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电导法测定多硫酸肝素钠 中硫酸基含量
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摘要 目的 建立一种测 定 多硫酸肝素钠 中硫酸基含量的 方 法
。

方法 将 多硫酸肝素钠通过 型 阳 离子树

脂
,

用 氢氧化钠对其洗脱液进行滴定
,

通过 电导率的 变化确 定滴定终点
,

并用氯代十 六烷基毗咤对结 果进行

校正
,

测 定其硫酸基含量
。

结果 硫酸基的平均加样 回 收率为
,

为
。

结论 本法 简便准

确
,

重复性较好
。
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多硫酸肝素钠是类肝素的一种
,

系 由食用动物

主要为牛 的包括气管软骨在 内的肺脏提取
、

纯化

和修饰所得
,

以干燥品计含 一 葡糖醛酸
、

氮 一 及有机硫酸基
占’

,

, 了。

日本药局方外医药品成分规格 中规定

该产品的有机硫酸基由测得的总硫酸基的量与游离

硫酸基的差值求得 〔’
,

, 〕。

本研究通过
十

型 阳离子

交换树脂
,

将其分子中的
十

转变为
,

用氢氧化

钠滴定其洗脱液
,

根据电导率的变化确定滴定终点
,

并利用氯代 十六烷基毗陡与多硫酸肝素钠形成沉淀

的性质
,

对结果进行校正
,

以测定其硫酸基含量
。

限公司
,

阳离子交换柱 上海六一

玻璃仪器厂
,

型苯乙烯强酸型 阳离子交换树脂

上海汇脂树脂厂
。

多硫酸肝素钠 自制 硫酸钠
,

氢氧化钠
,

氯代

十六烷基毗陡均为分析纯
。

方法与结果

实验材料

一 从 型数字电导率仪 上海大普仪器有
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原理与操作 将 型 阳离子交换柱及 三蒸

水在 ℃预冷
。

精密配制 岁 的氯代十六烷

基毗陡溶液
。

取多硫酸肝素钠样品 份
,

每份约
,

精密称定
。

其 中 份 重量为 用 三蒸水溶

解
,

上
十

型 阳离子交换柱
,

用 只蒸水洗脱
,

同时监

测洗脱液的电导率变化
。

收集洗脱液至其电导率值

升至最大
。

用微量进样器对洗脱液进行滴定
,

每次

加 氢氧化钠滴定液 卜
,

电导率下降

的最低点为滴定终点
。

测得氢氧化钠滴定液消耗体

积 、 。

另 份 重量为 风 用三蒸水 林



〕 , 一职 以 一。
·

一 ‘,

结果见表
。

表 日间精密度实验结果

多硫酸肝索钠 中

硫酸基含址
月任,﹄,、了气︸﹃了气,厂气、,︼、、气,、气气、、气、八、,、,、、、,、,

溶解
,

精密加人氯代十六烷基毗陡溶液
,

℃

保温 一 , , ,

离心
。

取上清液

闪
,

加人
‘

型 阳离子交换柱
,

按上述步骤进行

洗脱及滴定 测得氢氧化钠消耗体积 牲
。

按

卜式计算多硫酸肝素钠中硫酸基含量
。

硫酸基含量 二

〔
, 一 姚

月

,

三

甘。 “

︸一

一
私一

式 中 叮 氢氧化钠滴定液浓度 每 氯

代 卜六 烷 基 毗 咤溶液 中含 有 的溶 质质量

的量 氯代十六烷

基毗哒的相对分子质量
。

样品测定 按 项下方法测定同批多硫酸

肝 素钠 的硫 酸 基 含量
,

连续 测 定 次
,

其 尺 刀 为
」

结果见表 卜

取样量 测得 中硫酸
尹 基量

】

、

卜均

讨论

表 多硫酸肝素钠中硫酸基含量测定结果

取样从 川 测得 中硫酸

叼 盯 基量 。

多硫酸肝素钠中

硫酸基含量

〔

测定勃多糖中硫酸基含量的方法最常用的是玫

红酸钠法川
。

玫红酸钠法取样量少
,

灵敏度高
,

但

操作繁琐
、

重复性差
。

与玫红酸钠法相 比
,

本法具有

取样量适中
、

操作简单
、

重复性好等优点
。

本法通过监测体系的电导率变化来确定滴定终

点
。 十 、 十

和
一

的导 电能 力的相对值为
、

和
。

多硫酸肝素钠通过 型离子交换树脂

后
,

其 转变为
十 ,

加人
,

则
一

首
’

先与硫

酸基上的 结合
,

余下
,

故滴定体系的电钵率

下降
。

至滴定终点时
,

电导率下降至最低 卜

多硫酸肝素钠在制备过程 中
,

常引人
一

些无机

盐
,

对其硫酸基含量测定造成于扰
〔

本法用氯代

六烷基毗陡对测定结果进行校正
,

消除了无机盐杂

质的影响
。

多硫酸肝素钠中硫酸基和梭基在中性溶

液中均成一价负离子
,

可 与氯代十六烷基毗陡发生

结合
,

生成沉淀
。

将沉淀离心后
,

上清中仅 含

氯代十六烷基毗陡中
一

与盐类杂质
。

将此士二清 仁
十

型阳离子交换柱后
,

滴定洗脱液所消耗 的

量为
一

与盐类杂质消耗之和
。

另测出多硫酸肝素

钠中硫酸基与盐类杂质过 型 阳离子交换柱后洗

脱液所消耗的 量之和
,

二者相对 比
,

即可测出

多硫酸肝素钠中硫酸基含量
。

其梭基对本法无十二

扰
。
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