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摘 要

本文 用纸层析法以 正丁醇
一

!8 9 乙醇
一
甲酸 一水 仃 : ;  8 ; �< ; �< 7为展开剂

,

分

离鉴定 了维生素 , 防湿颗粒
,

并测量 了各组分的 − , 值
5

将维生素 , 与其分解产物 丝氛酸
、

甘 氛酸等分离后
,

利用双波长薄层扫描

仪与微型 色谱数据处理机联用
,
以 外标法 及相 时百 分含量法 测定含量

5

本法 准

确
、

灵敏
、

操作简便
5

维生素 , 的化学名称为氯化 6 = 一氨基一 =一竣基 内基 7 二 甲 荃 毓盐 〔6=
一
( > ?≅ 3 Α = 一

Β Χ Δ Ε 3 Φ ΓΗ Δ 3 Η Γ 47 Ι ?> Β ϑΚ Γ 4 Λ Μ 4Ν3 > ?Μ > Β Κ 43 Δ ?Ι Β〕
5

∗
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#
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0 Θ #∃
。
# ∃

;
# ∃ # + + ∃

击
∃

ΡΣ
∃##∃一

Τ
4ΠΒ
5)结构式为

;

目前国内维生素 , 及其制剂的含量测定方法多采用甲醛法〔”及银量法〔� 〕
5

 ! Υ �年黄乔书等曾用纸层析法对维生素 , 注射液进行鉴定
,  ! : < 年 − Β ?3

,

)
5

用纸

层析法分离鉴定了维生素 , 〔� 〕
5

近来有关维生素 , 的分离鉴定及含量测定的报导甚多
,

如薄层层析法〔8 一 了〕
、

纸电泳

法〔‘〕
、

气相层析法〔!,  < 〕及极谱法〔  ,  � 〕 等
5

根据文献 〔= 〕报导
,

维生素 , 可分解成丝氨酸
、

甘氨酸
、

高丝氨酸及蛋氨酸等
5

本

文采用纸层析法将维生素 , 及其分解产物各种氨基酸等分离后
,

利用双波长薄层扫描仪

与微型色谱数据处理机联用
,

以外标法及相对百分含量法测定其含量
5

本法之优点是准

确
、

灵敏
、

操作简便
ς 缺点是斑点显色后颜 色要求稳定

,

否则易产生误差
,

Ω

但注意平行

原则
,

可 以改善
5

本文于  ! ∀< 年了月= <日收到
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一
、

试剂
、

样品和仪器

6一 7 层析滤纸

= < Φ = +Ξ > 中速层析滤纸 6杭州新华造纸厂 7
5

6二 7 展开剂

 
5

正丁醇 6(
5

−
5

7一冰醋酸 6(
5

−
5

7一水 6� ; 4 ;  7
5

�
5

正丁醇 6(
5

−
5

7一甲酸 6#
5

Ψ
5

7一水 6: :;  < ;  =7
5

=
5

正丁醇 6(
5

−
5

7一丙酮 6(
5

−
5

7
一

水 6 < ;  < ; 87
5

�
5

正丁醇 6(
5

−
5

7一 !8 9 乙醇 6(
5

−
5

7 一甲酸 6#
5

Ψ
5

7一水 6:: ;  8 ; � < ; �< 7
,

有效期二天
5

8
5

正丁醇 6(
5

−
5

7一 !8 9 乙醇 6(
5

−
5

7一 甲酸 6#
5

Ψ
5

7一水 6: : ; �< ; =< ; =< 7
,

有效期二天
5

6三 7 苟三酮显色剂

取茹三酮 <
5

� 8 ! 溶于  << > 4 丙酮中
,

加冰酷酸 : ∋

≅4
,

有效期为三天
5

6四 7 样品 及对照品

 
5

样品溶液的配制

647 维生素 , 防湿颗粒样品溶液 (的配制
;

精确称取样品适量于乳林中
,

加水少许研

磨成糊状
,

再加水 Λ Δ≅ 4
,

共研磨�< 分钟
,

定 量转移至容量瓶中
,

加水至刻度
,

配成  <
5

Ξ > Ζ

维生素, Ρ > 4ς 振摇  小时
,

在谙处放置 �� 小时
,

取出上层清液离心  < 分钟 6转速 = < < <

转 Ρ 分 7
,

取离心液直接点样
,

用以作鉴定 及相对百分含量
5

剩余样品存放于冰箱中
5

6� 7 维生素 , 防湿颗粒样品溶液 [ 的配制 ;
精确称取样品适量于乳淋中

,

按 64 7项方

法 配制  
5

3 > Ζ 维生素 , Ρ > 4
,

用以作外标 法
5

剩余样品存放于冰箱中
5

�
5

对照品溶液的配制

6 7 丝氨酸溶液
;

精确称取本 品  <
5

3 3 > Ζ 于  < > 4容量瓶中
,

加水 8 > 4溶解后
,

用 ! 8 9乙醇稀释至刻度
5

6� 7 甘氨酸溶液
; 按 64 7项方法配制

5

6= 7维生素 , 溶液 (
;

精确称取本品  <<
5

3 > Ζ 于  < > 4容量瓶中
,

加水 8 > 4溶解后
,

用 !8 9 乙醇稀释至刻度
。

6�7 维生素 , 溶液 [ ; 按 6 7 项方法配制
5

6五 7 仪器

 
5

岛津 # 0 一 ! < 双波长薄层扫描仪 6 日本 7
5

�
5

# Κ Δ 3 > Χ ϑ 3 Η Χ Β 一 % ∋( 微型 色谱数据处理机 6 日本 7
5

=
5

层析缸 ;
长方形 �<

Φ  � 火 = < < > 玻璃缸
5

�
5

微量点样器 6 <川7 ς 微量注射器 6 <川 7
5

二
、

分 离 鉴 定

6一 7 方法

 
5

点样
; 取中速层析滤纸切成 �: Φ  ∀Ξ > 及 �: Φ  �Ξ > 纸条

,

在距一端 ∴ 3 > 处 划起
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始线
,

用微量点样器分次点样
,

样品点的直径约 �一= > >
,

边点边用冷风吹干
,

分别点

样品溶液 ( ∋+川或  川 及对照品溶液少许
,

两点间距离约 �
5

ΛΞ >
5

�
5

展开
; 将点有样品的一端浸入展开剂中约 3

5

=Ξ > 处
,

待展开剂前 沿 离 起 始 线

�= 3 > 处取出
,

阴干
,

再展开一次
5

=
5

检出
; 均匀喷洒显色剂茹三酮

,

在Υ< 士∴
+

#烘箱中放置 8 分钟
,

得层析谱
,

测− , 值
5

�
5

双波长线形扫描 ; 测定采用反射法
ς 光源为钨灯

ς
样品波长 =! � ≅ >

、

参比波长

: < < ≅ > ς 扫描速度和纸速分别为 � 3 Φ≅ > 加 ?≅ 、

? 3 > > Ρ > ?≅ ς 狭 缝 为 43 > > Φ  
5

3 > > ς

散射参数是 0 ] 一 = ς 记录仪灵敏度 Φ Λ ς 点样量为 川
5

6二 7 结果

见图  一 =和表  
、

�
5

< < <

< ! 口+

心
<<⊥八甘

55

444    

息息誉乞乞
++++_+++

555  � = � 555 8 Υ :

展开时 问
;

 < 小时

图  样品及对照品在展开剂6�7 中

的层析谱之一
4一 =分别为样品   � :

、

   Υ
、

 �  ∀ ;

�
5

维生素 , 溶液 ( 对照 品
ς

8
5

丝氨酸对照 品 ς Υ
5

样品  �  ∀ ς

:
5

甘氨酸对照品
5

样品

⎯α
·

< ⎯
;

⎯

汽样量  < 川
5

图 � 样品及对照品在展开剂6�7 中

的层析谱之二
 

5

为维生素 , 溶液 ( 对照品 ς

� 一 8
5

分别为样品    Υ
、

  �:
、

 �  ∀
、

 �  ∀ ς Υ
5

为甘氨酸对照品 ς

:
5

为丝氨酸对照品
5

点样量均为 川
5

7
�

只下湿颗粒一  Υ

丫 丫
防湿颗粒   �:

样品的双波长线形扫描图

∋ 表 � 

防湿杯牡  � ∀

斑斑点点 月 Δ值值

次次序序序序序序序序序序序序序序序序序序序序序序序序序序 样样样品    ΥΥΥ 样品   �::: 样品  �  ∀∀∀ 对 照 品品

     <
5

 ∀∀∀ <
5

 ::: <
5

 ∀∀∀ 维生素 ,,, <
5

 ΥΥΥ

����� <
5

�888 <
5

� ��� <
5

� ��� 丝氨酸酸 <
5

�===

===== <
5

�∀∀∀ <
,

� ∀∀∀ <
5

� ∀∀∀
⋯甘氨酸酸

<
5

� ΥΥΥ

����� <
5

= <<< <
5

= <<< <
5

= <<<  未 知物物物

图 =

表  样品及对照品的− Ν值 样品及对照品的− Ν值

− Δ值

品    Υ一样品   � :⎯样品  �  ∀

<
5

 8

, ∴了

<
5

 8

<
Ω

� :

<
5

 8

<
Ω

� :

对 照

维生素 ,

甘氨酸

�一点字一坟乡

�
 

!∀

�
 

# ∃

注 %
表 !实验温度为 !� 士&

‘

∋
 

点样 量均为 ! �川
 

( 尹

值均取五次测量平均 值
)
表 # 实验温度为!� 士&

’

∋
,

点样量均为 ! 川
 

∗ 三 + 讨论

!
,

层析滤纸
)
使用慢速及中速新华层析滤纸

,

结果相似
 

为缩短展开时间
,

采 用
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中速新华层析滤纸
5

�
5

展开剂
;

共用了五种展开剂
,

结果见图  
、

� ,

由图  
、

� 可看出展开剂 6�7 分离

效果最好
,

故采用 6�7 为分离鉴定 及含量测定的展开剂
5

=
5

防湿颗粒制备过 程 中
,

维

一一
尸一

一
一

一, 尸一一一⊥ ⊥ ,

人,
<

+

口<只,

生素 , 分解较少
,

除 − , 值为〕
5

 8一

<
5

 ∀ 的斑点是维生素 , 外
,

有三个

较小的杂斑
,

其中 − , 值为 <
5

�: 一

<
5

�∀ 的斑点为甘氨酸
,

− , 值为 <
5

��

一 <
5

�8 的斑点是丝氨酸
,

另一个淡

黄 色斑点因无对照 品 未 作 鉴定
5

�
5

防湿颗粒点样量超过 << β Ζ

6相当于维生素 , 量7时
,

在维生素

, 斑点尖端有时还会出现一个小杂

斑
,

未能很好地分离
5

酬照
展开剂 6  7

展开雨问
ς

  小时半

展开剂 6� 7

!小时半

展 ∗∋
飞
剂 6= 7

Υ小时 霜瑞

 � =

展 开剂 6

图 � 样品及对照品在四种展开剂中的层析谱
 

5

样品  � ∀ ς �
5

甘氨酸对照品
ς =

5

丝氨酸对照 品ς

�
5

维生素 , 溶液( 对照品
5

三
、

含 量 测 定

用纸层析法将维生素 , 与分解产物甘氨酸
、

丝氨酸等分离后
,

再用双波长薄层扫描

仪与微型 色谱数据处理机联用
,

以外标法及相对百分含量法测定含量
5

6一 7 维生素 , 标准曲线的绘制

 
5

方法
;

取滤纸切成�: 欠  ∀Ξ > ,

分别点维生素 , 溶液 [ �
5

< , �
5

。, Υ
5

。, ∀
5

。川
,

展开并按分离鉴定方法显色后
,

用双波长薄层扫描仪扫描
5

�
5

实验条件
;

测定采用反射法
ς 扫描方式为锯齿形扫描

ς 扫描速度及纸速 分 别为

∴ 3 > > Ρ > ?≅ 、

� < > > Ρ > ?≅ ς 狭缝为  
5

� 8 > > 又  
5

� 8 > > ς 记录仪灵敏度 火 χ , 其余条件与线

形扫描相同
5

表 = 各斑点的积分值

=
5

测定结果可见表 =
5

�
5

双波长锯齿形扫描结果 和 标

准曲线可见图 8
,

Υ
5

点样量 6
。 Ζ 7Ρ斑点

翩消长,神

 !  − −
 .

#
。

� ∀
。

� ∃
。

� /
。

�

/ 。� 料0 ∃
 

� 召0 ∀
 

�尸0 #
。

�产1

图 2 维生素 3 溶液 4的双波长锯齿形扫描图

维生素5

维生素 5 溶液

“1 6斑点

4 的标准曲线

7 �∀ �# �图
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由上述试验看出
,

维生素 ,在 ∀
5

<  ! 以下呈线性
5

6二 7 灵敏度试验

最低检出量为 <
5

 =拼!
5

6三 7 回收率试验

 
5

方法
;
精确称 取 空 白 防湿颗 粒

,

按

配方量准确加入维生素 , 对照品
,

配法同前
5

取滤纸切成 �: Φ  ∀Ξ > ,

分别点上述 防湿 颗粒

及维生素 , 溶液 [ 理
5

<川
,

展开并按 分 离鉴定

方法显色后
,

用双波长薄层扫描仪扫描
5

�
5

实验条件
;
与上述维生素 , 标 准 曲线

的绘制实验条件相同
5

=
5

测定结果见表 �
5

6 四 7 外标法

毋

表 � 回收率试验结果

沂⎯酞油
一

Τ
’

礼益戴降
异

翩滴

⋯
! 8

·

�

⋯ α
‘

Τ
”8

·

‘
⋯ ⋯

⎯ ! ∀
5

: ⎯ ∋

—
⎯ , ∀

·

 ⎯ �
·

�

⋯ ”!
·

� ⎯  
∋ Τ

‘< <
·

∀
⋯ ⋯

α , !
5

8 ⎯ α
口, 5 5 5 曰, 5 曰口 5 喇5 5 5 5

方法及实验条件与回收率项相同
,

测定结果见表 8
5

表 8 维生素 , 防温颗粒中维生素 , 的测定结果

第 一 次6多7 4 第 二 次6拓7 第 三 次6男7Τ
4一

⋯
Α Α 户

Ω

誉
Σ

产
数

代 号
⊥ ⊥

一乏飞
平 均 值6拓7

 �  ∀

  � :

   Υ

!∀
5

=

!8
、

=

! ! <

!∀
5

!

 < 
5

�

 < 
Ω

!

!∀
5

!

!:
5

8

 <  
‘

 

!∀
5

:

!∀
5

 

 <<
5

:

品品品样样样

6五 7 相对百分含量法

 
5

方法 ;
点样量为 ! 川

,

仪与微型色谱数据处理机联用
,

�
5

实验条件
;

扫描速度为

标准曲线绘制相同
5

其余按前述分离鉴定方法
5

显色后
,

用 双 波长薄层扫描

计算各组分的相对百分含量
5

∴3 > > Ρ > ?≅ ς 纸速为  < > Δ≅ Ρ > ?≅ ς 其余条件与维生素 ,

=
5

双波长踞 齿形扫描图见 图 :
5

�
5

计算方法
;

‘

走主
Ω

直
几 �  

组分 9 二 每个斑点的积分值

总
、

积分值
又  < < 9

8
5

测定结果见表 Υ
5

图 : 样品的双波长锯齿形扫描图

 一 = 分别为样品  �  ∀
、

  � :
、

   Υ
5

表 Υ 维生素 , 防湿颗粒侧定结果

下获兀
Α

了⋯育万奋 瓜
∗

二ς
、。

”

⋯
’

认
。

二δ’;’’了ς
、。

厂
平

一

瑟蕊
⊥

号 Σ失 分 一

一一之乏α Τ ⎯ α
一

二下点兀一下万 夏石 厂飞?万一下一百Ζ月一⋯ 万互飞刃
一

碗了
们

乙 日自 ?‘  < 一 Α Α Τ 。 Α α 。 ‘ α 。 。 ⎯ Ω Ω

⊥ ⊥

一
⊥

⊥ ⊥

⊥ ⊥
⊥

⊥ ⊥

一 甲 燮 版 一⋯一业三一阵
⊥
兰竺一 卜

⊥

一竺生一卜一些一
⊥

、
, 。 , 5 。 , 维 生 素 , α !!

5

= α ! !
5

� ⎯ ! ∀
5

∀ α !!  
牛干 日日   “ 、 后 Α α 八 一 一 。 。 , Ω ; Ω Ω

⊥

一
口

竺
一

竺一巨 一 叼
一

Τ
一 些 ⋯一 生兰

一

⋯
一 Μ ,

二、 门
、 , 5 。

维 生 素 , α !∀
5

! !!
5

� !∀
5

Υ ⎯ !∀
5

!
下4几 Δ泊    < 一

Ω

一
, ,

Ω
’ Ω

一 Ω 一 Ω

α
日 数 取  

5

上 ,
5

艺  � α   

今
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6六 7 讨论

 
5

维生素 , 防 湿颗粒分解产物中的丝氨酸
,

淡黄色杂斑
,

在 = Ζ ∴ ≅ > 处吸收 很 弱
,

⊥

无法测定
,

但对测定结果影响较小
5

Ω

由于含量极微
,

故未予考虑
5

另一个

表 了 各斑点的积分值

一一闷
一值一科

�
5

维生素 , 标准曲线的线性 范 围
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