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是一种新的有机试剂
,

是属于咕吨类的酸性显色剂
,

能与钦
、

锐
、

祖
、

钥
、

以及钨等一

系列金属离子产生有色反应
,

且反应灵敏度和选择性均比茜素紫高得多
。

近年来已越来

越广泛地应用于过渡金属元素的定量测定中 〔` 一约
.

对 于 它 的合成方法
,

前人已做过许

多工作
,

但对其纯度测定
,

目前尚未见有报导
。

本文利用聚酞胺柱层析
,

以甲醇一乙酞

丙酮一冰醋酸一水 ( 10 , 1 ` 1 ` 5 )作为洗脱剂
,

对 D B G产品进行分离提纯
,

再用分 光 光

度法在波长 5 6 o n m处测定其光密度
,

从而求出D B G的百分含量
.

实 验 结 果

1
、

2尹
,
了` 一

二澳曲素紫的分离提纯和分析

D B G是由邻苯三酚和邻苯二甲酸醉反应生成茜素紫
,

再经澳化而制得 的
。

在 D B G

产品中杂质主要是茜素紫及其他有颜色的副反应产物
,

它们对于 D B G的比色测 定 均 有

干扰
.

因此
,

在测定之前必须进行分离
.

过去曾有人用硅胶萤光薄层
,

以醋酸 乙 醋一
浓

硫酸
,

醋酸乙醋
一
冰醋酸系统为展开剂对 D B G 进行分离

,

但效果不佳
。

本工作比较系 统

地研究了聚酸胺薄层层析和柱层析的分离条件
,

制备出D B G纯品
,

并对它进行 一 东 列

的定性鉴定
。

本文1 9 8 2年习月收到
,

77 属毕业生全先志
、

许耸波参加 了部份工作
.

元素分析为省化工研究所李

东项测它
,

差热分析为本系杨始垫所作
.
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二澳茜素紫的分离及其含量测定

( 1 ) 薄层层析条件的选择

D B G 及其杂质茜素紫等均属于多元酚类物质
,

用聚酸胺薄层层析能够得到 好 的 分

离效果
。

薄层板的制备方法是
,

称取 1 克层析聚酞胺
,

加入 6
.

5毫升 85 肠甲酸
,

待完全 溶 解

后
,

再加入 2 毫升 75 肠乙醇
,

摇匀后
,

滤去不溶物
,

将此溶液涂在干净的玻璃板上
,

室

温下 放 置 至干
,

再用清水漂洗至中性
,

晾干后即得到白色均匀的薄膜状聚酞胺薄层板
。

在经过一系列单组分溶剂和混合溶剂的试验后
,

发现甲醇
一乙酞丙酮

一
冰 醋 酸

一
水

,

甲 醇
一
冰 醋 酸

一
水 展 开 剂 系 统 具 有 较 好的分离效果

。

图 1是在聚酞胺薄层板上
,

以甲醇
一乙酸丙 酮一

冰 醋 酸
一
水 ( 1 0 : 1 : 1 : 5 ) 为 展 开 剂

,
D B G 样 品 中

.

各 组 分 的

分离谱图
.

各组份比移值为
:
未 知 物 ( I )。

.

75
,

茜 素 紫 0
.

45
,

未知 物 ( 万 ) 0
.

35
,

D B G O
。

2 5
。

用碘蒸气显色
,

紫外光照射未发现其他无颜色的班点
。

( 2 ) D B G 纯品的制备

%l1L灿玩q玖

把 60 克聚酞 胺 ( 60 一 80 目 ) 湿 法 装 填 于 2
.

5 、

1 00厘米的玻璃柱内
,

填充高度约为 85 厘米
。

将 0
.

7~

0
.

8克经 乙醇重结晶的 D B G样品用 3 ~ 4 毫升 乙醇溶

解后
,

加于层析柱上
,

用甲醇
一乙酞丙酮

一
冰 醋 酸

一
水

( 10
: 1 : 1 : 5 ) 洗脱

,

将分离后的 D B G 主体收 集在一

起
,

加热浓缩
,

过滤
,

冷却后加蒸馏水 使 D B G 沉淀

析出
,

过滤
,

并用蒸馏水洗涤至中性
,

再用 95 肠乙醇

重结晶一次
,

红外灯 80 ~ 10 。℃干燥
,

得 D B G纯 品
.

( 3 ) D B G纯品的定性鉴定和纯度分析

薄层层析
.

技上述薄层层析条件对所 得 的 D B G

纯品进行分析
,

未发现主体以外的其他斑点
。

红外光谱
:
将所得 D B G 纯品作红外光谱分析

,

所得谱图与茜素紫标准光谱图 〔勺 进行对比
,

除前者

.

D B G及其杂质的分离

纯茜素紫 ,

经冰醋酸重结晶的 D B G ;

用乙醇重结晶的 D B G ,

纯 D B G
。

具有碳
一
澳键 ( 59 0厘米

一 ’
) 吸收外

,

其他吸收 峰二者基本上相吻合
。

不同酸度下的光吸收曲线
:
在展开剂甲醇

一乙酞丙酮
一
冰醋酸

一
水 ( 10 : 1 , 1 ` 5 ) ( p H

3
.

3 ) 中
,

加入不同量的 N a O H溶液
,

调节至 p H值分别为 5
.

2
,

6
.

5
,

10
.

0
,

再用这些溶

剂配制成一定浓度的纯 D B G溶液
,

并加入 0
.

08 肠的 E D T A 以掩蔽痕量的重金属 离 子
。

测定这些溶液的光吸收曲线
。

结果 D B G 在不同酸度的最大吸收峰位置和吸 收强度均 与

文献 〔`〕数据相符合
。

元素分析
: 用微量元素分析仪测定 D B G 纯品的碳和氢含量

,

用氧瓶燃烧法 测 定 澳

元素含量
,

结果为 C : 4 6
.

3 9肠 , H : 2
.

6 6肠 , O : 2 1
.

2 4肠 , B r : 2 9
.

5 5呱
.

( 理 沦俏方

C : 4 6
。

0 0肠 , H
: 1

.

9 3肠 , O : 2 1
.

4 5肠 , B r : 3 0
.

6 0肠 )
。

此外
,

差热分析还表明 D B G受热至 30 0℃不熔融
,

30 0℃ 以上则迅速分解
.

2
、

D B G 含盈测定 〔 6 ’ 已〕

( 1 ) 波长选择及工作曲线的制作
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根据不同酸度下D B G的吸收曲线
,

选择在波长为 5 6 o n m下进行测定
。

为此准确称取

纯D B G 26
.

10 毫克
,

于 10 。毫升容量瓶中用 95 呱乙醇溶解并稀 释 至 刻 度 配 成 浓 度 为

5 x 10
~ . M的溶液

。

准确移取不同量的此溶液于 10 0毫升容量瓶 中
,

并加入 E D T A ( 8 毫

克 /毫升 )
,

N a O H ( 30 肠 ) 溶液各10 毫升
,

用展开剂稀释至刻度 ( 此溶液p H为 6
.

5 )
,

用7 21 型分光光度计
,

在波长 5 6 O n m处 ( 蒸馏水作参比 ) 分别测定其光密度
,

绘制 工 作

曲线
。

试验表明
,

D B G溶液在 1 x 1 0 ” 一 1 x 1 0一 M浓度范 围 内 符 合 L a m b e r卜 B
e e r
定

律
。

此溶液颜色稳定
,

在三小时内光密度无明显改变
。

( 2 ) D B G过柱后回收率的测定

将 4 克层析聚酞胺 ( 60 一80 目 ) 湿法装填于 1
.

5 x 3 0毫米的玻璃柱中
,

填充高 度 约

为25 厘米
,

准确移取 1
.

00 毫升浓度为s x 1 o
一 4 M纯的 D B G 乙醇溶液

,

置于层析 柱 上
,

用

展开剂甲醇一乙酞丙酮
一
冰醋酸

一
水 ( 10 : 1 : 1 : 5 ) 洗脱

,

用 10 0毫升容量瓶接收 D B G色带
,

并加入 E D T A ( 8 毫克 /毫升 )
,

N a O H ( 30 肠 ) 各10 毫升
,

用展开剂稀释至刻度
。

摇

匀后
,

在波长 5 6 0 n m处
,

测定溶液的光密度 E : , 同时
,

直接移取 1
.

00 毫升上述纯 D B G 乙

醇溶液于 1 00 毫升容量瓶中
,

用同样方法配制并测定其光密度 E Z ,

用 E :
/ E

Z x 10 。肠 计算

出回收率
。

按同样方法测定 8
.

10 义 1 0一 4

M和 1
.

o X 10 一M D B G的过柱回收 率
.

三 者 平均

值为 9 6
.

5肠
。

( 3 ) 样品中 D B G含量的测定

在与上述测定回收率相同的实验条件下
,

测定样品中 D BG的含量
.

结果列于表 1 中
。

表 1
、

D B G样品 定量浏定数据

舷一.062一叨一.061
*

口 二
{
样品重

,十口口 , }

—
卜

.

全竺竺

浓度 C

( M x 1 0 6

1 2
。

2 3 2

7
。

7 5

7
。

6 5

7
。

7 2

6
。

9 6

…D B G含量…平均值 …平均偏

…
一

鉴乡
-

…
一
巡)一…

塑
{

一竺竺!
8 5

’

2 。 ’ ` }

{一竖兰一 {一一 }

— …
, 6 6

.

了 {
’

」

1 4
。

1 0 5 6
。

8 7 6 5
。

9 6 5
。

9 0
。

6
。

8 0 6 5
。

2

58一49一44
一勺一户O一尸a

3
。

92 4 0
。

3

怜冈卜旧
l

尸旧卜10ì
se

角
.

一mì陌认吧
! l

一四

1 3
。

1 6 0 3 9
。

6 0
。

} 0
·

3 1 7

9
。

3 2

一 {一一 一 } 一

7 { 1 3
.

3 5 5

7 4 0

7 4 0 9
。

3 2

9 4
。

1

9 4
。

1

9
。

2 3
.

9 3
。

2

2 和 7 号样品为经乙醇重结晶的 D B G , 5 号样品为经冰醋酸重结晶的
D B G , 6 号为粗产品

:

…
.

热
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讨 论

1
、

用聚酞胺为固定相
、

以甲醇
一乙酞丙酮

一冰醋酸
一水 ( 10 : 1 : 1 : 5 ) 为流动相 分 离

D B G 及其杂质
,

分离效果好
,

分离速度比较快
,

一次薄层展开仅要十几分 钟
.

定 量 分

析时
,

样品上柱后 40 一60 分钟可得测量结果
。

用聚酞胺柱层析一分光光度法 测 定 D B G

含量
,

排除了测定过程中杂质的干扰
,

因而准确性也较高
。

2
、

在本研究过程中
,

曾使用甲醇
一
冰醋酸

一
水 ( 10 : 2 : 1 ) 和甲醇

一乙酞丙酮
一
冰醋酸

一水 ( 10 : 1 : 1 : 5 ) 二种展开剂系统
,

从薄层层析看分离效果均较好
,

但前者斑点有 少 许

拖尾现象
,

而后者斑点则边界较清晰
.

3
、

在作定量分析时
,

接收 D B G主体色带的客量瓶内应先加入展开剂约 20 毫 升 和

30 肠 N a O H
,

E D T A ( 8 毫克 /毫升 ) 各 10 毫升
。

冷却后方可接收 D B G洗脱液
.

4 、

试验中所用的层析聚酞胺必须经过 95 肠乙醇
、

5 肠氢氧化钠
、

10 肠醋酸处理
,

这对提高薄层板的性能和防 t卜低分子量的聚酞胺随展开剂流出层析柱而干扰定量测定很

有好处
。
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