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K103用于药片与饮料中抗坏血酸的示波测定

郑建斌+ 倪宏刚 张宏芳

(西北大学分析科学研究所，陕西省电分析化学重点实验室西安710069)

摘要在0．2 mol／L NaOH底液中，碘酸钾在示波图阴极支一0．6 V(V．S．SCE)和一1．6 V处产生2个切口。

当向上述体系中逐渐加入还原性物质抗坏血酸时，一1．6 V处切口的深度随抗坏血酸加入量的增加而变浅。

根据KIO，的这一示波特性，建立了用二次微分简易示波伏安法间接测定抗坏血酸的新方法，并将该法用于

Vc片剂及酷儿饮料中vc含量的测定。在选定的实验条件下，碘酸钾在二次微分简易示波图上的峰高与抗坏

血酸浓度在3．0×10一一4．5×10。mol／L范围内呈线性关系，回归方程为：h(口)=258—2．839 X 105 C

(mol／L)，R=0．995 4，检出限为2．0 X 10～mol／L，对于3．0×10。mol／L Vc的5次测定的相对标准偏差RSD

为2．9％，回收率为98．9％。氧化还原体系中的示波测定方法能用于某些没有示波活性的物质测定。
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抗坏血酸(Vc)是广泛存在于水果、蔬菜以及食品中的水溶性维生素。目前，抗坏血酸的测定方法

有碘量法‘2I、光度法‘3l、荧光法‘4|、电化学法‘5|、原子吸收光谱法‘61以及化学发光法‘7一o 3等。因Vc没有

示波活性而不能用示波分析法直接测定，但作者在实验中发现KIO，在NaOH底液中可产生灵敏切口，

当加入Vc时，Vc与KIO，之间发生氧化还原反应能使KIO，自身产生的二次微分伏安峰高降低(切口变

浅)，可用于Vc的间接测定。本文报道将二次微分简易示波伏安法用于Vc片剂及酷儿饮料中Vc含量

的测定。

1实验部分

1．1仪器和试剂

二次微分简易示波伏安测定采用SR--071B双踪示波器(江苏扬中电子仪器厂)、XD-22低频信号发

生器(江苏洪泽电子设备厂)、二次微分简易示波伏安仪¨1。，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；单扫描伏安测定采用M283恒电位／恒电流系统(美国ECRkG公

司)，三电极系统：玻碳电极为工作电极，217型饱和甘汞电极为参比电极，铂丝为对电极。

1．0×10’2 mol／L Vc标准溶液(新鲜配制)：称取0．044 0 g Vc(分析纯，成都金山化工试剂厂)，用

适量水溶解并定容至25 mL备用。使用时用水稀释至所需浓度。

1．0×10。3 mol／L碘酸钾标准溶液配制：称取0．010 7 g碘酸钾，用适量水溶解，转入50 mL容量瓶

中用水定容至刻度。其余试剂均为分析纯，实验用水为超纯水。

Vc片剂(生产批号：0307264．1，西安利君制药股份有限公司)标示量为0．1 g／片。酷儿橙汁饮料

(产品标准号：Q／BC 005-2002)。

1．2二次微分简易示波伏安法测定

在50 mL烧杯中，加入l mol／L NaOH底液10 mL和1．0 X 10。3 moL／L碘酸钾溶液2．0 mL，并用超

纯水稀释至50 mL；插入电极，调节合适的搅拌速度，接通电路，调节交、直流电流等参数，以获得一个稳

定性较好、灵敏度较高、线性范围较宽的dE／dr．E示波图，然后转换成二次微分简易示波伏安图L1卜14o；

加入一定量Vc标准溶液，用限幅电路法¨41测量KIO，在二次微分简易示波伏安图上的峰高。
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1．3单扫描伏安法测定

玻碳电极经Al：O，粉(0．05¨m)抛光，高纯水超声清洗，然后插人含一定量NaAc—HAc溶液(pH=

4．7)中，在0．1～0．7 V范围进行阳极扫描，记录氧化伏安峰。线性扫描伏安法电压扫速100 mV／s。

2结果与讨论

2．1底液种类和浓度对Ve测定灵敏度和线性范围的影响

实验了碘酸钾在H2 S04、HCl、HCOOH、NaAc—HAc(pH=4．7)、NaCl、KCl、KN03、NH4 Ac、NaAc、

NH3-NH。C1、硼砂、KH2PO。、Na2HPO。、硼砂一KCl-NaOH、NaOH、KOH及4种不同pH值的B—R缓冲溶液共

20种底液中的示波行为。结果发现，在NaOH、KOH等强碱性底液中，碘酸钾在dE／dt—E示波图阴极支

上，一0．6 V(vs．SCE)和一1．6 V处分别产生1个较灵敏的二次微分简易示波伏安峰(见图1)。在此强

碱性条件下碘酸钾能迅速氧化Vc，使加入Vc后示波图上碘酸钾二次微分简易示波伏安图上峰高降低。

其中，一1．6 V处峰随Vc的加入响应较灵敏、线性范围较宽。

图1 5．0×10“mol／L碘酸钾(实线)在0．2 mol／L 图2 NaOH浓度的影响

NaOH(虚线)中的示波图(阴极支) Fig．2 Effect of NaOH concentration on the

Fig．1 Oscillogram of 5．0×10—6 mol／L potassium relative peak height

iodate(solid line)in 0．2 mol／L NaOH(dotted line)

NaOH溶液浓度对碘酸钾峰高影响的实验结果见图2。图中结果表明，在0．2 mol／L NaOH溶液中，

碘酸钾峰最高。另外，在该溶液中二次微分简易示波伏安图的稳定性较好。实验中选择的NaOH溶液浓

度为0．2 mol／L。

2．2碘酸钾加入量对Ve测定灵敏度和线性范围的影响

碘酸钾浓度对Vc测定结果影响的实验表明，在0．2 moL／L NaOH底液中，碘酸钾在二次微分简易示

波图上的峰高在一定范围内随其浓度增加线性增高。当碘酸钾浓度为4．0×10～moL／L时，测定Vc的

检出限低且线性范围较宽。实验中加入碘酸钾的浓度为4．0×10～moL／L。

表1 KIO，浓度对Vc测定的影响

Table 1 Effect of concentration of K103 on determination of Vc

105c(K103)／Linear range。Detection limit Correlation coefficient

(m01．L一1) 105c(Vc)／(mol·L一1) 106c(re)l(mol·L一1) R

2．O 0．45～3．0 2．5 O．993 1

3．O 0．45～3．5 2．5 0．990 2

4．O O．30～4．5 2．O O．995 4

5．O 0．30～2．5 6．0 0．991 3

6 0 0．40—2．5 6．O O．995 6

2．3交、直流电流大小和交流电频率对Vc测定的影响

交、直流电流大小对碘酸钾二次微分简易示波图上相对峰高影响的实验证明，选择0．40 mA的交
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流和0．001 0 mA直流电流可获得稳定性好、峰高较高的示波图。

交流电频率在10—90 Hz范围内变化时对碘酸钾二次微分相对峰高影响的实验证明，在50 Hz时

碘酸钾二次微分相对峰高最大，且示波图比较稳定。故选择50 Hz的交流电流作为极化电流。

2．4线性范围、检出限及相对标准偏差

测得碘酸钾的二次微分简易示波图上的峰高与抗坏血酸浓度在3．0×10～-4．5×10。5 mol／L范围

内呈现性关系，回归方程为h(t，)=258—2．839×105c(mol／L)，相关系数R=0．995 4，检出限为2．0×

10～mol／L。对：r 3．0×10。mol／L Ve 5次测定的相对标准偏差RSD为2．9％、回收率为98．9％。

2．5共存物质的干扰

针对饮料、Vc片剂中可能存在的成分，实验了淀粉等物质对测定的影响。当对2．5×10。5 mol／L Ve

测定的相对误差在一5％～5％范围内时，1倍的淀粉、2倍的白砂糖和10倍的乳酸钙不干扰Vc测定。

口一胡萝卜素不溶于水，在本实验中无干扰。

2．6样品测定

取Vc片剂5片，研细，取约0．1 g，精密称定，水溶解后转移至50 mL容量瓶中用水定容，超声

10 min至完全溶解。将此溶液干过滤，弃去初滤液20 mL，取随后滤液1 mL，于100 mL容量瓶中用水定

容，作为待测样品溶液；酷儿饮料，直接用原样作为待测样品(生产日期为2003年6月25日，测定日期

2003年9月15日)。然后，用标准曲线法对样品中Vc含量进行测定，样品测定结果及回收率如表2所

示。

表2 Ve测定结果

TaMe 2 Determination results of Vc

‘Unit of Vc concentration in the sample 1：10—3 g／tablet；unit of Ve concentration in the sample 2：10‘3 g／mL．

为验证本文方法的可靠性，用单扫描伏安法对于饮料中Vc的含量进行了定量测定，回归方程为：

i(txA)=一1．73+2．1lc(mol／L)，r=0．996 7，RSD=1．3％(n=5)。饮料中Vc含量5次测定平均值为

0．27×10～g／mL，与本法测定的结果一致。

本文实验表明，氧化还原体系中的示波测定方法能用于某些没有示波活性的物质的测定，对于扩大

示波分析的应用范围有实际意义。
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Application of K103 to Oscillographic Determination

of Vc in a Troche and a Drink

ZHENG Jian—Bin+，NI Hong—Gang，ZHANG Hong—Fang

(Institute of Analytical Science，Shaanxi Provincial Key Laboratory of

Electroanalytical Chemistry，Northwest University，Xi’口凡710069)

Abstract In a 0．2 moL／L NaOH solution，K103 can yield two peaks at一0．6 V(掷．SCE)and一1．6 V on

the cathode of oscillogram．The reduction at一1．6 V is quite sensitive，its depth would get shallow with the

increase of Vc because of the reaction between Vc and K103．Based on this oscillographic character，a new

method，second order differential simple oscillographic voltarnmetry for the determination of Vc in a troche and

a drink containing Vc is established in this paper．Under the optimal experimental condition，a linear response

was observed in the range 3．0×10—6～4．5×10—5 moVL with a correlation coefficient R=0．995 4 and a

detection limit 2．0×10-6 mol／L for Vc．The relative standard deviation(RSD)and average recovery for the

determination of 3．0×10-1 m彬L Vc are 2．9％and 98．9％(／7,=5)，respec—tively．Thus，nle oscillographic
determination method in a redox system can be applied to the determination of some non—active substances in

oscillographic analysis，and SO it is an actually useful approach for enlarging the application field of oscillo—

graphic analysis．

Keywords K103，Vc，oscillographic analysis，oscillographic determination，drug analysis

  


