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Nghiên cứu xác định một số hợp chất hữu cơ có 
hoạt tính sinh học bằng phương pháp von - ampe 
hòa tan : Luận văn ThS. Hóa học: 60 44 29 \ 
Nguyễn Thị Thu Hoà ; Nghd. : PGS.TS. Hoàng 
Thọ Tín 

Trong các phương pháp điện hóa hòa tan, phương pháp von-ampe hòa tan có độ 

nhạy cao, kĩ thuật phân tích không quá phức tạp, máy móc thiết bị phổ biến trong 

các phòng thí nghiệm lại không quá đắt tiền, có độ lặp và độ chính xác cao.Ứng 

dụng chính của phương pháp này là: phân tích môi trường, phân tích lâm sàng, phân 

tích thực phẩm. Đặc biệt là hướng ứng dụng mới trong phân tích dược phẩm, mẫu 

sinh học bằng phương pháp von-ampe hòa tan hấp phụ. Tuy quá trình ứng dụng 

phân tích điện hóa vào phân tích thuốc và mẫu sinh học đã được làm nhiều trên thế 

giới nhưng ở Việt Nam vẫn còn tương đối mới mẻ, chưa có nhiều công trình về lĩnh 

vực này, trong luận văn này chúng tôi chỉ dừng lại ở việc xác định một chất trong 

thuốc kháng sinh và định lượng trên một số mẫu thuốc thật. Có nhiều loại kháng 

sinh đặc biệt các chất thuộc họ β- lactam, cefa , quinolone… khá phổ biến song 

trong luận văn này chúng tôi chọn chất nghiên cứu là Cefaclor thuộc họ β - lactam. 

 

CHƯƠNG I . TỔNG QUAN 

 Cefaclor tên theo IUPAC : 3-chloro-7-D-(2-phenylglycinamido)-3-cephem- 4-

carboxylic acid monohydrate 

Cấu trúc phân tử của Cefaclor 

                                                 

Công thức hóa học : C15H14ClN3O4S 
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Khối lượng phân tử : 367,8 g/mol 

Công thức hóa học dạng monohidrat : C15H14ClN3O4S. H2O 

       Các nhà nghiên cứu thuộc Brazil và Anh đã tiến hành nghiên cứu xác định gián 

tiếp cefaclor bằng phương pháp von-ampe hoà  tan catôt. Cefaclor không bị khử 

trên điện cực thuỷ ngân, nhưng nó lại được xác định bằng phương pháp cực phổ von 

ampe hoà tan catot dưới dạng sản phẩm thuỷ phân trong môi trường kiềm, sản phẩm 

này đạt được hiệu suất cao  trong dung dịch đệm Britton-Robinson pH =10 ở 50ºC 

trong 30 phút (pic khử  tại pH = 10 ở thế -0,7V ). Đường chuẩn theo phương pháp 

cực phổ xung vi phân  tuyến tính đến khoảng 10-4 M. Hiệu suất thu hồi 93% 

cefaclor trong nước tiểu có nồng độ cefaclor 38,6 µg/ml. Sử dụng phương pháp 

von-ampe hoà tan và hấp phụ lên điện cực thuỷ ngân  ở thế hấp phụ là -0,2 V trong 

30s, đường chuẩn tuyến tính  thu được trong khoảng 0,35 đến 40 µg/ml trong dung 

dịch đệm B-R pH =10. Độ lệch chuẩn tương đối 4,2%, giới hạn phát hiện 2,9 ng/ml. 

Phương pháp này có thể được dùng để xác định trực tiếp cefaclor trong nước tiểu 

mà không cần xử lý mẫu.[28] 

Theo [42]  tác giả đã nghiên cứu xác định Cefaclor bằng phương pháp von – 

ampe xung vi phân với điện cực làm việc là điện cực giọt thủy ngân và điện cực so 

sánh  là Ag/AgCl , thủy phân cefaclor trong dung dịch NaOH 0,5M , pic của 

cefaclor xuất hiện tại – 0,85V. Trong khoảng nồng độ từ 1.10-8 M đến 5.10-6 M 

nồng độ cefaclor có độ tuyến tính cao với chiều cao pic. Phương pháp có giới hạn 

phát hiện là 5.10-9 M. 

CHƯƠNG 2. NỘI DUNG NGHIÊN CỨU 

         Mục đích nghiên cứu của đề tài là xây dựng quy trình phân tích định lượng 

cefaclor bằng phương pháp von-ampe hòa tan, từ đó áp dụng xác định hàm lượng 

Cefaclor trong một số mẫu thuốc trên thị trường. Vì vậy nội dung nghiên cứu bao 

gồm: 

1. Khảo sát các điều kiện thủy phân 

2. Khảo sát các phương pháp ghi đường hòa tan 

3. Khảo sát các điều kiện đo tối ưu  
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 4. Xây dựng đường chuẩn, đánh giá phương pháp 

 5. Phân tích một số mẫu thuốc trên thị trường 

 

CHƯƠNG 3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Khảo sát các điều kiện thủy phân 

3.1.1. Khảo sát sự xuất hiện pic của cefaclor 
           Sự xuất hiện pic của Cefaclor khi đo trong nền dung dịch NaOH có thể được 

lí giải do sản phẩm thủy phân của Cefaclor đã có phản ứng điện hóa. Do đó, chúng 

tôi chọn nền là dung dịch NaOH trong các lần đo sau. 

3.1.2. Khảo sát ảnh hưởng của nồng độ NaOH đến sự thủy phân  

         Chúng tôi tiến hành khảo sát ảnh hưởng của nồng độ NaOH sau khi đã thủy 

phân  Cefaclor 5.10-7 M trong dung dịch NaOH khoảng 30 phút. Chiều cao pic đạt 

giá trị cao nhất ở nồng độ NaOH 0,1M. Căn cứ vào kết quả trên chúng tôi chọn 

nồng độ NaOH là 0,1M cho các lần đo sau. 

3.1.3. Khảo sát thời gian thủy phân 

Chúng tôi tiến hành khảo sát ảnh hưởng của thời gian đến quá trình thủy 

phân chất phân tích trong dung dịch NaOH. Kết quả trên cho thấy khi thời gian thủy 

phân tăng từ 5 phút đến 40 phút  thì chiều cao pic cũng tăng tới 25 phút thì không 

tăng nữa. Do đó chúng tôi chọn thời gian thủy phân là 25 phút trong các lần đo sau. 

 
3.2.Khảo sát các kĩ thuật quét 

3.2.1.Phương pháp von-ampe vòng (CV) 
 

Chúng tôi tiến hành ghi đường CV của chất phân tích để tìm hiểu quá trình là 

hòa tan anot hay hòa tan catot. Chúng tôi chọn quét thế theo chiều âm (hòa tan 

catot) cho các lần đo tiếp theo. 
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3.2.2.Kĩ thuật xung vi phân và kĩ thuật quét sóng vuông 

Chúng tôi thấy với kĩ thuật xung vi phân cho pic thon và đẹp hơn kĩ thuật 

sóng vuông. Vì vậy chúng tôi chọn kĩ thuật xung vi phân (DP) cho các lần đo sau. 

3.3. Khảo sát các thông số đo 

3.3.1. Khảo sát thế hấp phụ 

Kết quả cho thấy khi thay đổi thế hấp phụ từ -0,5V đến -0,1V thì chiều cao pic tăng 

dần sau đó lại giảm. Do đó chúng tôi chọn thế hấp phụ là -0,2V cho các khảo sát 

tiếp theo. 

3.3.2. Khảo sát thời gian làm giàu 

Kết quả cho thấy khi tăng thời gian làm giàu thì chiều cao pic tăng dần, nếu 

tiếp tục tăng chiều cao pic lại giảm vì xuất hiện sự hấp phụ đa lớp. Nhìn vào kết quả 

trên chúng tôi chọn thời gian làm giàu cho nồng độ Cefaclor 10-7 M là 120 giây, còn 

nồng độ Cefaclor 10-6 M là 90 giây vì ở giá trị này pic khá cao và cân đối. 

3.3.3. Khảo sát thời gian cân bằng 

Kết quả cho thấy khi tăng thời gian cân bằng thì chiều cao pic có tăng nhưng 

tăng chậm . Nói chung thời gian cân bằng không ảnh hưởng nhiều đến chiều cao 

pic. Do đó chúng tôi chọn thời gian cân bằng là 5 s cho các lần đo sau. 

3.3.4. Khảo sát tốc độ quét thế 

Căn cứ vào kết quả chúng tôi chọn tốc độ quét thế 20 mV/s cho các khảo sát 

tiếp theo vì tại đây pic khá cao và cân đối. 

3.3.5. Khảo sát ảnh hưởng của biên độ xung 

Kết quả cho thấy khi thay đổi biên độ xung thì cường độ dòng và thế đỉnh 

pic cũng thay đổi.Qua kết quả nghiên cứu cho thấy tại biên độ xung 0,05 V thì chiều 

cao pic tương đối lớn và pic khá cân đối. Do đó chúng tôi chọn biên độ xung là 0,05 

V cho các khảo sát tiếp theo. 
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3.3.6. Khảo sát ảnh hưởng của bước thế 

Chúng tôi chọn bước thế 0,005V cho các khảo sát tiếp theo. 

3.3.7. Khảo sát tốc độ khuấy 

Qua kết quả phân tích cho thấy ở 2000 rpm cường độ pic đạt giá trị tương đối 

cao và pic khá cân đối. Do đó chúng tôi chọn tốc độ khuấy là 2000 rpm cho các 

khảo sát tiếp theo. 

3.3.8. Khảo sát thời gian sục khí  

 Thấy thời gian sục khí không ảnh hưởng nhiều đến chiều cao pic, từ 200s trở 

đi hầu như lượng oxi hòa tan trong dung dịch đã bị đuổi hết nên ở thời gian sục khí 

lâu hơn pic cũng không thay đổi đáng kể, do đó chúng tôi chọn thời gian sục khí là 

200s cho các khảo sát tiếp theo. 

 

3.4. Xây dựng đường chuẩn, đánh giá phương pháp 

3.4.1. Xây dựng đường chuẩn  

Để xây dựng đường chuẩn của chất phân tích chúng tôi tiến hành đo 6 mẫu có nồng 

độ từ 10-7M đến nồng độ 10.10-7M với các điều kiện tối ưu đã được khảo sát ở trên. 

à Phương trình hồi qui đầy đủ của đường chuẩn có dạng : 

Y = (0,01595 ± 0,20159) + (1,29885 ± 0,03321).X 

 

3.4.2. Khảo sát độ lặp lại  và  giới hạn phát hiện của phương pháp 

3.4.2.1. Độ lặp lại  

 

Khảo sát độ lặp lại là một yếu tố quan trọng để đảm bảo sự chính xác và độ 

tin cậy của phép đo.Để đánh giá độ lặp lại của phương pháp chúng tôi tiến hành đo 

lặp lại 8 lần với  2 mẫu dung dịch Cefaclor 10-7M và 10-6 M thủy phân trong dung 
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dịch NaOH 0,1M trong 25 phút. Độ lệch chuẩn và hệ số biến động tương đối nhỏ vì 

vậy phương pháp có thể đáp ứng nhu cầu phân tích. 

3.4.2.2. Giới hạn phát hiện (LOD) và giới hạn định lượng (LOQ) của phương 

pháp  

Như vậy với các điều kiện đo như trên phương pháp có thể đạt giới hạn phát 

hiện là 6,27.10-9 M (2,31 ppb) và giới hạn định lượng là 2,09.10-8 M(7,69 ppb). 

3.5. Phân tích một số mẫu thuốc trên thị trường 

3.5.1.Mẫu Cefaclor của công ty cổ phần hóa dược MEKOPHAR (MKP) 

Kết quả phân tích đạt 100,46%. So với lượng Cefaclor trong 1 viên nang mà 

nhà sản xuất đưa ra là 250 mg thì độ sai lệch là 0,46 %. 

3.5.2. Mẫu Cefaclor của công ty cổ phần hóa dược phẩm TW 25 

Kết quả phân tích đạt 98,31%. So với lượng Cefaclor mà nhà sản xuất đưa ra 

là 250 mg/1 viên nang thì độ sai lệch là 1,69%. 

3.5.3. Mẫu CEFACLOR 125 mg 

Kết quả phân tích đạt 98,28 %. So với lượng Cefaclor có trong 1 gói mà nhà 

sản xuất đưa ra là  125 mg thì độ sai lệch là 1,72 %. 

KẾT LUẬN 

Luận văn đã đạt được một số kết quả như sau: 

Với qui trình phân tích và các điều kiện đo tối ưu đã được xác định ở trên, cefaclor 

có độ tuyến tính cao trong khoảng nồng độ 10-7M đến 10-6M,  đường chuẩn có dạng 

Y= (1,305 ± 0,0199).X , phương pháp có độ lặp lại cao.Phân tích mẫu thuốc có trên 

thị trường của công ty cổ phần hóa dược Mekophar bằng phương pháp thêm chuẩn 
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