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摘　要　在微波作用下用循环伏安法和方波伏安法研究了对乙酰氨基酚的电化学特性, 结果表明微

波可以增大氧化峰电流, 建立了一种微波增敏作用下检测对乙酰氨基酚的电化学方法。在最佳实验条件

下, 响应电流与对乙酰氨基酚的浓度在 0. 2—80�g / mL 的浓度范围内呈良好的线性关系( r = 0. 9966,

n= 7) , 回归方程为: ip (�A) = 1. 92×103C( �g / mL ) - 29. 4, 检出限为 0. 05�g/ m L, 连续 10 次测定 4�g/ mL

的对乙酰氨基酚溶液, RSD为 0. 82%。
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1　引言
对乙酰氨基酚( Paracetamol, PA) ,俗称扑热息痛,为乙酰苯胺类药物,具有解热、镇痛的功效,

其分析测定方法在临床医学及药理学研究方面有重要意义。目前测定的方法主要有分光光度法
[ 1]
、

一阶导数光谱法、色谱法、化学发光法和电化学方法 [ 2]等。电化学检测简单、检测成本低,所以倍受

关注;电化学方法测定 PA 已有报道[ 3] , 但是利用微波增敏在裸电极上检测 PA,未见文献报道。

微波是指波长为 1—1000mm ,频率从 0. 3—300GHz超高频电磁波。微波加热常采用的频率是

2450MHz,对应波长为 12. 24cm
[ 4]
。微波辐射已经广泛应用于有机合成、分析化学样品预处理及其

他生产过程[ 5—7] ,将微波技术引入电化学分析,是一项新技术,其特点是快速、高效、电极处理简单。

本文将微波辐射引入方波伏安法中,建立了一个用于 PA检测的新方法。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

CHI 660B 电化学工作站(上海辰华仪器有限公司) ; WLD 07S 型微波设备(南京三乐微波技术

发展有限公司)。

三电极系统:以面积固定为 12mm2铂片为工作电极, 213型铂电极为辅助电极,饱和甘汞电极

为参比电极。

400�g / mL PA 储备液(用时现配)。所有化学试剂均为分析纯。实验用水为二次蒸馏水。



2. 2　实验方法

方波伏安实验在 CHI 660B电化学工作站上进行, 仪器参数为: 脉冲幅度 Esw= 45mV, 频率

f = 15Hz,扫描间隔� s= 4mV。以0. 05mol/ L H2SO4配制4�g/ mL PA溶液于电解池中,在 100W 微

波作用 15s后,用方波伏安法在 0. 4—1. 0V范围内进行扫描,记录PA的峰电流并进行最小二乘法

平滑处理。以峰高定量并绘制峰电流与 PA 浓度的校准曲线,连续测定,得到 RSD值,同时对样品

处理后进行分析测定及回收率实验。

3　结果与讨论

3. 1　支持电解质的选择

分别测定了 PA 在不同浓度和 pH 值的 HCl、H2SO4、BR、NH3-NH 4Cl、HAc-NaAc 缓冲溶液中

的伏安行为。结果表明,在酸性介质中才能得到稳定的信号, 且 0. 05mol/ L H2SO 4作为底液时电流

信号最大,因此,选择 0. 05mol/ L H2SO 4作为支持电解质。

3. 2　PA的循环伏安和方波伏安特性研究

PA 在铂电极上的循环伏安特性如图 1,在 H2SO4 空白溶液中(图 1a) , 无明显氧化还原峰出

现,但是当空白溶液加入 PA 时,无微波作用时(图 1b)在 0. 75V 处出现一个明显氧化峰,在加入微

波作用时(图 1c )在 0. 75V 处出现同一个氧化峰, 且峰电流增大。可能是微波作用, 加速了PA的电

化学氧化化反应速度。

PA 在铂电极上的方波伏安特性如图 2所示, 在 H2SO 4空白溶液中(图 2a) , 无明显氧化峰出

现,但是当空白溶液加入 PA 时, 无微波作用时(图 2b)在 0. 74V 处出现氧化峰, 在 100W 微波作用

下(图 2c)在 0. 73V 处同样出现同一个氧化峰, 在微波作用下, 峰电位基本不变, 但是峰电流与无微

波作用相比, 明显增大。

图 1　H2SO4 和 PA 循环伏安图

a—— 0. 05mol/ L H2SO 4 循环伏安图;

b——无微波作用下 PA 循环伏安图;

c——微波作用下 PA 循环伏安图。

图 2　H2SO 4和 PA 方波伏安图

a—— 0. 05mol/ L H2SO 4 方波伏安图;

b——无微波作用下PA 方波伏安图;

c——微波作用下 PA 方波伏安图。

3. 3　实验条件的优化

3. 3. 1　方波伏安法中仪器参数的优化

方波伏安法中,仪器参数对检测信号影响很大, 为了获取最佳的检测信号,在浓度为 4�g/ mL

PA 溶液中, 考察了参数E sw , f , �s等的最佳条件。
实验显示, Esw在 10—100mV 范围内变化时, 峰电流信号随着 Esw的增大而增大,当 Esw大于
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45mV时,峰电流增大的同时峰形开始变宽,因此, Esw选择 45mV。f 和 �s 共同决定着检测的扫描
速度, f 在 5—50Hz的范围内变化时,峰电流信号随着 f 增大而增大,峰宽变宽,综合考虑, f 选择

15Hz;在 Esw为 45mV和 f 为 15Hz条件下,研究 � s对峰电流信号的影响,在 �s为 4mV 时, 峰电流

信号最为灵敏。综上所述, 最佳的仪器参数为: Esw= 45mV, f = 15Hz, �s= 4mV。

在上述参数下, 进一步考察了起始电位对峰电流的影响,结果表明,在起始电位由- 0. 1V 向

+ 0. 5V正移时,峰电流先是增大, 然后再降低, 在 0. 4V电位达到最大值。因此,选 0. 4V 为起始电

位。

3. 3. 2　微波辐射条件的影响

微波辐射的功率 P、微波辐射的时间 t对检测信号均有影响, 在选定的最佳条件下,考察了微

波辐射对信号的影响。

P 对检测信号有着明显影响, 取浓度为 4�g/ mL PA 溶液, 在 0—200W 的功率范围内,分别微

波辐射 10s,测定电流随着 P 的增大而增大, 这可能由于微波作用下, 溶液中的 PA 吸收能量,分子

运动加速, 更多的 PA 吸附在电极表面,电流增大, 但是当 P 过高时,检测信号的重现性下降,综合

考虑, P 选择 100W。

在 P 确定后, 考察 t的影响, 在选定条件下进行了峰电流测定,结果表明, 在 0—15s范围内, 峰

电流随着时间的增长而增大, 15—60s时间范围内,峰电流随 t的增加明显变缓。这可能因为 PA 分

子吸附微波能量后,分子运动加快, 分子在电极表面吸附量增加导致电流增大,但是随着时间的增

长,在电极表明吸附的分子增大到一定值后,分子之间排斥力增大,降低了电极表面 PA 的有效吸

附量。故选定的 t为 15s。

3. 4　方法的评价

3. 4. 1　线性范围、检出限和重现性

在选定的最佳实验条件下, 考察了校准曲线的线性范围,检出限, 方法的重现性, 结果表明, 在

0. 2—80�g/ mL 的浓度范围内,峰电流跟 PA 浓度呈线性关系,回归方程为: ip ( �A) = 1. 92×103
C

( �g / mL) - 29. 4( r= 0. 9966, n= 7) ,检出限为 0. 05�g/ mL, 连续 10次测定 4�g/ mL PA 溶液峰电

流, RSD为 0. 82%,表明本方法具有较高的重现性。

3. 4. 2　干扰实验

考察了常见无机离子、有机化合物及药物赋形剂对方法的干扰实验, 在选定的最佳实验条件

下,检测相对误差小于±5%范围内, 50倍的抗坏血酸、L -胱氨酸、果糖, 100倍的蔗糖、葡萄糖、甘露

醇、柠檬酸、Cu
2+
、Pb

2+
、CO

2-
3 均不影响测定。

3. 4. 3　样品中 PA 的测定及加标回收实验

取对乙酰氨基酚片剂( 0. 5g/片) 2片研磨,以 0. 05mol/ L H 2SO4 超声溶解,并定容于 1000mL

容量瓶制成样品, 测量时再次稀释 100倍,按照上文选定最佳实验方法测量 PA含量,测得的平均

值为 0. 487g/片( n= 6, RSD= 1. 50%)。

在空白溶液中分别加入 PA 标准液进行回收率实验,试验结果见表 1。结果显示样品平均回收

率为 100. 6%, RSD为 1. 83% ( n= 4)。

4　结论
将微波增敏技术用于对乙酰氨基酚的检测,并验证了微波在对乙酰氨基酚循环伏安、方波伏安

检测中的增敏效应,峰电流与样品浓度在测定范围内呈良好的线性关系,从而建立一种微波增敏作
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用下的检测对乙酰氨基酚电化学方法。

表 1　样品回收率 ( n= 4)

样品
加标量

( �g/m L)

测得加标量

( �g/ mL)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

RSD

( % )

1 1. 00 1. 01 101. 0

2 2. 00 2. 06 103. 0 100. 6 1. 83

3 4. 00 3. 97 99. 3

4 8. 00 7. 92 99. 0
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Determination of Paracetamol by Square Wave Voltammetry

with Microwave Sensitization

CHENG Hao　L I Li-Jun　L I Yan-Qing

( Biological and Chemical Engineering , Guang xi Univ ersity of T echnolog y, L iuzhou, G uangx i 545006, P . R. China)

Abstract　The elect rochemical characterist ics of paracetamol w ere studied by cyclic voltammetry

and square w ave voltammetry in the presence of m icrow ave radiat ion, and a considerable current

enhancement w as observed for paracetamol. A new electrochemical method for the determinat ion of

paracetamol w as established under microw ave sensitization ef fect . Under the opt imal condit ions, there

w as a good linearity betw een the responsivity current and the concentration of paracetamol in the

range of 0. 2—80�g / mL( r= 0. 9966, n= 7) . T he linear regression equation was ip (�A) = 1. 92×10
3
C

( �g/ mL ) - 29. 4 w ith the detection limit of 0. 05 �g/ mL, and the RSD was 0. 82% for the

paracetamol concentrat ion of 4�g/ mL for 10 parallel determinat ions.

Key words　 Sensitization of M icrow ave; Paracetamol; Square Wave Voltammetry; P latinum

Electrode
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