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染料木素纯度标准物质定值及不确定度评估
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摘要!建立染料木素纯度标准物质的准确定值方法!并对
标准物质定值过程中产生的不确定度进行评估#通过质
谱法"傅里叶红外光谱法和核磁氢谱法

O

种方法对染料
木素样品进行定性分析!然后利用两种不同原理的定值方
法对其主成分进行定值#同时评估了均匀性"稳定性及整
个定值过程中引入的不确定度#最终确定染料木素纯度
标准物质纯度为

&&8"N

!拓展不确定度为
#8$N

(

Ta%

)#

关键词!染料木素$纯度标准物质$质量平衡法$定量核磁
法$不确定度评估
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大豆异黄酮!

7?

5

C4,1-7?>.,F?14

%

QW

#是大豆生长过程
中形成的次级代谢产物%又称植物雌激素%它是多酚类混
合物%具有多种生物活性*

!

+

&大豆异黄酮在常温下的性
质稳定%易溶于醇类,酯类,酮类溶剂和稀碱中%不溶于
水%难溶于石油,乙醚,苯等非极性有机溶剂&大豆异黄
酮作为异黄酮类化合物%具有异黄酮类化合物所共有的
理化性质&其中染料木素呈长方形或六边形棒状结晶
!

"#N

乙醇#,树枝状结晶!乙醚#%溶于
TGQ:

和
G4=/

%几
乎不溶于水%改变溶液

B

L

对染料木素没有明显影响&染
料木素结构式如图

!

所示&

图
!

!

染料木素分子结构式
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随着研究的深入%科学家们发现大豆异黄酮具有多
种生物活性%如抗氧化活性*

%

+

,抗癌活性*

OS$

+

,类雌激
素*

M

+及抗雌激素活性*

"

+

%还可以预防心血管疾病*

(

+

,改善
更年期综合症*

'

+等%不同组分的大豆异黄酮生物活性也
不相同*

&S!#

+

&同时%许多学者也建立了很多分析大豆异
黄酮含量的方法%例如高效液相色谱法!
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,高效
液相色谱质谱联用法!
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,气相色
谱法!
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,气相色谱质谱联用
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+等%这些方法的建立可为相关大豆异黄酮的定
量测定提供参考依据*

!&

+

&杨得志等*

%#

+采用
TQI

法和
I<

法两种不同原理的定量方法研制了染料木素的标准
物质%笔者在对染料木素原料采用

TQI

法进行纯度初测
时%发现染料木素在检测温度接近

%(#k

时%会变为焦糊
状%造成

TQI

基线大幅度变化%不利于积分%从而降低了
定值的准确度-同时库伦滴定法!

I<

#在配置电解液时比
较繁琐%且不易判断滴定终点&

为了提高定值的准确性及简化定值过程%试验拟采
用质量平衡法!

G,77E,.,164G4=/?A
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#及定量核磁氢
谱法!
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对染料木素展开定值研究&

!

!

材料与方法

!8!

!

材料与仪器
!8!8!

!

主要仪器设备
高效液相色谱仪"

K,=4@7%"&M

型%配有可变波长紫
外检测器和

)+

B

?D4@

工作站%美国
K,=4@7

公司-

质谱仪"

VEQIW)i<@-

B

.4h0,AOM##

型%配电喷雾离
子源!

)QW

#%美国
VEQIW)i

公司-

傅立叶变换红外光谱仪"

WY<@,64@*!##

型%美国
V

2

-*

.41=

公司-

核磁共振仪器"

VF,164WWW$##GL3

型%德国
E@0J4@

公司-

气相色谱仪"

V

2

-.41=('&#V

型%配氢火焰离子化检测
器

9WT

,

LQ*!#

型顶空进样器%美国
V

2

-.41=

公司-

卡尔费休水分滴定仪"

T: TPO%

型%瑞士
G4==.4@

<?.4A?

公司-

紫外'可见光分光光度计"

]V]:TY:;%###6

型%美
国

</4@+?9-7/4@

公司-

分析天平"

iQ!#M

型%瑞士
G4==.4@<?.4A?

公司-

电子天平"

bGi%

型%瑞士
G4==.4@<?.4A?

公司-

电感耦合等离子体质谱仪"

i74@-47%

型%美国
</4@+?9-7/4@

公司-

核磁管"

M++

经济型%美国
K-.+,A

公司&
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材料与试剂
染料木素"纯度

(

&'N

%美国
I/@?+,T4H

公司-

乙腈,甲醇,异丙醇,二氯甲烷,二甲苯"色谱纯%德国
G4@6J

公司-

氘代甲醇"
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%美国
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乙酸乙酯!
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#,丙酮!
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#,正己烷
!

[EK#"!!"

#,一级标准物质苯甲酸!
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#"中国
计量科学院-

TGQ:*4"

"北京百灵威科技有限公司&

!8%

!

定性分析
根据文献*

%!

+%对市售的染料木素纯品原料进行定

性分析%主要包括质谱法,红外光谱法和核磁氢谱法&

!8O

!

样品分装
称取染料木素原料

O

2

%采用加热及冷冻干燥的方法
去除水分&将干燥的样品与研钵中搅拌混合约

%/

后%进
行分装&每个包装分装量

%#8#

%

%%8#+

2

%分装不少于
!##

瓶&将其密封并保存于干燥室温!

%#k

#下&

!8$

!

均匀性和稳定性考察
!8$8!

!

均匀性
!

根据文献*

%!

+中的方法%考察染料木素
原料分装的均匀性%检测方法与液相色谱法测定原料的
主成分纯度方法相同&

!8$8%

!

稳定性
!

根据文献*

%!

+中的方法%考察染料木素
的长期稳定性及短期稳定性%分别检验其在储存条件及
运输过程中量值的变化&检测方法与液相色谱法测定原
料的主成分纯度方法相同&

!8M

!

定值
!8M8!

!

高效液相色谱条件优化
!

!

#色谱柱的选择"比较
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种不同色谱柱对于染料木素及其杂质
的分离情况&

!

%

#流动相比例优化"以
#8!MN

磷酸水溶液为水相%

乙腈为有机相%考察
O

种不同流动相比例条件下染料木
素及其杂质的分离情况&

!

O

#定值波长的选择"根据标准物质的定值原则%要
求杂质响应最充分的波长为定值波长&选取

%%#

%

%O#

%

%"#

%

%&#

%

O%#

%

OM#1+"

个不同的波长进行优化&

!

$

#样品浓度的选择"针对杂质响应程度%考察
!##

%

M##

%

!###

%

O###+

2

'

P$

种不同浓度的染料木素甲醇溶
液中杂质出峰情况&

!8M8%

!

质量平衡法定值
!

采用液相色谱法测定原料的主
成分纯度%分别取

"

支分装的样品配制浓度为
M##+

2

'

+P

的检测溶液%每支样品配制
O

次%分别检验&

根据文献*

%!

+对染料木素中的杂质进行分析%主要
包括卡尔费休法测定水分%微波消解$电感耦合等离子
体质谱法!

WI;*GQ

#测定无机金属元素杂质%顶空气相色
谱法测定挥发性杂质&

!8M8O

!

定量峰选择
!

选择积分范围内无干扰峰%含有多
个氢的单峰作为定量峰*

%%

+

%以减少定值误差&

!8M8$

!

核磁共振氢谱法定值
!

样品配制方法"分别准确
称量约

%%8###+

2

样品和
!#8###+

2

内标物于同一透明
玻璃瓶%用

!+PTGQ:*4"

完全溶解后%转移至核磁管
中待测&根据文献*

%O

+中的方法%将激发中心设置为
&

'8!M

进行检测&

&)

安全与检测
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!

结果与讨论

%8!

!

主成分定性分析
%8!8!

!

傅里叶红外光谱法
!

采用
QLWGVTebWY<

@,64@*!##

红外光谱仪测定染料木素的红外光谱图%结果
如图

%

所示&其中
O$!#6+

S!为
:

$

L

键的伸缩振动-

!"M%8M!6+

S!为
I

"

:

双键的伸缩振动-

!"!M8O'

%

!M!&8&!6+

S!为苯环的骨架震动-

!O#&8"(6+

S!为
:

$

L

键的弯曲震动-

!%#%8!O6+

S!为
I

$

:

键的伸缩振
动-

'$#8$'6+

S!为苯环上
I

$

L

的弯曲振动&与文献
*

%$

+报道的染料木素红外谱图比较%峰的位置一一对应%

因此可以初步判断染料木素样品的结构准确&

图
%

!

染料木素的红外光谱图
9-

2

0@4%

!

W1>@,@4A7

B

46=@0+?>[41-7=4-1

%8!8%

!

质谱法
!

采用质谱法测定化合物的母离子,子离
子%可以为化合物准确定性提供依据&将染料木素纯品
溶于甲醇溶剂中%配成

!+

2

'

P

的溶液%采用
VEQIW)i

<@-

B

.4h0,AOM##

质谱仪在正离子模式下全扫分析%质谱
图如图

O

所示%质荷比分别为
%(!8#

%

%!M8!

%

!MO8#

%与文献
*

!O

+记载的定性离子对相符合&由此认为%纯品原料主
要成分为染料木素&

%8!8O

!

核磁氢谱法
!

如图
$

!

,

#所示%化学位移值在
&

"8%!

%

"8O(

%

"8'!

%

(8O(

的峰分别归属于苯环上所连接
'

,

!!

,

!M

,

!"

号位置的氢%化学位移为
&

!%8&M

的峰为
!'

号

图
O

!

染料木素的质谱图
9-

2

0@4O

!

G,777

B
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位羟基上的氢&且测得的样品中氢原子的化学位移值与
通过

I/4+A@,D

模拟的染料木素的核磁氢谱图*图
$

!

C

#+

的化学位移值均一一对应&综合以上
O

种定性方法的结
果%最后判断原料的主成分为染料木素&

%8%

!

均匀性考察
根据标准物质研制的相关技术要求*

%M

+*

%"

+

!SO

%研究从
整个封装过程的前,中,后

O

个时间段分别随机抽取样
品%共

!!

个包装单位进行均匀性检验&采用单因素方差
分析法检验测量的数据%均匀性检验结果如表

!

所示&

由表
!

可知%

3

#

3

#8#M

!

!#

%

%%

#

%原料均匀染料木素分装样品
均匀%符合相关技术规范要求&

%8O

!

稳定性考察
稳定性考察主要为检验标准物质在长期储存条件和

不同运输环境温度下%标准物质的理化性质和量值保持
不变的能力&对染料木素纯度标准物质进行了长期和短
期的稳定性考察%并采用直线拟合法考察稳定性结果&

%8O8!

!

长期稳定性考察
!

长期稳定性考察及监测结果如
表

%

所示%由拟合直线的线性方程可知%斜率
#

!

a#8##%

和截距
#

#

a&&8"O$

%且
#

#

!

#

#

/

#P&M

%

O

5

.

!

#

!

#%所以稳定
性检验通过&

%8O8%

!

短期稳定性考察
!

采用趋势分析对监测数据进行
考察%结果!如表

O

所示#显示%

O

种温度条件下
#

#

!

#

#

/

!

#8&M

%

%

#

5

.

!

#

!

#%说明染料木素在
"#k

及以下的温度条件
下

(A

内可保证纯度量值稳定&

图
$

!

染料木素的核磁氢谱图
9-

2

0@4$

!

!

L*XGY7

B

46=@0+?>[41-7=4-1

')

"

]?.8O"

$

X?8$

李全发等!染料木素纯度标准物质定值及不确定度评估



表
$

!

染料木素均匀性检验结果C

!!

<,C.4!

!

</4@470.=7?>01->?@+-=

5

?>[41-7=4-1 N

样品
! % O

平均
! &&8"% &&8"( &&8"$ &&8"$

% &&8"O &&8"$ &&8"M &&8"$

O &&8"$ &&8"" &&8"$ &&8"$

$ &&8"O &&8"$ &&8"M &&8"$

M &&8"O &&8"# &&8"O &&8"%

" &&8"M &&8"% &&8"O &&8"O

( &&8"" &&8"M &&8"" &&8""

' &&8"( &&8"M &&8"" &&8""

& &&8"( &&8"M &&8"$ &&8"M

!# &&8"$ &&8"' &&8"( &&8""

!! &&8"( &&8"M &&8"$ &&8"M

平均
&&8"$ &&8"$ &&8"M &&8"$

))))))))))))))))))))

!!

m

!

总标准偏差为
!8("M)S#%

%总平均为
&&8"M

%

.

%

!

为
$8'&()S#$

%

.

%

%

为
%8O#O)S#$

%

3

为
%8!%

%

3

#8#M

!

!#

%

%%

#

为
%8O#

&

表
*

!

染料木素长期稳定性考察结果C

<,C.4%

!

</4@470.=7?>.?1

2

*=4@+7=,C-.-=

5

?>[41-7=4-1

N

样品瓶号
%#!'8' %#!'8& %#!&8! %#!&8$ %#!&8!#

)

!

&&8"% &&8"O &&8"$ &&8"" &&8""

&&8"O &&8"$ &&8"M &&8"( &&8""

&&8"$ &&8"" &&8"$ &&8"( &&8"$

)

%

&&8"O &&8"$ &&8"M &&8"$ &&8"(

&&8"O &&8"# &&8"O &&8"( &&8"$

&&8"M &&8"% &&8"O &&8"$ &&8"M

平均
&&8"O &&8"O &&8"$ &&8"" &&8"M

))))))))))))))))))))))

!

m

!

#

!

为
%8##)S#O

%

#

#

为
&&8"O$

%

.

%为
&8"!!)S#M

%

.

!

#

!

#为
!8#!")S#O

%

/

#8&M

%

O

为
O8!'#

&

表
'

!

染料木素短期稳定性考察结果C

<,C.4O

!

</4@470.=7?>7/?@=*=4@+7=,C-.-=

5

?>[41-7=4-1

N

时间'
A %#k $#k "#k

! &&8"$ &&8"O &&8"%

O &&8"$ &&8"% &&8"%

M &&8"# &&8"! &&8"%

( &&8"% &&8"% &&8"!

平均值
&&8"% &&8"% &&8"%

))))))))))))))))))))))

!!

m

!

%#k

"

#

!

为
SM8##)S#O

%

#

#

为
&&8"M

%

.

%为
O8##)S#$

%

.

!

#

!

#为
%8'&)S#O

%

/

#8&M

%

%

为
$8O#

-

$#k

"

#

!

为
S%8##)S

#O

%

#

#

为
&&8"O

%

.

%为
"8##)S#M

%

.

!

#

!

#为
!8%&)S#O

%

/

#8&M

%

%

为
$8O#

-

"#k

"

#

!

为
S!8M#)S#O

%

#

#

为
&&8"%

%

.

%为
!8MM)S#M

%

.

!

#

!

#为
"8"#)S#$

%

/

#8&M

%

O

为
$8O#

&

%8$

!

质量平衡法定值
%8$8!

!

高效液相色谱条件优化
!

研究考察
L;PI

在不同
色谱柱,流动相比例,检测波长和样品浓度条件下%染料
木素液相色谱谱图的变化%结果如图

M

所示&使用
;.07*I

!'

色谱柱时%主峰的峰形较好%主峰后出现其余色
谱柱上未出现的杂质峰%见图

M

!

,

#-当流动相比例为
($n

%"

时%杂质与主峰完全分离%其余杂质分离效果较好%见
图

M

!

C

#-在
%"!1+

的紫外吸收波长下%

"8M +-1

和
!%8M+-1

的杂质响应最充分%杂质的峰面积最大%见图
M

!

6

#-当样品浓度为
M##+

2

'

P

及以上时%杂质
!

,

%

,

O

出峰
明显%响应充分%见图

M

!

A

#&最后确定染料木素的液相色
谱条件为"定值波长

%"!1+

%色谱柱
)6.-

B

74V

2

-.41=;.07*

I

!'

!

%M#++ $̀8"++

%

M8#

(

+

#%流动相比例
($n%"

%样
品浓度

M##+

2

'

P

&

%8$8%

!

质量平衡法定值结果
!

样品实际纯度等于
L;PI*

b]

法测得的纯度减去水分含量,挥发性杂质含量,以及
无机元素含量等%最终质量平衡法定值结果如表

$

所示%

其中无机元素含量较少可以忽略&所以由质量平衡法
!

GE

#测定的染料木素纯度为
&&8M'N

&

%8M

!

核磁共振氢谱法定值
%8M8!

!

定量峰选择
!

通过分析苯甲酸和染料木素混标的
核磁氢谱图%可以确定苯甲酸与染料木素混合样品中的
各个质子峰的归属%并且可以确定每个质子峰对应的质
子数&染料木素

V

位的质子峰与苯甲酸
E

位的质子峰%

化学位移值接近%耦合裂分简单%不受其他质子峰干扰%

可以当作定量峰!图
"

#进行定值研究&

%8M8%

!

核磁氢谱法定值结果
!

核磁氢谱法定值检测结果
如表

M

所示&

%8"

!

纯度定值结果
纯度定值的结果取质量平衡法与定量核磁法测量结

果的平均值%计算公式如式!

!

#所示%计算结果保留一位
有效数字%为

&&8"N

&

+

C

U

S

GE

V

S

XGY

%

& !

!

#

%8(

!

不确定度评定
染料木素纯度标准物质研制过程中的不确定度评估

根据标准物质定值通用原则*

%"

+

!(S%O进行%主要由均匀性
检验,稳定性检验和定值过程

O

部分组成*

%(

+

&

%8(8!

!

均匀性引入的不确定度
!

均匀性标准偏差计算公
式如式!

%

#所示&

H

L

U

H

%

%

+槡W

$

%

8

%槡% !

%

#

式中"

H

L

$$$均匀性标准偏差-

H

%

%

$$$组内方差-

+

$$$组内测量次数-

8

%

$$$组间自由度&

()

安全与检测
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总第
%%%

期
"

%#%#

年
$

月
"



图
M

!

染料木素液相条件优化图
9-

2

0@4M

!

</4?

B

=-+,.6?1A-=-?17?>L;PI?>[41-7=4-1

表
2

!

染料木素的质量平衡法定值结果
<,C.4$

!

</4@470.=7?>GE?>[41-7=4-1 N

样品
编号

L;PI

主
成分测定

卡尔费休
水分测定

有机挥发性
杂质测定

定值
结果

! &&8"%

!

#8#$%'

% &&8"O #8#'$(

O &&8"$ #8#&#%

$ &&8"O #8#OM!

M &&8"O #8#!#%

" &&8"M #8#M%'

(8$&#)S#"

&&8M'

!!

&&8MM

!!

&&8MM

!!

&&8M&

!!

&&8"%

!!

&&8"#

!!

平均值
&&8"O

!

#8#M%"

!

&&8M'

!!

))))))))))))))))))))))

标准偏差
#8#!#OO #8#O#$' #8#%&#"

在采用单因素方差分析法的情况下%均匀性引入的
相对不确定度

0

CC

等于均匀性标准偏差
H

L

与检测纯度值
,

C

的比%计算公式如式!

O

#所示%计算结果为
#8##%%N

&

0

CC

%

@4.

U

0

CC

,

C

& !

O

#

%8(8%

!

稳定性引入的不确定度
!

长期稳定性的相对不确
定度

0

.=7

%

@4.

根据表
%

的数据进行计算%计算公式如式!

$

#

所示%结算结果为
#8###'N

&

图
"

!

苯甲酸及染料木素的!

L*XGY

谱图
9-

2

0@4"

!

!

L*XGY7

B

46=@0+?>C413?-6,6-A

,1A

2

41-7=4-1

0

.=7

%

@4.

U

.R

!

! #

W

O

,

C

& !

$

#

短期稳定性引入的相对不确定度
0

7=7

%

@4.

根据表
O

的
数据进行计算%计算公式"

0

7=7

%

@4.

U

.R

!

! #

W

O

,

C

& !

M

#

))

"

]?.8O"

$

X?8$

李全发等!染料木素纯度标准物质定值及不确定度评估



表
)

!

染料木素纯度标准物质质量分数核磁结果
<,C.4M

!

X06.4,@+,

2

14=-6@47?1,164@470.=7?>

2

41-7=4-1

B

0@-=

5

@4>4@4164+,=4@-,.7 N

样品 -

H

-

7=A

+

7=A

+

H

<

H

<

7=A

;

7=A

;

H

S

XGY

! #8$&!# %8#### %8%!%& #8$M!& &&8M#

% #8$&(O %8#### %8%!%& #8$M%# &&8((

O #8$&M# %8#### %8%!%& #8$M%O &&8"(

$ #8$&&% %8#### %8%!%& #8$M%! &&8"(

M #8M#M% %8#### %8%!%& #8$M!& &&8"%

" #8M#"% %8#### %8%!%& #8$M%! &&8M"

平均值
&&8"O

))))))))))))))))))))))

标准偏差
!

#8#&$

研究选择不同温度条件下不确定度最大的作为短期
稳定性的不确定度%所以应选温度条件为

%#k

下检测引
入的不确定度为短期稳定性的不确定度%计算公式如
式!

"

#所示%计算结果为
#8#%%MN

&

0

7=7

%

@4.

a 0

%

7=7!

%槡 @4.

& !

"

#

%8(8O

!

定值引入的不确定度
!

定值引入的不确定度由质
量平衡法和定量核磁法两部分构成%计算公式如式!

(

#所
示%计算结果为

#8!!N

&

0

6/,@

%

@4.

a 0

%

GE

%

@4.

\0

%

XGY

%槡 @4.

& !

(

#

!

!

#质量平衡法引入的不确定度"质量平衡法引入的
相对标准不确定度计算公式如式!

'

#所示%计算结果为

#8#MON

&

0

!

S

GE

%

@4.

#

U

0 S

#

! #

S

#

* +

%

V

0

%

O

D

!

V

0

%

O

1

! #

V

0

%

O

F

! #

!

Z

O

D

Z

O

1

Z

O

F

! #

* +槡 %

%!

'

#

式中"

0

!

S

#

#$$$

L;PI

法测定合成不确定度%

N

-

0

!

O

D

#$$$微量水分测定引入的不确定度%

N

-

0

!

O

D

#$$$非挥发性杂质测定引入的不确定度%

N

-

0

!

O

F

#$$$挥发性杂质测定引入的不确定度%

N

&

质量平衡法测定染料木素引入的相对标准不确定度
见表

"

&

!!!

表
(

!

质量平衡法测定染料木素引入的
相对标准不确定度

!!

<,C.4"

!

Y4.4F,1=7=,1A,@A0164@=,-1=

5

@470.=7

?>=/4A4=4@+-1,=-?1?>[41-7=4-1C

5

+,77C,.,164

名称 计算结果'
N

0

!

S

?

#

#8#M

0

!

O

D

#

#8#!'

0

!

O

1

#

XT

0

!

O

F

#

XT

!

%

#定量核磁法引入的不确定度"定量核磁法引入的
相对不确定度计算公式如式!

&

#所示%计算结果为
#8#'"N

&

0

!

S

XGY

%

@4.

#

U

0 -

H

'

-

7=A

! #

-

H

'

-

7=A

* +

%

V

0 <

H

! #

<

H

* +

%

V

0 <

7=A

! #

<

7=A

* +

%

V

0 ;

H

! #

;

H

* +

%

V

0 ;

7=A

! #

;

7=A

* +

%

V

0 S

7=A

! #

S

7=A

* +槡 %

%

!

&

#

!!

式中"

0

!

-

H

'

-

7=A

#$$$积分面积测定引入的不确定度%

N

-

0

!

<

H

#$$$染料木素分子量引入的不确定度%

N

-

0

!

<

7=A

#$$$苯甲酸分子量引入的不确定度%

N

-

!!!

表
0

!

定量核磁法测定染料木素引入的
相对标准不确定度

!!!

<,C.4(

!

Y4.4F,1=7=,1A,@A0164@=,-1=

5

@470.=7

?>=/4A4=4@+-1,=-?1?>[41-7=4-1C

5

d

XGY

名称 计算结果'
N

0

!

-

H

'

-

7=A

#

#8#M$

0

!

<

H

#

#8##"&&

0

!

<

7=A

#

#8##O%"

0

!

;

H

#

#8###"

0

!

;

7=A

#

#8###"

0

!

S

7=A

#

#8#!

!!

0

!

;

H

#$$$样品天平称量引入的不确定度%

N

-

0

!

;

7=A

#$$$内标物天平称量引入的不确定度%

N

-

0

!

S

7=A

#$$$内标物纯度引入的不确定度%

N

&

定量核磁法测定染料木素引入的相对标准不确定度
见表

(

&

%8(8$

!

合成及拓展不确定度
!

染料木素纯度标准物质的
相对不确定度计算公式如式!

!#

#所示%计算结果
为
#8#!'ON

&

0

6

%

@4.

U

0

%

6/,@

%

@4.

V

0

%

CC

%

@4.

V

0

%

.=7

%

@4.

V

0

%

7=7

%槡 @4.

& !

!#

#

扩展不确定度为"

"

IYG

aT`

:

0̀

6

%

@4.

-

#8$N

!

Ta%

#&

O

!

结论
研究对市售的染料木素样品进行了定性分析%并

对样品进行了均匀性检验和稳定性考察%建立了一种
以液相色谱法!

L;PI

#为基础的染料木素的定值方
法%同时用定量核磁法进行纯度验证%最终确定该染料
木素纯度标准物质的纯度为

&&8"N

%拓展不确定度为
#8$N

&

**!
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"
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