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依诺沙星修饰碳糊电极的制作及应用

钟爱国k临海 vtzsss浙江省台州师专生化系l

  碳糊电极以其制作简单 !可更新表面 o且有较好的选择

性和较高的灵敏度而倍受人们的青睐 ∀目前常见的化学修

饰碳糊电极多为伏安型 o而电位型的较少见 ∀本文研制了用

硝酸汞和依诺沙星生成的配合物作电活性物质修饰碳糊电

极 ∀该电极对溶液中的依诺沙星有良好的线性响应和较低

的检出限 ~用该电极测定了市售药片中的依诺沙星含量 o结

果较好 ∀

1  试剂与仪器

石墨粉k光谱纯l o液体石蜡k≤°l o�ªk��vluk� q� l o依

诺沙星对照品k浙江省药品检验所提供 o纯度 || qx h l ~依诺

沙星片k浙江海正药业公司提供l ~³�≥ p v¦型精密酸度计 ∀

2  实验方法

2 q1  电活性物质的制备

称取 �ªk��vlus qwsvwªk即 t quwu°°²̄ �ª
u n l o滴加适量

浓 ���v o配成酸性溶液k³�t qxl o再移入 s qvuwsª依诺沙星

纯品k即 t qsw°°²̄l o此时依诺沙星充分反应 o生成橘色沉

淀 o充分洗涤后抽滤 o在室温下烘干备用 ∀

2 q2  电极的制备

称取 s qvsysª石墨粉 os qtstzª液体石蜡和 ws°ª电活

性物质 o在研钵中充分研磨 o混合均匀 o得到含电活性物质量

分数为 { q|v h的碳糊材料 ~将此碳糊填入一直径为 u ∗ v°°

的玻璃细管中 o用玻棒压紧 o将制成的电极在称量纸上抛光 o

碳糊的另一端则用一细铜丝引出 o即成硝酸汞盐 p依诺沙星

配合物修饰碳糊电极 ∀

2 q3  试验方法

吸取一定量盐酸依诺沙星标准溶液入 uxs °̄ 容量瓶中 o

用硼砂溶液调节 ³� 值至 ts ~倒入 ux °̄ 小烧杯中 o以碳糊电

极作指示电极 o饱和甘汞电极为参比电极 o在磁力搅拌子搅

拌下 o在 ³� 计上读取稳定的电位值 ∀

3  结果与讨论

3 q1  碳糊电极制备条件的选择

碳糊不易固定于直径大于 x°° 以上的玻管内 o也不易

压紧于直径小于 t°° 的玻管中 o因此选用直径为 u ∗ v°°

的细玻管 o碳糊被压紧后高度约 u¦° o太多则浪费 o太小则易

渗液 o碳糊中物料的比例对电极的性能影响较大 o碳糊太稀

时 o电极响应时间太长 o而太干时则电极的响应重现性较差 ~

电活性物质的含量大 o则电极的灵敏度和斜率较高 o但太高

则易从碳糊中渗沥出来 ∀试验证明 o碳糊中碳粉 o电活性物

质 o液体石蜡的比例为 t }s qtv }s qvv时 o此时碳糊的粘度和

电位响应情况俱佳 ∀

3 q2  ³� 值对电极电位的影响

盐酸依诺沙星的浓度在 t qs ≅ ts2v °²̄r�时 o³� 值在 | ∗

tu之间时 o对电极的电位无影响 ∀

3 q3  线性范围及检出限

在选定的条件下 o用一系列依诺沙星标准溶液测定电极

的响应曲线 ∀结果表明 o电极的线性范围是 x qs ≅ ts p x ∗ t qu

≅ ts p t °²̄r�即有 w个数量级宽 o其检出下限为 t qs ≅ ts p x

°²̄r�o电极的斜率为 xw q{°∂r³≤ ∀

3 q4  电极的响应时间和寿命

当依诺沙星标准溶液的浓度为 ts p w °²̄r�时 o电极的静

态响应时间小于 v°¬±~动态响应时间为 t qx°¬±~室温下用该

电极连续测定 tsp v °²̄r�依诺沙星标准溶液 x«o电极电位

波动小于 w°∂ o至少在半年内对依诺沙星溶液有线性响应 o

但测定样品时每周要重新制作标准曲线 ~制作的同一支电极

不更新表面 o在一个星期内连续测定 ws次 o相对偏差小于 t q

x h ∀

3 q5  电极的选择性

维持试液中依诺沙星的浓度为 t qs ≅ tsp w °²̄r�o采用

混合溶液等浓度法 o在碱性缓冲液中 o测定了碳糊电极对多

种常见离子对测定的干扰情况 ∀实验表明 o�¯v n !�±u n !

�¬un !≤∏u n !°¥u n !�ªu n !� ªu n !� ±u n 等阳离子对电极基本

无干扰 ~硬脂酸钠 o钠盐 o钾盐 o淀粉 o苯甲酸 o柠檬酸 o葡萄

糖 o脲素 o哌嗪等辅料干扰较小k选择性系数在 ts p w ∗ ts p v

之间l ~对诺氟沙星 !氧氟沙星和吡啶的选择性系数分别为 u q

s ≅ ts p u ot qx ≅ ts p u和 t qs ≅ ts p u ∀

3 q6  纯品回收率试验

称取 s quxssª依诺沙星重结晶纯品 o温热酸溶解后 o移

入 uxs °̄ 容量瓶中 o再分别加入依诺沙星 s qtuxsªo最后加入

x °̄ 硼砂溶液k³� ts qvxl o二次水稀释至刻度 ∀用电极作纯

品收试验 o回收率在 || qs h ∗ tst qu h之间 ∀

3 q7  样品分析

任取药片 us片研碎 o混合均匀备用 ∀称取 s qtuxsª样

品 o用本法和药典法分别对标示量为每片 wss°ª的三批依诺

沙星药片的含量进行了测定 o结果如表 t所示 ∀

表 1  依诺沙星药片的测定结果k°ªr片 oν � vl

本法 药典法

批号 平均值 � ≥⁄r h 平均值 � ≥⁄r h

swtx wst qw s qw{ wst qx s qwz

sxux wss qy s qwv wss q| s qw|

sysx wst qs s qt{ wss qx s qu{

收稿日期 }usst p sw p sw
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