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药物分析杂志 

同步荧光分析法测定维生素 E‘ 

一  361005 ) 足 再化学系—— 足 77． 5 
本文提出了维生素 E的同步荧光测定新方法。在正己烷介质中．采用△ 一̂ 0nm进行同步扫描，维 

生素 E的同步荧光光谱在 322nm波长处呈现同步荧光峰 可消除溶剂拉曼光的影响而甩于准确测定维 

生索 E 在 0．O2～6．Opg／ml范围内，同步荧光蜂的峰高与维生素 E的浓度呈线性关系． 0．9999．方法 

的检测限为 m O07~g／ml，相对标准缩差为 1．1 (n一8)，用于维生 索 E胶丸样品的测定．平均 回收率 为 

1O3± 1．g(SD) (n— i0) 

同步荧光分析 

维生素 E原用于治疗妇女不孕症和先兆 

性流产．近年来还发现它在老年医学方面也有 
一 定用途 ，最近国外有报道它对肿瘤的防治有 
一 定效果，因此维生索 E的检测愈加受到重 

视。已报道的维生素 E的荧光分析法，有以 

295nm射线激发、在 325nm 或 340rim“ 波长 

下测定维生素 E的荧光强度，或用硝酸将维 

生索 E氧化为生育酚红 ，后者在冰醋酸中与 

邻苯二胺缩 合，然后 测定缩 合物 的荧光 强 

度0 。上述方法，或受溶剂拉曼光的严重干扰 

而影响测定的灵敏度和准确度；或者操作手续 

比较麻烦，降低了分析速度。本文提出的同步 

荧光分析法，可捎除拉曼光的影响。直接测量 

维生素 E的荧光强度，方法简便快速 ，灵敏度 

高，选择性好。 

实验部分 
一

、仪器与试莉 

Hitachi 650—10S荧光分光光度计。 

正 己烷(分析试剂或化学试剂)首先用活 

性炭处理 ，然后在水褡上蒸馏提纯 ；维生素 E 

系由厦门鱼肝油厂提供。 

维生素 E正己烷溶液 (0．40mg／m1)；严格 

避光贮存，使用时在棕色容量瓶中将此贮存液 

加正 己烷稀 释配制成浓度为 -4． g／m1的溶 
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= 、实验方法 

于 lOral容量瓶中加入≤60~tg维生素 E 

的标准溶液或试液 ，用正己烷稀释至刻度，摇 

匀。将溶液移入 lcm石英液池中在荧光分光 

光度计上以波长间隔△ 一4Ohm扫描其同步 

荧光光谱，测量同步荧光峰 (322nm)的荧光强 

度信号值 。在同样条件下进行溶剂空白测定， 

并记录维生素 E溶液与溶剂之间同步荧光峰 

的荧光强度信号的差值△F。以△F对维生素 

E的浓度作工作曲线 

荧光分光光度计的仪器条件设置；响应 

正常；工作状态 正常；灵敏度 x l；EX，EM 

8nm 。 

实际工作时，也可以测量在 k一282nm， 

一 322nm条件下维生素E溶液与溶刺之间 

荧光强度信号的差值．而不必扫描整条同步荧 

光光谱。 

结果与讨论 
一

、拉曼光的干扰问题 

瑞利光和拉曼光对荧光分析有显著的影 

响，往往成为荧光分析方法灵敏度的主要限制 

因素．还会降低测定的准确度。 

维生素 E的荧光峰与溶剂的拉曼峰严重 
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重迭，因而其常规荧光测定法受拉曼光的影响 

十分严重 实验中曾试图通过改变激发单色器 

和发射单色器 的狭缝宽度以及改变激发波长 

以消除拉曼光的干扰，但效果都不能令人满意 

(见图 1)。 

r 从 
图 1 激发渡长分别在 260(a)、270(b)、280(c)、290 

(d)和 300(e)nm时维生素 E(⋯⋯ )和正 己烷 

(——)的荧光光谱 EX、EM：5rim． 

由于同步扫描荧光测定方法具有使光谱 

简化、谱带窄化、减小光谱重迭和减小散射光 

的影响等优点“ ，因而我们试图通过同步荧光 

测定的办法以克服溶剂拉曼光的干扰，实验结 

果证实这一办法是可行 的(见图 2)。在维生素 

E的同步荧 光峰(322nm)处测量其荧光强度 

信号，可以消除拉曼光的干扰。 

F 

图 2 维生素 E(⋯⋯)和正 己烷(—— )的同步荧光光 

谱△ 一40nm D(．EM：8nm 维 生索 E：1． 

二、实验条件选择 

1．△ 的̂选择 在正己烷介质中，维生素 

E荧光的最大激发波长和最大发射波长分别 

为 285nm和 310rim 如采用△ 一̂3l0—285= 

25nm进行同步扫描 ，固然可以获得较高的维 

生素 E同步 荧光峰，但与溶剂的拉曼峰严重 

重迭 ，并不可取 分别试验 了 I 5、20、30、35 40 

和 5Onm等各种△ 值 ，结果表明 ．采用△ 一 

40nm效果最佳 ．既消除了拉曼光 ，又兼顾 了测 

定的灵敏度 

2．EX和 EM 带通的选择 EX和 EM带 

通的选择，将 会影响测定的灵敏度和选择性 。 

因此作了两组实验 ．首先将 (EX，EM)带通分 

别选定(2．8)、(4，6)、(5，5)、(6，4)和(8．2)(单 

位均为 nm)，以△ 一40nm扫描维生素 E的同 

步荧光光谱 ，结果表明 EX和 EM 带通取相 同 

值效果最佳 ；接着 EX和 EM带通分别同样取 

4、5、6、7、8、9和 l0rim进行另一组实验 ．结果 

表明 EX和 EM同样取 813m的效果最佳．同时 

兼顾 了降低背景干扰和保持测定的灵敏度两 

个方 面。 

3．溶剂的选择 分别以正 己烷 、环 己烷、 

无水乙醇、乙醚和丙酮作溶剂配制 维生素 E 

溶液 ，并在同样的仪器条件下测定它们的常规 

荧光光谱以及不同△ 值̂下的同步荧光光谱。 

结果表明，常规荧光光谱都存在拉曼光的干扰 

问题 ，而同步荧光光谱以正己烷为溶剂的效果 

最佳 

三、线性范围、检测限和精密度 

在上述实验 条件下，方 法 的 线性 范 围 

为 0．02～6．0~g／ml，工作曲线的回归方程为 

△F一204．4C+4．6，相关系数为 O．9999。测定 

了 11份空 白溶液的空白值，求出其标准偏差 

值 So，再按检测限 的计算公式 c一 一3·So／s 

(s为工作 曲线的斜率) 求得检测限 c 一 

O．0O7．ug／ml 

分别取 4． g维 生素 E8份，按 上述实验 

方法进行平行测定，实验结果相对标准偏差为 

1．1 。 

四、干扰试验 

移取 8． g维生素 E于 lOml容量瓶中 ， 

加入不同量的脂溶性维生素A和维生素 D，依 

实验方法进行测定 ，按 5 的相对误差为许可 

范围考虑 ，实验结果维生素 A和维生素 D的 
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允许量分别为 18单位和 3 g。 

五、样品测定和回收率试验 

取维生素E胶丸2O粒．按中国药典(1990 

年 敝，二部)装量差异的检验方法求得 每丸内 

容物的平均装量为 j49．6mg。 

准确称取上述内容物 1O、Omg，用正 己烷 

溶解并定量移入 10ml容量瓶中，加正 己烷稀 

释至刻度，摇匀 再甩正己烷将此溶液准确稀 

表 1 胶丸内容物中维生素 E含量潮定结果 

释 50倍，所得试液每 lml含内容物 2 g。 

取一定量上述试液，按实验方法进行测定 

并对照工作曲线求得每 Img胶丸内容物中维 

生素 E的含量 ，结果列于表 I。在试液中外加 

维生素 E标准进行回收率测定．10次测定的 

平均回收率为 i03 ．SD为 I．8。 
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Determination of Vitamin E by Synchronous Spectrofluorimetry 

W ang Jinling and Xu ~ngou 

(D~ eZmeat町 c 咖 ，‰  ( ￥，361005) 

A new synchronous specttofluorimetric method for the determination of vitamin E was developed· Us- 

ing△ 一40nm for synchronous scanning，a synchronous fluorescence s~ rum of vitamin E was obtained 

and the peak at 322nm ．which is free from the interference of Raman light． can be used for the accurate 

determination of vitamin E． The calibration curve is linear over the range of O．02～ 6．0pg／ml(f— 

O、9999)．the dete~ion limit is O．OO7~g／na，and the coefficient of var~ on is 1，1 (n一 8)．This 

method has been usedto determlne vitamin E inthe capsule sample． andthemea n recoveryis 103 土 

1．8 (SD)． 
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