知 1
2
在氯仿中的最大吸收波长为(511

士 1
)
n m

。

见

图 2
。

a s (X )

0. 中以】

A 0. 300

b

5 0. 2 0 0

0
‘

1 峨】〕

43 0 45 0 魏枕I

喇(nm
), 5 0

枷
m‘n

图 2 1:在氯仿 中的紫外吸收光谱

3
.
5 脱水与过滤对吸收度的影响 取

“
2

.

3 测定

方法
”

项下 的氯仿溶液 25 m L
,

加无水硫酸钠 29
,

密

塞
,

轻摇 sm in
,

过 3 层滤纸过滤
,

分段收集滤液
,

每

次 sm L
,

并立即于 (s n
士 1 )

n m 处测定吸收度
,

结果

与原液相 比无变化
。
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大孔树脂吸附法提取丹酚酸 B 的应用研究

周永刚
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,

甘肃 兰州
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,

上海 20 04 33 )

摘要 目的
:改进丹酚酸 B 的提取工艺

,

促进丹参制剂的发展
。

方法
:
采用 SI P1 90 5 型大孔树脂用 于丹酚酸

B 的提取分 离
,

用毛细管电泳法测定含量
,

考察大孔树脂的最佳 工艺条件
。

结果 :丹酚酸 B 的吸 附容量为

8
.
72 m 酬g

,

洗脱液 为 4 倍量 20 % 乙 醇
。

结论
:大孔树 脂对 丹酚酸 B 的 洗脱 率为 %

.
28 %

,

精制程 度 为

25 1
.
82 %

。

该方法能明显提高丹酚酸 B 的收率和纯度
。

关键词 丹酚酸 B ;大孔树脂 ;提取工艺
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丹参 系唇形 科植物丹参 sa 肠ta m iLt io rrh isa

B ge
.
的干燥 根及根茎

,

具有祛痕止痛
,

活血通经
,

清

心除烦等功效t
’
1
。

总丹酚酸是丹参的水溶性有效

成分之一
,

具有抗肝纤维化
、

抗动脉粥样硬化和改善

记忆功能障碍等作用
,

是 目前临床上治疗冠心病
、

慢

性肝炎等疾病的常用药物之一
,

其中丹酚酸 B 的含

量最高
,

且活性最强
,

对脂质过氧化引起的细胞膜损

伤有明显的保护作用 汇’〕
。

如何寻找
一
种高效

、

实用

的提取工艺是丹酚酸 B 进一步开发研究的重要环

节
,

实验证明
,

SI P 19
05 型大孔吸附树脂对丹酚酸 B

基金项目
: L 海市科技发展基金项 目(ol DJ 190 12)

有较好的吸附能力
,

可用于丹酚酸的提取分离
,

能明

显提高丹酚酸 B 的纯度和收率
。

1 药材与对照品

丹参药材由第二军医大学药学院提供
,

经生药

教研室陈万生副教授鉴定为唇形科植物丹参 sa 俪
a

m ilt 沁
rrh ha

B ge
.
的干燥根

。

丹酚酸 B 对照品 自制
,

其 Esx
一
M s

、

u v

、 ’
H N M R 和”
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