
及 平均含量分别为 ≥⁄分别

为 ∀

3 8  回收率试验

采用加样回收法 精密称取已测知含量的样品 批号

份 分别精密加入一定量的人参皂苷 及 对

照品 各加 按

样品含量测定方法测定 计算回收率 结果分别见表 表

∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  ∏ √ ¬

序号
加入量 测得量 回收率 平均回收

率

≥⁄

表 2  回收率试验结果

Ταβ 2  ∏ √ ¬

序号
加入量 测得量 回收率 平均回收

率

≥⁄

3 9  样品测定 依法测定样品三批 结果见表

表 3  样品测定结果

Ταβ 3  ∏

批号
含量 含量

4  讨论

4 1  甘草的 × ≤ 鉴别 由于本处方中人参的存在 人参皂

苷对甘草中皂苷类成分的提取鉴别干扰大 故本实验按其黄

酮苷类成分进行提取鉴别 排除人参皂苷的影响 薄层效果

较好 ∀

4 2  仙人掌的 × ≤ 鉴别 笔者未在文献中见报道 经大量

实验 比较了多个展开系统 采用本展开系统进行 × ≤ 效果

较好 ∀

4 3  样品含量测定的前处理方法 除用本法外 还试用了超

声法和树脂柱洗脱法 ∀超声法测定结果 ! 的吸收峰

很小 提取效果极不好 ∀甲醇提取 ! ⁄2 树脂柱洗脱法测

定结果虽然与本法无显著性差异 但其洗涤杂质时所用碱水

及水量很大 约 费时 且定容时不溶物较多 溶液

颜色较深 对色谱柱污染较大 ∀而用本法处理 甲醇提取物

经 氢氧化钠溶液溶解 再用水饱和的正丁醇萃取 可使

黄酮类成分及大量的酸性杂质留在水层中而不被正丁醇提

出 正丁醇层颜色很浅 其中杂质大大减少 有利于保护色谱

柱 ∀
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淀粉铁的制备及其铁含量的测定
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摘要 目的  改进淀粉铁的制备方法 建立淀粉铁中铁含量的测定方法 ∀方法  用邻二氮菲铁分光光度法测定了淀粉铁产品

中铁 的含量 ∀对淀粉铁制备过程中的工艺参数 值 !保温温度和原料比例 进行了探讨 并对淀粉铁在水溶液 !酸溶液

和碱溶液中的稳定性进行了考察 ∀结果  发现在 的条件下 淀粉的酸水解液与铁 能形成比较稳定的络合物 其水

溶性较好 ∀结论  本工艺路线方法简单 原料易得 适合工业化生产 ∀

关键词 淀粉铁制备 铁含量的测定 稳定性 分光光度法
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∞ ∏ ≥ ∏2 ∏ 2 ≥ ≤ • ÷ 2 ( . Νανϕινγ Υνιϖερσιτψ, Νανϕινγ

, Χηινα ; . Χηινα Πηαρµ αχευτιχαλ Υνιϖερχιτψ , Νανϕινγ , Χηινα ; . Χηανγσηα ϑιυζηιτανγ Μεδιχαλ φαχτορψ, Χηανγ

Σηα , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ≥ ƒ ∏ ≥

ƒ ∏ ΜΕΤΗΟ∆  × ƒ 2 ƒ • √

√ ∏ ∏ ∏ ≥ ƒ ∏

∏ ΡΕΣΥΛΤΣ  • ∏ ≥ ƒ ∏

¬ ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ∏ ¬ ƒ

  缺铁性贫血是内科常见疾病之一 尤其女性发病率较

高 铁制剂是治疗缺铁性贫血的一类药物≈ ∗ ∀淀粉铁克服

了以往铁制剂的一些缺点 具有吸收快 !疗效高 !血液学效

应良好等特点 ∀根据有关资料报道≈ 我们进行了淀粉铁

的制备工作 在试制过程中 通过改变多个实验条件 最终

确定了改进后的制备方法 经过对产品的水溶性 !含铁量 !稳

定性等的测定 结果较满意 ∀

1  仪器与试剂

型分光光度计 ∂ 紫外可见 扫描型 分光光

度计 所用试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  淀粉铁的制备

2 1 1  淀粉铁制备方法  取淀粉 3 与 蒸馏水混

合 并滴加 浓盐酸 在不断搅拌下将混合物加

热到 ? ε 保温 ∀然后加入 含六分子水

的三氯化铁和 冰屑 搅拌均匀 得到溶液 ∀另取氢氧

化钠 溶于 蒸馏水中 此即溶液 ∀在不断搅拌

下 保持反应温度为 ∗ ε 将溶液 逐滴缓慢加入溶

液 中 ∀最后调节 值为 ∗ 控制反应温度在 ∗

ε 继续搅拌 然后冷却至 ε ∀在不断搅拌下

加入 无水甲醇 并继续搅拌 使沉淀完全 ∀沉

淀抽滤 先用体积分数为 甲醇 洗涤两次 再依

次用无水甲醇 体积分数为 甲醇 无水

甲醇 各洗涤一次 ∀在 ε 干燥 ∀制得干燥化合物

含铁量为 ∀

2 1 2  的影响  根据反应流程 考虑到 是制备本产

品的重要条件 因此首先对制备过程中的 变化进行了实

验观察 ∀结果见表 ∀

表 1  对产品制备的影响

Ταβ 1  ∏ ∏

批号 水中溶解度 外观

微溶 黄褐

略溶 红棕

溶解 红褐

溶解 深褐

. 溶解 深黄

  由上可见 反应过程最好控制 在 左右 此时产物

溶解度最好 ∀若 过高或过低 都不适宜 ∀

2 1 3  反应液的温度的影响  考虑到产品制备的温度因

素 对反应液的保温温度进行了探究 ∀结果见表 ∀

表 2  的反应液温度对产品制备的影响

Ταβ 2  ∏ ∏ ∏

温度 ε 水中溶解度 外观

略溶 黄棕

略溶 红棕

溶解 红褐

  由溶解度可知 反应液的温度在 ε 较合适 ∀

2 1 4  原料的比例对产品性状的影响

用不同比例的淀粉和三氯化铁制备本产品 探讨了原料

的比例对产品性状的影响 ∀结果见表 ∀

表 3  原料的比例对产品性状的影响

Ταβ 3  ∏ 2

∏

批号
投料比

淀粉Βƒ ≤
得率 水中溶解度 外观

. Β 溶解 黄棕

. Β 溶解 红褐

Β 溶解 红褐

Β 溶解 棕褐

Β 溶解 棕褐

. Β 溶解 棕褐

. Β 溶解 黑褐

Β 微溶 黑褐

  同时 配制相同浓度各种比例产品的水溶液并做比较

发现比例为 Β 的产品水溶液较澄清 且放置后无沉淀析

出 而其余各溶液静置后均有少量不溶物析出 ∀因此淀粉

与三氯化铁的摩尔比为 Β 时 产品水溶性较好 ∀

2 2  淀粉铁的性质

2 2 1  测定波长的选择  将 ƒ 和淀粉铁分别用

∂ 紫外分光光度计扫描测定 我们发现 ƒ 在

处几乎无吸收 而淀粉铁在 ∗ 处有吸收

且曲线呈平台状 ∀故本实验选定测定波长为 ∀

2 2 2  酸碱的影响  取 2 中样品溶液的滤液各 0 于

个 量瓶中 分别用 ≤ 和

蒸馏水稀释至刻度 摇匀 ∀在 ∂ 紫外分光光度计

上 以各自稀释所用溶液为空白 扫描光谱图 ∀结果发现

在 的酸溶液中 样品的图形改变较大 最大吸收峰位

##



置向可见光区移动 吸收值明显变小 在碱溶液中 样品的

图形也有所改变 最大吸收峰位置更加偏向可见光区 吸收

值明显变小 但在 ∗ 范围内的图谱基本保持一

致 ∀

2 3  淀粉铁中铁含量的测定

2 3 1  标准曲线  取 7 个 50 量瓶 分别准确加入标准铁

溶液 Λ

再分别加入 盐酸羟胺溶液 邻二氮

菲溶液 和 溶液 用蒸馏水稀释至刻

度 摇匀 ∀在 处以试剂溶液为空白 用 型分光光

度计测定吸收度 ∀结果见表 ∀以铁浓度为横坐标 吸收度

为纵坐标 回归分析得 ≤ ≅ ∀

表 4  铁浓度与吸收度的关系

Ταβ 4  √ ƒ

编号 ≤ Λ 吸光度

2 3 2  回收率实验  取 个 量瓶 分别准确加入

标准铁溶液 Λ

再分别加入 盐酸羟胺溶液 邻

二氮菲溶液 和 溶液 用蒸馏水稀释

至刻度 摇匀 ∀在 处以试剂溶液为空白 测定吸收

度 ∀ 取 个 量瓶 各加入样品溶液 Λ

再分别准确加入标准铁溶液 Λ

然后加入 盐酸羟胺

溶液 邻二氮菲溶液 和 溶液

用蒸馏水稀释至刻度 摇匀 ∀在 处以试剂溶液

为空白 测定吸收度 平均回收率 ≥⁄

ν ∀

2 3 3  邻二氮菲铁溶液的稳定性  取 1 个 50 量瓶 准确

加入标准铁溶液 Λ 再加入 盐酸羟胺

溶液 邻二氮菲溶液 和 溶液

用蒸馏水稀释至刻度 摇匀 ∀在 处以试剂溶

液为空白 测定吸收度 ∀放置

测定相应吸收度 ∀ ≥⁄为 ∀可见邻二氮菲铁在水溶

液中较为稳定 内吸光度恒定不变 ∀

2 3 4  样品铁含量的测定  取 0 淀粉铁的样品

溶液 于 量瓶中 加入 的 ≤ 溶液

用蒸馏水稀释至刻度 摇匀 ∀此溶液每毫升含样品 Λ ∀

准确吸取上述溶液 置 量瓶中 按上述/

0的方法配制溶液并测吸收度 代入回归方程得 ≤

Λ 则样品中铁的含量为 ≅

∀

3  讨论

3 1  淀粉铁的合成与反应过程的 值有密切关系 ∀ 值

过高 会导致 ƒ 水解 影响络合物的形成 值过低

络合物不稳定 难以形成 ∀因此 为保证反应液的最佳

值 加入三氯化铁和氢氧化钠溶液的量必须适宜 ∀

3 2  淀粉是一种由多个葡萄糖单位构成的大分子化合物

聚合度高 其酸水解产物是一系列的低聚糖 分子组成不固

定 ∀故淀粉铁络合物的结构不易确定 有待进一步研究 ∀

3 3  关于淀粉铁的进一步精制 因其在甲醇中能够沉淀

可考虑用甲醇重结晶进行精制 丙酮洗涤 ∀但精制过程中温

度不宜太高 以免产品发生变化 ∀
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