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·研究简报·

示波极谱滴定法测定有机碱盐酸盐类药物
①

战永复 3 　孟昭仁　赵桂荣
(吉林师范学院化学系 ,吉林　132011)

郑建斌　　高　鸿
(西北大学电化学分析研究所)

盐酸苯海拉明是抗过敏药 ,盐酸普鲁卡因是局麻药 ,VB1 与 VB6 是维生素类药物 ,盐酸麻

黄素是平喘药 ,其测定方法文献报道分别为重氮化法、硅钨酸重量法及非水滴定法[1 ] .重氮化

通常采用外指示剂法 ,由于多次外试 ,会增加误差 ;重量法操作烦琐 ;非水滴定法虽准确可靠 ,

但需消耗有机溶剂 ,条件要求又较严格.

本文根据在由 20 ml的 0. 5 mol·L - 1　KNO3、1. 5 g磺基水杨酸和 0. 2 ml的 0. 2 %聚乙烯

醇组成的极谱底液中 ,极微量的 Cl - 可使汞膜2钨电极的交流示波极谱呈现一个灵敏切口 ,过

量 1滴的 Ag +可使示波极谱图形发生突变 ,即 Cl - 切口消失.指示终点很灵敏.上述五种药物

系有机碱盐酸盐类药物 ,通过对 Cl - 的测定便可知该药的含量.据此 ,本文提出对上述五种药

物统一采用示波[2～7 ]2银量法进行测定.其特色是在于以示波图形为指示终点 ,直观 ,不受溶液

颜色、沉淀以及赋形剂的影响.并可将上述五种药物通常测定的重氮化法、硅钨酸重量法及非

水滴定法简化为一种方法 ,因而简化了测定程序.

1　实验部分
1) 仪器与试剂 :L S21A交流示波极谱滴定仪 (山东电讯七厂产品) ;容量分析仪器均经校

正.

硝酸银标准溶液 :将经 105 ℃烘 2 h的分析纯硝酸银配成浓度 3. 615×10 - 2　mol·L - 1溶

液 ;氯化钠 (优级纯)标准溶液的浓度 3. 977 ×10 - 2　mol·L - 1 ;0. 2 %聚乙烯醇溶液 ;各药物待

测液浓度均为 1 mg·mL - 1 ;以上溶液皆用二次蒸馏水准确配制.

2) 底液组成 :经筛选实验底液以下列组成效果最佳 ,即 20 ml的 0. 5 mol·L - 1　KNO3 , 1.

5 g磺基水杨酸及 0. 2 ml 的 0. 2 %聚乙烯醇 ,极谱图形切口清晰 ,终点变化灵敏.实验同时表

明 ,磺基水杨酸在 1. 0 - 2. 0 g间 ,0. 2 %聚乙烯醇在 0. 1 - 0. 3 mL 范围内均可获满意效果.磺

基水杨酸小于 1. 0 g ,切口不明显 ,大于 2. 0 g ,切口太深 ,示波图变形 ,不利终点观察.不加聚乙

烯醇 ,示波图不整 ,加聚乙烯醇可以改善电极表面状态 ,示波图形稳定.此外 ,底液的酸度以 p H

= 2效果最佳 ,p H < 1或 p H > 3时 ,示波图形的切口消失缓慢 ,终点迟钝.

3) 样品浓度范围 :检样在 10 mg以上均能准确测定.

4) 电极对的选择 :经筛选以汞膜电极为指示电极 ,钨电极为参比电极效果最佳.
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2　结果与讨论

2 . 1　测定方法与结果

分别准确吸取上述药品的待测液各 10 mL ,各置 50 mL 烧杯中 ,加 1. 5 g磺基水杨酸 ,20

mL 的 0. 5 mol·L - 1　KNO3和 0. 2 mL 的 0. 2 %聚乙烯醇 ,用稀硫酸调 p H值为 2 ,插入电极 ,恒

速电磁搅拌 ,用 AgNO3标准溶液滴至示波图形突变 ,以 Cl - 切口消失为终点 ,滴定过程切口变

化 (终点)见图 1 ,测定结果见表 1.

图 1　极谱图

　　　　　　　　　(1)底液图　　　(2)滴定前　　　(3)终点时

Fig. 1　Polarogram

2 . 2　片剂及针剂的测定

各取样品 (片剂) 10片 ,研成细粉 ,准确称量 ,加水使溶 ,再分别转移到 100 ml 容量瓶中 ,

然后按原料药的测定方法进行测定.取针 5支 ,定容于 100 ml容量瓶中 ,然后按原料药的测定

方法进行测定 ,以上结果均见表 1.

表 1　原料药及片剂、针剂测定

Table. 1　Determination of pharmaceutics

药物名称 测定次数 示波法 ( %) RSD( %) 药典法 ( %)

盐酸普鲁卡因 10 99. 80 0. 01 99. 83

盐酸苯海拉明 10 99. 88 0. 01 99. 85

盐酸麻黄素 10 99. 66 0. 01 99. 65
VB1 10 99. 68 0. 01 99. 65
VB6 10 99. 67 0. 01 99. 66

盐酸普鲁卡因注射液 5 101. 1 0. 03 100. 5

盐酸麻黄素片 5 99. 03 0. 03 99. 00

盐酸苯海拉明片 5 96. 90 0. 03 96. 86
VB1 片 5 98. 58 0. 03 98. 55
VB6 片 5 96. 64 0. 03 96. 60

2 . 3　Cl - 的回收率测定 :

准确适当吸取 NaCl标准溶液 ,置 50 mL 烧杯中 ,按原料药测定方法测定 ,表 2 列出回收

率测定结果.
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表 2　示波法测定 Cl - 的回收率

Tab. 2　Determination of recovery of Cl - 　by oscillopolargraphy

加入 Cl - 的量 (mg) 滴定剂 AgNO3 的量 (ml) 测得 Cl - 的量 (mg) 回收率 ( %)

1. 41 1. 10 1. 40 99. 29

2. 11 1. 65 2. 11 100. 0

2. 82 2. 21 2. 81 99. 65

3. 52 2. 76 3. 53 100. 3

4. 23 3. 30 4. 23 100. 0

5. 64 4. 42 5. 65 100. 1

7. 05 5. 52 7. 05 100. 0

8. 46 6. 61 8. 44 99. 76

11. 28 8. 82 11. 27 99. 91

16. 92 13. 25 16. 92 100. 0

2 . 4　讨　论

1) 微量的 Cl - 可使汞膜—钨电极的示波图形出现切口 ,过量一滴 Ag +可使示波图形发生

突变 ,切口消失指示终点很灵敏.

2) 通过对 NaCl标准样的回收实验及五种药物的测定结果与药典法对比无显著性差异 ,

说明示波法准确可靠.可以予示有机碱盐酸盐类药物均可用示波—银量法测定.

3) 虽然能定量滴定的反应很多 ,但因缺乏合适的指示剂 ,能用于滴定分析的沉淀反应为

数甚少 ,示波极谱滴定法将会拓宽滴定的领域.

Determination of Organic Basis of Hydrochloride
by the Oscillopolarographic Titration

Zhan Yongfu　　Meng Zhaoren　　Zhao Guirong
( J ili n Teacher′s College , Jili n 　132011)

Zheng Jianbin　　Gao Hong
( Instit ute of Elect roanalytical Chemist ry , Northewest U niv . )

Abstract 　In this paper , diphenhydramine hydrochloride , ephedrine hydrochloride ,

procaine hydrochloride , vitamin B1　and vitamin B6　have been determined by the Oscillopo2
larographic tit ration. This method has not been reported in any papers up to now.

The characteristics of the method are being quick and exact , easy to observe the final result

and saving material tested.
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