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药物分析和鉴定
·

正交函数分光光度法测定锡类散中靛蓝的含量

上海医 毛
、

�大学药学院 �� 几海 �。。。。�� 姚桂根 张 莉 张 歌
“

锡类散是一类常用中药
,

具有解毒化腐

的功效
,

可用于咽喉糜烂肿痛
。

锡类散 中除

含有青黛外
,

尚有人工牛黄
、

冰 片
、

人 指

甲
、

象牙屑
、

珍珠粉等其它成份的存在
。

青

黛 中靛蓝的测定方法
,

文献 �‘
一
剑 记载甚多

,

但多有重现性差
、

操作繁琐等缺点
。

本文用

氯仿提取锡类散中靛蓝
、

靛玉红及其它成份

后
,

在 ��� 型分光光度汁上
,

用六点正交函

数分光光度法
,

选择二次正交多项式
,

波
一

长

区间 � �  � 了� � � �
,

间隔 � � �
,

求二次多项

回归系数 �
�

值
。

本法通过统计处理
,

可 消

除靛玉红及其它成份的干扰
,

故用本法可测

定锡类散中靛蓝的含量
。

仪器
‘

与药品

国产 � �� 型 分光光度计 �上海市第三分

析仪器厂 �
�
索 氏提取器

�

靛蓝对照品 �上海市药品检验所中药室

提供 �
� 靛玉红对照况

�

川
� 国药 ��之�生物制品检

定所提供 �
�
锡类散样品 �上海市中药制药

一厂生产
,

批号 �丁� � �� � � � �
人工牛黄

、

冰片
、

人指甲
、

象牙屑
、

珍珠粉等 �上海 市

中药制药一厂提供 �
。

氯仿 �� � 级 �
。

实验条件和方法

�
�

靛蓝和靛玉红的吸收光谱 精密称取

于 � �� ℃ 干燥至恒重的靛蓝和靛玉红各 �� 岛

分别用氯仿溶解
,

各置于 �� � �量瓶中
,

稀

释至刻度
,

配成各含 �� � � � � �的标准液
。

�� 精密量取
�

�述新鲜配制的靛蓝标准

液�� � � � � � ��� � �
,

置 � � � �容量瓶中
,

用

氯仿稀释至刻度
,

得 �� � � � � �的靛蓝 标 准

液
。

以氯仿为空白
,

在 � �� 一丁。。
一
� � 波 长处

测定其吸收度
,

绘制吸收光谱曲线�见图 � 中

� 本院盯级本科 毕业生

� �
。

��� 精密量取上述新鲜配制的靛玉红标

准液�� � � � � � ���
�

� � �
,

置于 � � � �容量瓶

中
,

用氯仿稀释至刻度
,

得 � � � �� � �的靛玉

红标准液
。

以氯仿为 空白
,

在 � �� 一 � � � � �

波长处测定吸收度
,

绘制吸收光谱曲线 �见

图 � 中 � �

�
�

锡类散样
,�己的吸收光谱 精密称取锡

类散 � �
�

� � �
,

置索氏提取器中
,

用 氨 仿

�� � � �回流提取 ��
� ,

待靛蓝提尽后
,

浓 缩

置 � �� � �量瓶 中
,

稀释至刻度
,

以氯 仿 为

空白
,

在 � �� 一 �� � � � 波长处测定吸收度
,

绘制吸收光谱曲线 �见图 � 中 ��

�
�

干扰组份对照液的吸收光谱 按锡类

散处方中的药材
,

除去青黛外
,

精密称取其

余
一

各药品 ��  �
,

棍合后置于索氏提取器中
,

用氯仿加至 � �� � � 回流提取 � � 然后将氯

仿提取液
,

浓缩置 � �� � �量瓶中
,

稀释至刻

度
,

以氯仿为 空白
,

在 � �� 一加。� � 波长处

测定 吸收度
,

绘制吸收光谱曲线
。

�见图 �中

� �

�
�

�
�

转换曲线的绘制

��� 将靛蓝和靛玉红分别配成浓度为 ��

� � � � �和 � � � � � �的氯仿液
。

〔�� 精密称取于 � �� ℃ 于燥至恒动为锡

类散 ��
�

� � �
,

置索氏提取器中
,

用氯仿 �� �

� � 回 流 提 取 � �
,

提取液浓缩置于 �。。� �

量瓶中
,

用氯仿稀释至刻度
,

精密吸取�� �
,

置 �� � �量瓶中
,

用氯仿稀释至刻度
。

��  按锡类散的处方
,

除去青黛外
,

取

其余各药
,

用氯仿 ��� � �提取 � �
,

提取液

浓缩后
,

置 �� � � �量瓶 中
,

用氯仿稀释至刻

度
,

得干扰组份的提取液
。

取 卜述 � 种氯仿溶液
,

在 �叨 � �� � � �
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久

叼肠叮畔弓

。
一

�

车
��

坟 , � �
‘ 厂

�

硫二二
九 之叔 执

�

一
� 卜 搜一 � 竺立全全‘互之�� 了�

图 � 吸收光谱图

�
�

靛篮 �
�

捉玉 红 �
�

锡 类散 �
�

干扰 组分

入�月角口

图 � � � 转换 曲 线

习
�

靛蓝 �
�

散玉 红 �
�

锡类散 �
�

千扰纽 分

波长区间
,

以 � � � 间隔测定吸收值
,

然后分别以 � � �
、

� �  …… � � 
、

� � � � �

为中间波长
, � � � 间隔

,

按式 �� �计

算四种溶液的各中间波长的 �
。

值
,

并换算成各自的转换曲线 �见图 ��
。

�
� 二 � 又 �

, 一 �
� 一 � � �

� 一 �

又 �
� 一 �

� � � �� �
。

式 ���

式 ��� 为计算方便
,

不除归一化

因子

从 �
�

转换 曲线得知
,

当中间波

长为 �� � � � 时
,

靛蓝 的 �
�

值 等 于

一 �
�

� � �
,

锡类散的 � 。
值等于 一 �

�

� � ,

而靛玉红及干扰组份的 �
。
值均 等 于

。
,

靛蓝
、

锡类散的 � � 值均具有最 大

灵敏度
,

故选用� �� � � 为 中�’�� 波长
。

�
,

百分回归系数 ��蕊的测定 精

密称取于 �朽℃ 干燥至恒 重 的 靛 蓝

� � �
,

用氯仿溶解后
,
置 ��� � �最

瓶中
,

稀释至刻度
,

以氯仿作空白
,

� �� � � 为中间波长
,

分别测定 得 下

列吸收值�见表 功
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衣 � 吸月丈值教据

波民 几�“塑

一
,
口
�

,白一甲‘�
���一���…、

旦及��丈
了、

了盆

…
。

·

� � 
…巡
�
。

·

�了了

� , �
�
��。

丽…而

为空 �勺
,

在 兄� � � 。
、

� � �
、

� � �
、

� ��
、

� � �
、

� �  

� � 处测定其吸收值
,

根据式 � � 计算�
�

值
,

得锡类散祥品 �
� ,

再根据靛蓝的 科悠 及样品

取徉量
,

按式 � � �计貂
�

锡类散样品含量 �见表

� �
。

表 � 锡 类散 中靛蓝的 百 分含量

根据式 � �� 计算 �
。

和 �概
,

泣

�
。 � � 义 �

。。。一 � 。。、 一 � 义 �
。。。 一 � 又 �

。 , �

一 �
。�。

一

卜� � � 。� 。

� � � �
�

� � � 一 0
.
7 0 2 一 4 又 O

。

6 9 9
一 4

X O
。

6 了了一 O
。

6 3 4

一

卜5 又 0
。

5 7 1

二 0
。

5 理O

P 揪
1二

扮
一 ‘。。二 ”

·

裂
。 · 1。。

二 5 4
.
0 ( W 靛蓝重量 )

6 . 锡类散样品的 回收率实验
:
将 锡 类

散的处方
,

除去青黛外
,

取其余各药品10 m g
,

加入标准靛蓝 l m g
,

置索氏提取器中
,

用氨

仿提取
,

于 85℃ 回流提取 4 h
,

至氯仿层无

色
,

浓缩后置 1。。m l星瓶中
,

并用氯 仿 稀

释至刻度
。

以氛仿作空白
,

在 元二 6 00
、

6 0 4

、

6 0 8

、

6 1 2

、

6 1 6

、

6 2 0 n
m 处测其吸收值

,

根 据

式(1) 计算 P
:
值
; 根据式 (2 ) 计算靛 蓝 的

含量
,

得出样品的 回收率(见表 2)
。

表 2 样品的回收率

编号
干扰组份 )加入靛蓝邢
(m g ) (m g )

回收幸(% )

O曰户Ut‘叮.刀任J.工找dnJJ.工厅‘
..

…
�日nUnUnUnU一日一nllnU八UCllJ.上,二礴1J.二J.�

一 0
.
5 9 5

一 0
.
5 4 4

介nCO,Jnon
�

..

…
丹
Ot
�己OnO曰n八�J任J任J任刀任找U

x
( % )

=
1 0 0

.

4 0 S D
二
0

.

2 5 C V ( % )
=
0

.

2 4

7
.

锡类散样品的含量测定 精密称取于

10 5℃ 干燥恒重的锡类散适量
,

置索氏提取

器中
,

加入氯仿 130 m l回流提取 Z llr
,

浓缩

后置 10 0 m l量瓶中
,

稀释至刻度
,

以 氯仿

样样品品 测定定 吸收值值 P 222 P }丝
,,

重重量量 波 长长 (A )))))))
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。
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。
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。
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。
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。
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锡类散中靛蓝的含量 %
二 P

: 。 P ;热

W 样

又 1 0 0 % 式(2)

由表 3 可知
,

锡类散 中靛蓝的百分含量

平均为 2
.41%

,

S D
二 0

.
0 2 6 9

,

C V

==
i 一2旦石

讨 论

1. 颜色的稳定性
:
经实验证明

,

靛 蓝

在 6 h 内
,

吸收值无变化
; s h 后

,

吸 收值

略有降低
;
靛玉红在 s h 内无变化

。

故两种

成份的测定依本法在 c h 内完成
,

颜 色变化

影响均不大
。

2

.

靛蓝在氯仿 中溶解较慢
,

要注 意 靛

蓝的溶解是否完全
,

否则会给实验带米一定

误差
。

溶解过程中
,

可以在 75 ℃ 水浴 上 进

行
,

以加速溶解
。

3

.

本法操作简便
,

成本低
,

精密度高
,

可供生产单位控制产品质量时参考
。
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倍增差示双波长分光光度法同时测定水杨酸和苯 甲酸的含量

一

海 {
j
介之县

’
1
’
心

’
一

井完( }几海 201800) 桑锡供

左水成等}
’‘

研究了川
一

单i皮长分光光度 ;}

}
:
J时测定相 红 卜书C组份}

r‘
廿新方法

-

—倍增趁

示法
,

用 C u( “)和 B i(租 ) 八寸祝介液验证本

法的可行性
; 沈 l二刚{

21用该法测定了安钠咖

注时液中咖啡因和苯甲酸钠 冲含量
;
邱细敏

等畔川l该法测定公方宙琐辛涂 钊中苯酚和苯

二酚的含褚
,

均取拐成功
。

根据本法原理
,

笔若建 认了复方苯 甲酸

咐
,

!

,

水杨酸和苯甲酸 为含‘洲叫定
,

操 作 简

使
,

准确度和精密度能满足医院制刘灼质控

要求
。

仪器和试药

U V一洛 。紫外分光 光度 计
,

上海 第三

分析 仪器厂
。

水杨脸(s A )
,

苯 甲酸(B A )
,

乙

醉
,

刹乙酸均为 A R 级
。

复方苯甲酸耐山本院

制 寿IJ
‘

i三配制(水杨酸
,

南京制药厂
,

9 0 0 5 0 ]

,

外 l!j ; 苯111入交
,

镇争I几前进药厂
,

8 丁0 80 6 , ‘

卜

洲药典 1峪 ; 年版
; 酒精

,

金山县张垠酒厂)

实验方法和结果

2. 沐 刘的选择 毕虑到实用性和 经 济

卜[:
,

选!{I水和 H C I液(0
.1 m ol/L )为介质

,

观察
L叮酸沟紫外光谱行为

,

发 现 在 H CI 液

(。
.
l m ol / L )

,

扣两酸 具有较大灼吸收波长和

吸收位
,

巨稳定性好
, ,

牧本 实 验 以 H CI 液

(0
.1 m ol/L )为 i容齐lJ

。

2

.

刚 定波长的确定 精密称取S A
,

B A

各适髦
,

以 75 % 乙醇溶解
,

定容到 1时m l
,

作为贮备液
。

精密吸取贮备液适量
,

以 H CI

液(O
.l m ol /L )定容

,

配成下列三种标准液

(a ) 水杨酸 (4 u g /m l)
; (b ) 苯甲酸 (s u g /

m l) ; (e ) 水杨酸 (4 ug / m l)和苯 甲酸(5拼g /

m l)混合液
。

在分光光度计上
,

由 300n m l工
I
J

Z O
0n m 扫描

,

记录光谱曲线
,

见图 1
.
经粉

细枝对
,

确定 七几
二

2 3 7

.

0 n
m

; 几只众
二

2 3 0

.

5 1飞
rn

a 一a S A (
」

全u g / m l)

b一b B A (s ug / m l)

e一e SA (4 u g /m l) + B A (弓 u g / :n l)

按本法要求
,

为获得较大份倍增差示值
,

选

用该两波 长为测定波 长 药用洒精稀释 10 0。。

倍
,

在该两波 长处均无 吸工汝
。


