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磺胺类药物恒电流库仑滴定法

沈友昌 范锦华
’

顾 群
“

(分析化学教研室 ; ’
无机化学教研室 )

摘 要 利用磺胺类药物的芳环取代反应
,

以恒电流库仑滴定法测定其含量
,

方法简便
、

快速
.

梢密度和准确度均较好
,

取得了满意的结果
。

’
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磺胺类药物由于芳伯氨基的存在
,

使芳

苯环的活泼性增加
,

如磺胺
、

磺胺眯
、

磺胺醋

酞等
,

可与澳发生二澳取代反应
。

或者 夕 具

有某些 含氮杂环取代基时
,

如磺胺吻吮
,

磺胺

甲喃吮
、

磺胺唾哇等可与澳发 生三澳取代反

应〔`」 ,

恒电流库仑滴定法
,

就是加入被测溶液

中 K Br
,

电解生成 Br
:

而与磺胺类药物发生芳

环取代反应
,

根据库仑滴定仪所消耗的电量
,

求得样品的准确含量 .z[
“ 〕 。

1 实验部分

1
.

1 仪器和 试荆

仪器 恒电流库仑滴定仪 ( 自制
,

恒电流

精度为士 0
.

1 林A / m A
·

h)
,

磁力搅拌器 (上海

南江电讯厂 )
,

铂电极 Z c m
Z

(上海 电光器件

厂 )
,

永停装置 (自制 )
。

试剂 N a Z S Z o 3 、

K B r 、

K l
、

H C I ( 均 为 A R

级 )
,

磺胺类原料药和制剂 (符合药典标准 )
,

实验用水为重蒸馏水
。

L Z 恒 电流 库仑滴定装呈闭

恒 电流库仑滴定装置
,

包括电解系统和

终点指示系统
。

电解系统是电解池
、

计时器和

恒电流源组成
。

指示系统是由一对指示终点

用的铂电极
、

永停装置和灵敏检流计组成
。

为
份 了清除溶解氧的干扰

,

电解池还设有通 N :

保

护的出入 口
。

个 1
.

3 实脸方法

接好电路
,

恒电流源和工作电极之间接

微安表
,

监视恒电流源的变化
,

在测定过程中

电流波动不得大于 1 ~ Z o A
,

终点控制 的永

停装置外加电压 75 ~ 150 m v
,

电解电流为 1

m A
,

测定 时开动搅拌器
,

通 N
Z

保护
,

按 电源

和计时器开关
、

。

.1 .3 1 滴定效率的检鱼 s1[

在电解池中加 入 。
.

l m of / L KI 溶液 5

m l
,

加煮沸冷却的重蒸馏水 50 ml
,

加入已知

浓度的 N a Z s 2 0 :

溶液 1
.

00 ml
,

开动搅拌器和

恒电流源计时器开关
,

进行滴定
。

到达终点

时
,

记录时间并与理论计算值相比较
,

求其百

分率
,

即为滴定效率
。

1
.

3
.

2 样品分析的条件试脸 6[]

根据 自制仪器的性能和磺胺类药物滨取

代反应的要求
,

拟 定对 p H
、

电流强度和不同

浓度进行测试
,

求出药品分析的最佳条件
。

1
.

3
.

3 样品分析川

本 文 控 制 p H 在 1 一 2
,

电流 强 度 为 1

m A
,

电解池中加发生电解质 K Br 2 8
,

精密称

取样品 0
.

5 ~ 1 m g
,

经盐酸溶解
,

加到电解池

中
,

加蒸馏水 50 m l
,

进行测定
。

2 结果与讨论

2
.

1 滴定效率是恒电流库仑滴定法的关键
,

只有滴定效率为 1 00 %或接近 1 00 %方可进

行 恒 电流 库仑滴定
。

本实验 滴 定效 率为
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,

符合一般分析测定要求
。

控制滴定效率
,

除了要求电流准确恒定

l( m A 电流允许 士 l ~ 3 协A 波动 )
,

计时准确

(士 0
.

1 5 )
,

同时还要进行条件试验
。

2
.

2 条件试验结果 (见表 1
、

2
、

3) 表 明
:

p H

控制在 1 ~ 2
.

5 较好
,

p H 在 3 以上含量测定

偏高且不稳定
;
电流强度在 0

.

5 ~ 1
.

5 m A 较

好
,

电流强度过高测定含量偏低
,

精密度也

差 .
样品用量在 1~ Z m g 为宜

。
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3 本法测 定数种原料药和制剂其精密度

均较好
,

与药典法相吻合
。

用该法测定对照品

以及片剂 ( 由于被 测液 极稀
,

辅料不影响测

定 )的回收率试验表明其准确度较为理想
,

结

果见表 4
。

A : e

ou
l
咖

e t r j e t it r a t i o n m e th od
` B 了 p h a r m a e o 阴” i a m e r t h od

2
.

4 磺胺类药物恒 电流库仑滴定法
,

样品用

量少 ( 1 0 5 至数 1 0 、 g )
,

分析速度快 (几十分

种分析一个样品 )
,

精密度和准确度也超出一

般微量分析方法
。

恒电流库仑滴定法虽然是

一个应用较早的方法
,

但它以其准确度高
,

适

用于微量或痕量分析
、

便于仪器化和 自动 化

而受到分析工作者的器重
,

现已成为电分析

的一个重要分支
,

在药物分析中也有众多文

献报道 [ 9 ]
。
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