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三维荧光光谱总体积积分法同时测定维生素 BZ 和 B 6
`
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,
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,
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摘要 运用三维荧光光谱总体积积分法建立 了一种测定维生素 B Z 和 B 6 的荧光分析新方法
,

该

方法的灵敏度 (信背比 )较常规峰值法分别提高 130 和 31 0 倍
,

同时成功地应用于两者的同时测

定
.

关键词 三维荧光光谱法
,

维生素 B Z
,

维生素 B 6

维生素 B Z 和 B 6 的测定在生化及临床上具有一定的意义
,

荧光分析法是测定低含量维生

素的有效方法之一
,

已有应用常规荧光分析法 lj[
、

同步荧光分析法图同时测定维生素 B Z 和

B6 的报道
.

本文提出三维荧光光谱总体积积分法 s[, 幻应用于维生素 B Z和 B 6的同时测定
,

该

法运用 M on et
一

C a lr 。
积分原理

,

对荧光物质三维荧光光谱的某一特征区域的荧光相对强度进

行积分叠加
,

利用得到的总体积积分值代替常规峰值法的峰值强度进行定量分析
,

建立 了一

种维生素 B Z 和 B 6 的高灵敏度
、

高选择性的荧光分析新方法
.

1 实验部分

L I 主要试剂与仪器
IB M P C / X T 3 8 6 微机联用的 iH t ac hi

一

6 50 10 5 荧光分光光度计及 自编数据采集系统

( 1 2 ib t A / D )
.

维生素 B Z 和 B 6 为生化试剂
,

其它均为分析纯试剂
,

二次去离子
一

重蒸水
.

L Z 实验方法

于 10 m L 容量瓶中加人 2
.

0 m L T isr 缓冲液
,

一定量的维生素 B Z
、

B 6 标准溶液或混合

液
,

稀至刻度
,

摇匀
,

进行三维荧光光谱扫描 (激发波长间隔 5 n m
,

发射波长间隔 1 n m
,

加双

向垂直偏振片消除散射光的干扰 )
,

激发和发射狭缝均为 5 n m
.

三维荧光光谱由 S U R F 软件

绘出
,

M on et C ar fo 方法及其它数据均由 Q ul ck aB is 。
软件自编程序处理

.

2 结果与讨论

.2 1 维生素 B Z 和 B 6 的三维荧光光谱

维生素 B Z
、

B 6 及混合物的三维荧光光谱如图 1 所示
,

维生素 B Z 有 2 个荧光峰
,

旅 /人
m

分别为 3 8 0 / 5 2 6
、

4 7 0 / 5 2 6 n m ;
维生素 B 6 的荧光峰 (人

x

/人m )为 3 3 0 / 4 0 0 n m
.

结果表明
,

维生

素 B Z 和 B 6 的三维荧光光谱表现出较强的指纹特征
,

据此可对其进行指纹分析
.

从三维荧光

光谱还可很容易地看出如何运用光谱的特征性以大大提高测定的选择性
.

从其混合物谱图可

以看出维生素 B Z 和 B 6具有良好的光谱加和性
,

由此可进行维生素 B Z
、

B 6 的同时测定
.
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1 T h e r e e 一
d i m e n s i o n a l f l u o r o s e e n e e s p e e t r a o f Z

·

0 螺 /m L v i t a m i n

B Z ( A )
,

2
.

0 , g /m L v i t a m i n B 6 ( B )
a n d t h e i r m ix t u r e ( C )

T r i s b u ff e r s o l u t i o n ( p H 7
.

0 )
.

2
.

2 工作曲线及灵敏度的测定

积分区域的选择一般遵循的原则是
:

( 1) 避开散射光的干扰
; (2 )荧光峰区域

; ( 3) 区域大

小适中
,

据此
,

选择维生 素 B Z 的积分区域为 人
:

= 3 7 0 ~ 3 9 0 n m
,

人
m
= 5 2 0 ~ 5 4 0 n m

,

在

0一 1
.

0 拼g / m L 浓度 范围 内的工作 曲线
,

拟 合方 程为 F 一 2
.

25 x 10
“ 又 cl

9 4
(相关 系数 -

0
.

9 9 9 9 7 )
.

运用 M o n t e 一C a r l o 积分法使得信背比 ( S / N )从常规荧光分析的 3
.

0 X 1 0 3

提高到
3

.

9 火 1 0 5
.

维生素 B 6 的积分区域选择为 人
二

一 3 2 0 ~ 3 4 0 n m
,

人m = 3 9 0~ 4 10 n m
,

工作曲线浓

度范围在 。一 1
.

0 拜g / m L
,

拟合方程为 F 一 4
.

59 x 1 06 x ` L 8 7
(相关系数

: 0
.

” 9 9 6)
.

积分法的

信背 比值从常规荧光分析的 2
.

4 x 1 0 “

提高到 6
.

7 x 1 0 ,
.

实验表明运用积分法可以使得测定维

生素 B Z 和 B 6 的灵敏度大大提高
,

信背比分别提高 1 30 和 3 10 倍
.

2
.

3 维生素 B Z
、

B 6 的同时测定

运用三维荧光光谱总体积积分法同时测定维生素 B Z 和 B 6
,

结果见表 1
.

T a b l e 1 A n a l y t ic a l r e s u l t s o f m ix t u r e s o f v i t a m i n B Z a n d B 6 by th e t o t a l f l u o r e s e e n e e
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·
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m l
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关 D a t a i n t h e b r a e k e t s a r e r e e o v e r 一e s
.

M
e t l、 o d 1 a n d M e t h o d 2 m e a n t h r e e 一 d im e n s i o n a l f lu o r e s e e n e e s p e e t r o m e t r y a n d

b y d e t e e t i n g t h e t o t a l i n t e n s i t y
,

r e s p e e t iv e ly
.

上述结果表明
,

不必采用同步光谱技术或其它处理方法 l[,
2〕 ,

运用三维荧光光谱法可以

直接 同时测定维生素 B Z 和 B 6
,

三维荧光光谱总体积积分法测定效果得到进一步改善
.

综上所述
,

三维荧光光谱总体积积分法可以大大提高测定维生素 B Z 和 B 6 的灵敏度
,

选

择性进一步增强
,

实现 了维生素 B Z 和 B 6 混合物的快速
、

简便分析
,

体现了三维荧光光谱总

体积积分法在多组分测定中的优越性
.
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中国化学会第十届全国金属有机化学学术讨论会会议通知 (第一轮 )

中国化学会第十届全国金属有机化学学术讨论拟定于 1 9 9 8 年 10 月在长沙湖南大学举行
,

现就征集论

文的有关问题通知如下
:

1
.

征文范围
:

( l) 金属有机化合物的合成
、

结构和反应 ; (2 ) 金属有机化合物的活性和催化反应
; ( 3) 金

属有机化合物在有机合成中的作用
;
(4 ) 金属有机化合物在工业

、

农药
、

医药
、

环境保护等方面的应用
;

( 5)

其它方面的有关论文
。

2
.

论文须经本单位推荐
,

加盖公章 (港澳台和外籍华人的论文不受此限 )
,

来信时请注明
“

金属有机会议

征文
” ,

并请将作者姓名
、

单位
、

地址
、

邮编写清楚
。

凡两个以上作者的论文请标明主要作者
。

3
.

每篇论文寄摘要一式两份 (一份必须为原件 )
。

摘要篇幅限定 1 6 K ( 2 6 0 m m X 185 m m )
,

内容限定打印

在 21 0 m m x l4 o m m 范围内
,

内容包括文题
、

作者
、

单位
、

论文摘要等
。

凡属国家 自然科学基金资助的项

目
,

请标注
“

国家自然科学基金资助
”

。

论文请用激光打印
。

对不符合要求者
,

一律退回作者重新打印
。

4
.

论文经评审后
,

发出录用通知
。

被录用的论文直接制版胶印
,

其间不再返回修改
.

作者在寄送论文摘

要时要作好一次性定稿的准备
。

论文一经录用
,

文责自负
。

论文录用与否
,

一概不退
,

请作者自留底稿
。

5
.

论文截止 日期为 1 9 9 8 年 4 月 30 日 ( 以寄出邮戳为准 )
。

6
.

论文摘要请挂号寄至湖南省长沙市湖南大学化学化工学院张伟强收
。

邮政编码
:

4 1 0 0 8 2

中国化学会第十届全国金属有机化学学术讨论会筹备组


