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二次微分简易示波伏安法测定酚磺乙胺
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(西北大学分析科学研究所 ,陕西省电分析化学重点实验室 ,陕西 西安 710069)

摘要 :　在 0. 2 mol·L - 1 NaOH底液中 ,酚磺乙胺的氧化产物能够在示波图阴极支 - 0. 3V处产生一个灵敏

的切口 ,在一定的浓度范围内其二次微分简易示波伏安峰峰高随酚磺乙胺浓度的增大而线性增加 ,可用于酚

磺乙胺片和注射液酚磺乙胺含量的测定.线性范围 1. 5 ×10 - 5～3. 4 ×10 - 4 mol·L - 1 ,回归方程 : h (V ) =

135. 6 + 3. 29 ×106 C (mol·L - 1 ) , r = 0. 9921, 检出限 : 6. 0 ×10 - 6 mol·L - 1.对 3. 0 ×10 - 5 mol·L - 1酚磺乙胺

5次测定的 RSD为 2. 1%.与高效液相色谱及其他方法相比 ,本方法具有仪器简单、简便快速、无需通氮除氧

等特点 .
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　　酚磺乙胺 (2, 52二羟基苯磺酸基二乙胺盐 )为

止血药物.它具有增强血小板功能及粘合力 ,能降

低毛细管通透性 ,加速血凝的功效.临床上用于预

防和治疗手术前后及由血管引起的出血 [ 1 ]
.目前

用于测定酚磺乙胺的方法有光度法 [ 2 ]、液相色谱

法 [ 3 ]、电化学方法 [ 4, 5 ]及化学发光法 [ 6～8 ]等.本文

采用二次微分简易示波伏安法测定酚磺乙胺的含

量.与高效液相色谱及其他方法相比 ,本法具有仪

器简单、简便快速等特点.

1　实验部分

1. 1　仪器与试剂

SR2071B双踪示波器 (江苏扬中电子仪器

厂 ) , XD222低频信号发生器 (江苏洪泽电子设备

厂 ) , 78HW 21型恒温磁力搅拌器 (杭州仪表电机

厂 ) , DL2180型超声清洗器 (浙江象山石浦天电子

仪器厂 ).二次微分简易示波伏安装置由本实验室

自制 [ 9 ] .采用三电极系统 :悬汞电极为工作电极 ,

饱和甘汞电极为参比电极 ,银电极为对电极.

1. 0 ×10
- 3

mol·L
- 1酚磺乙胺标准溶液配制 :

准确称取一定量酚磺乙胺对照品 ,用适量水溶解 ,

转入 50 mL容量瓶中 ,超声至完全溶解后用二次蒸

馏水定容至刻度.其余试剂均为分析纯 ,所用水为

二次蒸馏水.

1. 2　实验方法

于 50 mL烧杯中 ,加入 0. 2 mol·L
- 1

NaOH溶

液 40 mL;插入电极 ,调节合适的搅拌速率 ,接通电

路 ,调节交、直流电流等参数 ,直至获得稳定性好、

灵敏度较高、线性范围较宽的示波计时电位图 ,然

后转换成二次微分简易示波伏安图 [ 10 ]
;用限幅电

路法 [ 11 ]或数字示波器测量酚磺乙胺在示波计时电

位图上的切口深度或其二次微分简易示波伏安峰

的峰高.

2　结果与讨论

2. 1　不同底液和表面活性剂对酚磺乙胺

　　示波行为的影响

　　按上述实验方法 ,分别测定了酚磺乙胺在

H2 SO4、HCl、HCOOH、NaAc2HAc ( pH 4. 7 )、

NH4 Ac、NaAc、NaCl、KCl、KNO3、NH3 2NH4 Cl、硼砂、

KH2 PO4、Na2 HPO4、硼砂 2KCl2NaOH、NaOH、KOH

及 4种不同 pH值的 B 2R缓冲溶液等总共 20种底

液中的示波行为.实验发现 :在 NaOH、KOH等强碱



　　图 1　3. 0 ×10 - 5 mol·L - 1酚磺乙胺在 0. 2 mol·L - 1 NaOH中的示波图

　　Fig. 1　O scillogram s of 3. 0 ×10 - 5 mol·L - 1 etham sylate in 0. 2 mol·L - 1 NaOH solution

a) dE / d t～E , b) cathodic branch of second order differential simp le oscillographic voltammogram

性底液中 ,酚磺乙胺于 dE / d t～E示波图阴极支

- 0. 3 V ( vs. SCE)处能产生一个灵敏的二次微分

简易示波伏安峰.其中 ,对 0. 2 mol·L
- 1

NaOH底

液 ,当酚磺乙胺加入后 ,在示波图 - 0. 3V处立即产

生一对可逆切口.之后 ,该阳极支切口迅速变浅而

后完全消失 ,而阴极支切口则迅速加深并达到一个

稳定值 (图 1) ,同时溶液变黄色. 图 2示出 NaOH

溶液浓度对酚磺乙胺切口深度变化的影响.如图所

见 ,当 NaOH溶液浓度为 0. 2 mol·L - 1时 ,测定的

酚磺乙胺灵敏度最高、线性范围也较宽.对此 ,本实

验选择 0. 2 mol·L
- 1

NaOH溶液作为测定底液.

图 2　NaOH浓度对酚磺乙胺二次微分峰高的影响

Fig. 2　Effect of NaOH concentration on the second order dif2
ferential peak height of etham sylate

在 3. 0 ×10
- 5

mol·L
- 1酚磺乙胺 + 0. 2 mol·

L
- 1

NaOH溶液 (下同 )中 ,按实验方法试验了表面

活性剂对酚磺乙胺二次微分简易示波伏安峰峰高

(以下简称二次微分峰高 )的影响.实验表明 : 少量

的二苯胍、明胶等中性表面活性剂对峰高没有影

响.阴离子表面活性剂十六烷基溴化铵和十二烷基

磺酸钠使峰高降低.阳离子表面活性剂溴化十六烷

基使峰高增加并导致示波图变形.

2. 2　交、直流电流密度的影响

实验表明 :当直流电流密度固定为 6. 31 ×

10
- 3

A /cm
2

,而交流电流密度为 3. 20 ×10
- 2

A /cm
2

时 ,酚磺乙胺的二次微分峰高 (相对 )最高 ;但在交

流电流固定为 3. 20 ×10 - 2 A /cm2下 ,则当直流电

大于或小于 6. 31 ×10
- 3

A /cm
2时 ,酚磺乙胺二次

微分峰高 (相对 )逐渐降低且示波图稳定性变差.

基于此 ,本实验中选择交流电 3. 20 ×10
- 2

A /cm
2

,

直流电 6. 31 ×10
- 3

A /cm
2进行样品分析测试.

2. 3　电极面积的影响

　　图 3示出电极面积变化对酚磺乙胺二次微分

峰高的影响.由图可见 ,当悬汞电极面积为 0. 017 0

图 3　悬汞电极面积对酚磺乙胺二次微分峰高的影响

Fig. 3　Effect of area of hanging mercury drop electrode area

on the second order differential peak height of etham2
sylate
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表 1　酚磺乙胺样品 (片剂 /注射液 )之测定与回收率

Tab. 1 　Determ ination results of the etham sylate in tablet and injection and its recovery

Samp le No.
Nom inal content

/g

Found

/g

Average

/g

RSD

/%

Added

/10 - 5 mol·L - 1

Found

/10 - 5 mol·L - 1

Recovery

/%

1 ( tablet) 0. 25

0. 22

0. 24

0. 25

0. 24

0. 21

0. 23 1. 6

2. 50

3. 75

5. 00

6. 25

7. 50

2. 45

3. 57

5. 12

6. 15

7. 48

98. 2

95. 2

100. 0

98. 4

99. 8

2 ( injection) 0. 25

0. 23

0. 24

0. 25

0. 24

0. 26

0. 24 1. 1

2. 50

3. 75

5. 00

6. 25

7. 50

2. 49

3. 73

4. 95

6. 31

7. 51

99. 6

99. 5

99. 0

101. 0

100. 0

cm
2时 ,酚磺乙胺的二次微分峰高的相对高度最高

且示波图稳定性较好. 因此 ,本实验选择面积为

0. 017 0 cm
2的悬汞电极作为工作电极.

2. 4　交流电流频率的影响

实验发现 ,交流电流频率 (变化范围 10～90

Hz)对酚磺乙胺二次微分峰高的影响是 :当交流电

流频率上下限超出 40～60 Hz范围时 ,尽管相对峰

高较高但示波图稳定性差.为此 ,本实验选择 50

Hz的交流电流作为极化电流.

2. 5　峰高稳定性、线性范围、检出限及

　　相对标准偏差

　　在 0. 2 mol·L
- 1

NaOH底液中 , 3. 0 ×10
- 5

mol

·L
- 1酚磺乙胺产生的二次微分简易示波伏安峰峰

高 2 h内稳定.

在最佳实验条件下 ,测得二次微分简易示波伏

安峰峰高随酚磺乙胺的浓度变化于 1. 5 ×10
- 5～

3. 4 ×10
- 4

mol·L
- 1范围内呈线性关系 ,回归方

程 : h (V ) = 135. 6 + 3. 29 ×10
6

C (mol·L
- 1 ) , r

= 0. 992 1, 检出限为 6. 0 ×10 - 6 mol·L - 1.对 3. 0

×10
- 5

mol·L
- 1酚磺乙胺 5次测定 RSD为 2. 1%.

2. 6　干扰实验

按实验方法 ,试验了一些常见金属离子和淀粉

等对 3. 0 ×10
- 5

mol·L
- 1酚磺乙胺测定结果的影

响.以测定误差不大于 ±5%为参照 ,下列物质不干

扰的倍数分别为 : 1倍量的 Zn2 +、Ga2 +、Tl+、Nd2 +、

Cr
3 +、In3 +、N i

2 +、Cu
2 +、N i

2 +、Fe
3 +、B i

3 +和 Pb
2 +

, 5

倍量的 Sn
4 +和 Ag

+
, 20倍量的 Ca

2 +、Mg
2 +和 Ba

2 +
,

15倍量的淀粉.

2. 7　样品测定

取酚磺乙胺片 (天津利生制药厂 ;生产批号 :

020400122) 10片 ,准确称重、研细后 ,再准确称量

相当于一片量的酚磺乙胺细粉置于 50 mL烧杯中 ,

用少量水超声溶解 30 m in后转入 100 mL容量瓶

中 ,用蒸馏水稀释至刻度.将所得样品溶液干过滤 ,

弃去先行滤出的滤液 10～20 mL,再收集随后的滤

液 50 mL,即得待测样溶液 1.另取酚磺乙胺注射液

(山东方明药业公司 ,生产批号 : 3032121)一支 ,转

入 100 mL容量瓶中 ,加水稀释至刻线 ,得待测样溶

液 2.在最佳实验条件下 ,用校正曲线法分别测定

样品中酚磺乙胺的含量 ,结果见表 1.

3　讨　论
酚磺乙胺在 NaOH溶液中极易被溶液中溶解

氧所氧化 ,生成对苯二酚磺酸钠与二乙胺 ,使溶液

变成黄色 ,这与该药物于示波滴定前溶液产生的现

象完全一致 [ 12 ]
.本文正是利用酚磺乙胺氧化产物

被还原时在阴极支产生切口进行测定.
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Oscillographic Determination of Ethamsylate

N I Hong2gang, ZHANG Hong2fang, ZHENG J ian2bin 3

( Institu te of A na ly tica l S cience, Shanx i P rovincia l Key L abora tory of E lectroana ly tica l Chem istry,

N orthw est U n iversity, X i’an 710069, Ch ina)

Ab s trac t: In 0. 2 mol L
- 1

NaOH solution, etham sylate can yield a sensitive incision on cathodic branch of

dE /d t2E osillogram at 0. 3V ( vs. SCE). Based on the oscillographic characteristic, a second order differential

simp le oscillographic voltammetry for determ ination of etham sylate in tablet and injection is p resented in this pa2
per. The peak height on second order differential simp le oscillographic voltammogram is linearly p roportional to

concentration of the etham sylate in the range of 1. 5 ×10
- 5～3. 4 ×10

- 4
mol·L

- 1
with a 0. 9921 correlation co2

efficient and a detection lim it of 6. 0 ×10
- 6

mol·L
- 1

for etham sylate. The relative standard deviation is 2. 1%

for the determ ination of 3. 0 10
- 5

mol L
- 1

etham sylate ( n = 5). Compared with HPLC and other methods, the

second order differential simp le oscillographic voltammetry is a convenientmethod due to its cheap equipment and

rap id measurement.

Key wo rds: O scillographic analysis, O scillographic determ ination, D rug analysis, Etham sylate
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