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用 甲醇水浴提 取至 无 色 为 止 �约 ��  �� �
,

将提取液转移至 ��  �量瓶 中放 冷
,

若 有

沉淀可刮取捣碎
,

以少量 甲醇洗涤
,

合并洗

液至量瓶中
,

最后用 甲醇稀释至刻度混匀
,

放置过夜
。

取上清液 � � �于 � � � �量瓶中
,

加无水 乙醇至刻度摇匀
,

放置 � �
,

离心沉

淀
,

仁清液备用
。

�
�

样品刚定

精取样品液 � � �� 份
,

分别置于�� � �量

瓶中
,

一份用蒸馏水稀释至刻度做对照液
,

另
一 份按标准曲线项下的操作

,

测定吸收度
,

样

品液加显色剂后的吸收度与对照液吸收度的

差值
,

代入标准曲线方程式
,

计算样品总黄酮

的含量
。

�
�

加样回收率

精取样品液 � � �
,

分别加入标准液 �
�

�

� �
, �

�

� � �
,

一 �� �
, �

�

� � �
, �

�

� � �
,

�
�

�� �
,

按

标准曲线项下方法操作
,

侧定吸收度
。

同时

测定样品对照液吸收度
,

分别计算样品对照

液及样品加标准品测得量
,

并 以此求算出回

收率�见表 �

回收率刚 定结果

样品液含最

�� � �

勺日入标准液含是
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紫外光谱法测定碘化钾及其制剂的含量

解收军 �勃 中心医院 �河南洛阳 � �  �� �� 牛桂 田 许新冬 赵力健

碘化钾溶液是临床常用的治疗药品
。

其

含量测定方法 《中国人民解放军药品制剂规

范》� � �  版采用银量法
,

测定结果误差大
,

终

点不易掌握
。

我们经试验
,

用紫外分光光度

法测定其含量获得成功
。

测定方法简便
,

结

果准确
,

回收率好
,

介绍如下
�

一
、

仪器与试药

�� � � 可见紫外分光光度计 �上海分 析

器厂 � �碘化钾 �分析纯
、

郑州市化学试剂三厂

批号 � � � �� � � � 硫代硫酸钠 �分析纯
,

天津市

人民化工厂批号 � � � � � � �

二
、

实验方法与结果

�
�

测定波长 的选择 称取碘化钾 �� � ,

硫代硫酸钠 。
�

�� � ,

以蒸馏水溶解并稀释至

�� � � �
,

取上述溶液适量
,

二以蒸馏水稀释至含

碘化钾约 �一� 卜酬� �
,

用 � � � 厚石英比色

杯
,

以蒸馏水作空 白
,

在 �� 。一 �� � ��� 波长范

围
,

测定其吸收光谱
,

兄� � � 为 � �� 士 �� �
。
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浓度与吸收度的关系 精密称定 碘

化钾 �� � �
,

硫代硫酸钠 。
�

� �
,

加蒸馏水溶解

并稀释 � � � � 而
,

摇匀
,

取 �� � �以蒸馏水稀

释至 �� � � �
,

摇匀
,

取稀释液 � � �蒸馏水稀

释至 � � � �
,

摇匀
,

取稀释液 �
、

�
、

�
、

� �
、

� �
、

� �

� �
,

分别稀释至 ��  �
,

摇匀
,

照分光光度法
,

在 � � � 士 � � � 波长处
,

用 � � � 厚石英比色

杯
,

测定其吸收度
,

结果见表 �
。

表 � 腆化钾溶液不同浓度的 � 值
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火为三次测定结 果的均值

结果表明
�

碘 化钾在浓度 �一� 件� � � �

范围内
,

线性关系 良好
,

符合郎比定律
,

计

算回归方程为 � 二 �
�

� � �  ! � �
�

�� � � � “

�
�

� � �

�
�

稳定性试验 配制后的碘化钾溶液
,

以蒸馏水稀释成 � 林� � �城
,

室温下
,

于 。
�

�
、

�
、

�
、

�
、

�
、

� � 分别测定其吸收度
,

� 值无变化
。

�
�

回收率试验 精密称取碘化钾
,

硫代

硫酸钠 。
�

� � � 份
,

配制成 �� � 的溶液
,

摇

匀后分别稀释至 � 卜� � � �浓度
,

用紫外分光

光度法及银量法分别测定其回收率
,

结果见

表 �
。

表 � 碘化钾回收率
�

测 定结果

� � 法

测得几 � � � 回收率 � � �

银量法
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关 为三次测 定结果平均值

5 . 样品的测定 取 10 % 碘 化 钾 裕 液

10司
,

蒸馏水稀释至 25 o m !
,

摇匀
,

取稀释液
2 m l

,

蒸馏水稀释至 50 ml
,

摇匀
,

取稀释液

2 m l
,

再以蒸馏水稀释至 so m l
,

以 l eln 厚石

英比色杯
,

22
5 士 I n 币 波

一

长处测定 A 值
,

计

算 C % 二
A
一 0

。
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三
、

小结

用紫外分光光度法测定碘化钾及其制剂

的含量尚未见过报道
,

其方法简便
,

结果准

确
,

重现性好
,

易推广应用
。


