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示波极谱滴定法测定茶碱的含量
①

孟昭仁　　战永复
(吉林师范学院化学系　吉林　132013)

茶碱系 1. 3—二甲基嘌呤, 氨茶碱系茶碱和乙二胺的复盐, 前者为强心利尿药, 后者为止喘

药, 其含量测定方法文献报道皆为重量法[ 1 ] , 但操作繁琐. 本文采用示波极谱滴定法测定茶碱类

药物中茶碱的含量, 并以示波图形的突变来确定滴定终点, 其终点直观, 且不受溶液的颜色、沉

淀、赋形剂的影响, 具有准、快、简、省的特点.

1　实验部分
1. 1　仪器与试剂

仪器: L S- 1A 交流示波极谱滴定仪 (山东电讯七厂产品) ; 容量分析仪器均校正.

试剂: 硝酸银标准溶液, 准确称取先经 105 ℃烘于 2 h 的分析纯硝酸银 1. 6133 g, 定容 500

mL , 浓度为 0. 01899 m o löL ; DD TC (二乙基二硫代氨基甲酸钠) 标准溶液, 称取一定量分析纯

DD TC, 定容 500 mL , 过滤除去悬浮物, 用硝酸银标准溶液按本法标定, 浓度为 0. 01514 m o löL ;

茶碱及氨茶碱待测液分别为 0. 5 göL 和 1. 0 göL ; 上述各溶液皆用二次蒸馏水准确配制.

1. 2　方法原理
茶碱在一定条件下能与硝酸银发生沉淀反应. 据此, 向待测组分加入给定量 (过量) 的硝酸

银, 待反应完全后, 以DD TC 作滴定剂滴定剩余硝酸银. 滴定过程示波图形变化如图 1 所示.

　图 1　　DD TC 滴定A gNO 3 的极谱图

1) 底液图　　2) 终点图

　F ig. 1　Po larogram of using DD TC to tit ra te A gN o3

底液含银离子时, 图形收缩, A g+ 含量

愈多, 收缩愈明显, 随DD TC 的滴加, 图形

逐渐展开并伴随出现黄色沉淀, 接近终点

时, 示波图形变化有予兆, 提示注意滴定速

度, 过量半滴DD TC 可使交流示波极谱图

形发生突变, 产生一敏锐切口, 用以指示滴

定终点很灵敏.

1. 3　实验方法
分别准确吸取茶碱及氨茶碱待测液各

20. 00 mL , 各置 100 mL 烧杯中, 在不断搅拌下分别加入给定量 (过量)的A gNO 3 标准溶液, 使茶
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碱沉淀完全, 再各加 1. 0 m o löL N aA c 20 mL 及 0. 2% 聚乙烯醇 0. 2 mL , 插入电极, 极性转换开

关置“0”位, 交流工作电压置二档, 直流工作电压置 0 档, 恒速电磁搅拌, 然后用DD TC 标准溶液

滴定过量的A gNO 3 标准溶液, 随DD TC 的逐渐加入, 示波图形逐渐展开, 接近终点时当缓慢滴

加, 待到出现如图 1 (2)所示切口时而为终点.

2　结果与讨论
2. 1　实验条件的选择

1) 底液的组成　经筛选由 1. 0 m o löL N aA c 20 mL 和 0. 2% 聚乙烯醇 0. 2 mL 组成的极谱

底液效果最佳,DD TC 示波极谱图形切口清晰, 终点变化灵敏.

实验表明,N aA c 浓度在 0. 5 m o löL 至 1. 5 m o löL 范围内, 0. 2% 聚乙烯醇在 0. 2 mL 与 0. 3

mL 范围内均能准确测定.

2) 底液的酸度　pH 值在 6—9 的范围内对滴定无影响, pH < 6 时, 示波图形变化迟钝, 无法

滴定, pH > 9 时, 滴定终点提前. 本文采用 pH = 8.

3) 电极对的选择　经对钨电极2汞膜电极、铂片电极- 微铂电极、银电极2汞膜电极筛选实

验, 选择汞膜电极作指标电极, 银电极作参比电极效果最佳.

4) 沉淀剂的用量　沉淀剂硝酸银用量以过量 30%～ 100% 范围内均可.

5) 聚乙烯醇的影响　实验结果表明, 于底液中加入聚乙烯醇后, 则示波图形伸展, 终点切口

变化敏锐, 在 20 mL 底液中加入 0. 2% 聚乙烯醇 0. 2 mL 到 0. 3 mL 效果最佳.

2. 2　A g+ 的回收率测定
聚 1. 0 m o löL N aA c 溶液 20 mL 及 0. 2% 聚乙烯醇 0. 2 mL 置 50 mL 烧杯中, 用 10% 稀硫

酸调底液 pH 为 8, 准确吸取A gNO 3 标准溶液适量, 然后按实验方法用DD TC 标准溶液滴定, 回

收率测定结果见表 1.

表 1　DD TC 滴定A g+ 的回收率测定结果

T ab. 1　D eterm ination of recovery of A g+ 　w ith DD TC as tit ran t by o scillography

A g+ 加入量öm g
滴定剂

DD TC (0. 01514 mo löL )用量ömL
测得A g+ 量öm g 回收率ö%

1. 02 0. 62 1. 01 99. 02

2. 05 1. 25 2. 04 99. 51

3. 07 1. 88 3. 07 100. 0

4. 10 2. 51 4. 10 100. 0

5. 12 3. 12 5. 10 99. 61

6. 15 3. 75 6. 13 99. 67

8. 20 4. 99 8. 15 99. 39

10. 25 6. 23 10. 18 99. 32

16. 39 10. 00 16. 34 99. 69

20. 49 12. 49 20. 40 99. 56

2. 3　样品分析
1) 原料药的测定　表 2 列出按上述实验方法测定结果.

2) 片剂的测量　分别取氨茶碱和茶碱片剂 10 片, 准确称其重量, 研成细粉. 再分别称取研
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磨后的氨茶碱 1. 000 0 g, 茶碱 0. 500 0 g, 各自加水使溶并转移到 1 000 mL 容量瓶中; 然后分别

按实验方法测定, 如表 2 所示.

3) 针剂的测定　取氨茶碱肌注针剂 4 支, 加水使溶转移到 1 000 mL 溶量瓶中, 然后按实验

方法测定, 结果见表 2.

表 2　原料药及片剂、针剂测定结果

T ab. 2　D eterm ination resu lts of m edicam en ts

药物名称 测定次数
含　　　　量

示波法 x (% ) R SD (% )
药典法 (% )

　氨茶碱中茶碱 10 81. 38 0. 03 81. 35

　茶碱 10 99. 10 0. 03 99. 18

　氨茶碱片3 中茶碱 5 81. 26 0. 05 81. 28

　茶碱片3 5 97. 82 0. 04 97. 73

　氨茶碱针剂中茶碱 5 77. 02 0. 05 77. 05

　　3 含量为标示量

2. 4　结　论
在一定条件下,DD TC 不仅能定量的沉淀A g+ , 而且DD TC 本身还是示波活性物质, 过量半

滴DD TC 便可使汞膜2银电极的示波图形发生突变, 产生一敏锐切口, 指示终点很灵敏, 又由于

示波极谱滴定法对上述药物的测定结果与文献法相符, 用于代替传统的重量法, 具有快速、准确、

简便、省药的实用价值.

D eterm inat ion of T heine and T heinein Am inophylline
by O scillograph ic T it ra t ion

M eng Zhao ren　　Zhan Yongfu
(D ep t. of Chem . , J ilin T eacher’s Coll. , J ilin　　132013)

A bs tra c t　 In th is paper, a m ethod is described fo r the determ ina t ion of theine and

theine in am inophglline by o scillograph ic t it ra t ion. T he theine o r theine in am im ophylline and

A gNO 3　can m ake p recip ita t ion quan t ita t ively. T he quan t ita t ive and excess A gNO 3　 is added in

it, w hen react ion has been com p leted, the residua l A gNO 3　can be carred ou t d irect ly by o scil2
lograph ic t it rim etry w ith DD TC as t it ran t. T race DD TC can m ake a slo t on o scillogram of m er2
cu ry2m em b rane and silver electrodes. U sing DD TC standard so lu t ion to t it ra te, tha t is the slo t

appearing. It can be u sed to ind ica te end po in t sen sit ively. T he characterist ics of the m ethod

are being qu ick and exact, easy to ob serve the fina l resu lt and saving m ateria ls.

Ke y w o rds　O scillography, T it ra t ion, T heine
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