

药物分析技术分章复习题

第一章  习    题
一．填空

1.药品检验工作是药品质量控制的重要组成部分，其检验程序一般分为分析样品的取样_______、_鉴别________、__检查_______、_含量测定________、写出检验报告。

2. 药品质量的内涵包括三个方面：________、________、________。

3. 药品质量标准的内容一般包括：________来源、________、________、________、________、类别、剂量、规格、贮藏、制剂等。
   4. 药物分析的研究对象________。                                                 

　5. 药物分析的主要任务是根据________________________的规定及________________________的有关规定，全面控制药品质量，保证用药的安全有效。

6.药品的质量要求，首先考虑药品本身的________和________。

7.取样的基本原则是________、________。

二、简答题

    1．如何全面控制药品质量? 药物分析工作者在全面控制药品质量的过程中应起什么作用?
    2．药品检验的依据是什么?

    3．药品检验的基本程序是什么?

    4．单靠鉴别试验，能否对原料药的真伪作出结论？药品质量标准中的性状部分有无法定意义?

    5．判断一个药物的质量是否符合要求，必须全面考虑哪几项的检验结果？　  　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
6．任何药品的分析首先是取样，须考虑什么因素？
三、实践题

学生分组访问医院、药厂、药检所、研究单位、学校等。调查：药物分析在药学领域中有哪些应用？　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
第二章  习  题
一、填空题

    1．现行使用的《中国药典》是           版。其英文缩写为       。药典的内容一般分为      、       、      、       、_________五部分。正文的内容一般包括     、     、     、    、    、     和    等。

    2．我国现行的药品质量标准分为二级，分别是         、         。

    3． 目前药物分析工作中常用于参考的国外药典主要有___   、_     、____    _、         其英文缩写分别为      、      、      、       。  

    4、检查项下应包括      、      、      、         四个方面；

5、滴定度用      符号表示，它是指                              。

6．取样量为约若干系指取用量不得超过规定量的         。

 7．精密称定系制称重应准确至所取重量的         。

二、单项选择题（最佳选择题）
1．《中国药典》凡例中的主要内容是:

A．述及药典所用的名词、术语及使用的有关规定  

B．药典中所用标准溶液的配制与标定    

C．药典中使用的常用方法及方法验证  

D．药典中使用的指示剂的配制   

   　2．现欲查找某标准溶液的配制与标定方法,应在《中国药典》哪部分中查找?

 　　　　A. 附录    B. 凡例      C. 目录       D. 正文     E. 以上都对
   　3．按药典规定，精密标定的滴定液（如盐酸以及浓度）正确表示为

A．盐酸滴定液（0.101mol/L）     B. 盐酸滴定液（0.1010mol/L）

C. 盐酸滴定液（0.101M/L）       D. 0.1010mol/L盐酸滴定液

E. 0.102mol/L盐酸滴定液
4．按中国药典(2000年版)精密量取某溶液25ml时，宜选用(    )

A、25ml量筒           B、25ml移液管  　     
C、25ml滴定管         D、25ml量瓶           E. 25ml量杯     
5．取样量为约0.4g则取样量的范围为( 　   )
 　　　　A. 0.36g～0.44g    B. 0.30g   C. 0.40g   
 D. 0.2～0.4g    　　E. 以上都可以
三、多项选择题 
    1．我国现行的药品质量标准有:

A. 药典            B. 局颁标准         C. 市、地区药政部门颁布的标准  

D. 省、自治区、直辖市颁布的标准        E. 以上都对

    2．判断一个药物的质量是否符合要求，必须全面考虑下列哪几项的检验结果？

A. 取样     B. 检查      C. 鉴别     D. 含量测定     E. 以上都对

    3．现行《中国药典》的主要内容按顺序为：

A. 凡例    B. 正文    C. 索引    D. 附录     

三、问答题

    1．药品的质量特性有哪些？其关键特性是什么？

    2．什么叫做药品质量标准？中国现行的药品标准有哪些？
    3．药品的国家标准由什么部门制订和修订? 
4．制订药品质量标准的目的是什么?制订药品质量标准的原则是什么?
第三章  习    题

一、单项选择题

1．下列不属于物理常数的是（  ）

A．折光率  B．溶解度  C．比旋度  D．相对密度  E．黏度

2．相对密度测定法中的比重法适于测定（  ）

A．不发挥或挥发性小的液体药物的密度    B.挥发性强的液体药物的密度

C．固体药物的密度   D.气体药物的密度   E．受热晶型易改变药物的密度
3．《中国药典》2005年版（二部）规定测定液体药物的相对密度时应选择的参考物质为（D）

A．乙醚    B．乙醇    C．甘油    D．纯化水    E．三氯甲烷

4．熔点是指一种物质照规定方法测定，在熔化时（C）

A．初熔时的温度    B．全熔时的温度   C．自初熔至全熔的一段温度

D．自初熔至全熔的中间温度            E．初测物晶型转化时的温度

5．测定80℃以上至200℃的固体药物熔点时可选用哪种物质做传温液（    ）

A．水       B．乙醇    C．NaCl溶液    D．硅油    E．苯
6．《中国药典》2005年版（二部）规定，对药物进行测定折光率时，采用的光线是（E）

A．日光    B．可见光线    C．紫外光线    D．红外光线    E．钠光D线

7．《中国药典》2005年版（二部）收载的测定黏度的方法有几种？（C）

A．1种    B．2种    C．3种    D．4种    E．5种

8. 比旋度是指（　　　）。

A.在一定条件下，偏振光透过长1dm，且含1g/mL旋光物质的溶液时的旋光度

B.在一定条件下，偏振光透过长1cm，且含1g/mL旋光物质的溶液时的旋光度
C.在一定条件下，偏振光透过长1dm，且含1%旋光物质的溶液时的旋光度

D.在一定条件下，偏振光透过长1mm，且含1mg/mL旋光物质的溶液时的旋光度

E.在一定条件下，偏振光透过长1dm，且含1mg/mL旋光物质的溶液时的旋光度
9. 物质的吸光系数与（       ）因素无关。

A. 溶剂   B. 物质结构   C. 测定波长  D. 溶液浓度 E 温度

二、多项选择题

1．测定熔点一般所需仪器有（       ）

A．温度计    B．搅拌器    C．b型玻璃管    D．毛细管    E．传温液

2．液体药物的鉴别或纯度检查，可用以下哪些物理常数（     ）

A．比旋度    B．折光率    C．熔点    D．旋光度    E．馏程

3. 《中国药典》2005年版（二部）规定折光率的药物为（    ）

A．维生素C   B．维生素E   C．苯丙醇   D．维生素K1      E．维生素A

4．《中国药典》2005年版（二部）规定的熔点测定方法为(    )

A．测定易粉碎固体药物法    B．测定不易粉碎固体药物法

C．测定凡士林或其他类似物质法    D．第四种方法    E．第五种方法

三、简答题

1．测定药品的相对密度有何作用？

2．何为物质的百分吸收系数？写出其正确的表示符号和计算公式，并说明如何用于药物的定性和定量分析。

3．影响熔点的主要因素有哪些？

4．测定折光率有何意义？
第四章  习 题
一、填空题

1. 紫外可见光区是指波长为__________的电磁波，其中波长________为紫外光区。

2．水杨酸的水溶液加三氯化铁显__________。

3．具有芳伯氨的药物在盐酸酸性溶液中，加入_____________试液发生重氮化反

应，加入_____性β-萘酚即生成____________________的偶氮染料。

4．鉴别药物的常用方法有__________、___________、__________、___________和___________。

5．乙醇没有指明其浓度均系指______________的乙醇。

6．巴比妥类药物溶于碳酸钠试液后，与硝酸银试液作用产生________________；溶于吡啶溶液后，加铜吡啶试液即________________________。

7.色谱法鉴别的依据是________________。

二、单项选择题
1．现欲查找试液的制备应在《中国药典》哪部分中查找?

A．附录    B．凡例    C．目录    D．正文    E．以上都不对
2．具有芳伯氨基或潜在芳伯氨基的药物，可用芳香第一胺类鉴别反应（重氮化—偶合反应）鉴别，此反应列于药典的哪一部分？

A．凡例    B．目录    C． 正文   D．附录    E．以上都不对
3．下列哪一个不能显芳香第一胺类鉴别反应？

A．盐酸普鲁卡因       B．对乙酰氨基酚 　　　C．苯巴比妥

D．磺胺嘧啶　　　　 　E．苯佐卡因

4．紫外-可见分光光度法收载在《中国药典》的哪部分?
A．目录    B．凡例    C．正文    D．附录    E．以上都不对

5．用托烷生物碱类鉴别反应鉴别硫酸阿托品要用下列哪一个试剂？

A．浓硫酸　B．浓硝酸　C．浓盐酸  D．稀硝酸　E．稀硫酸

三、简答题

1．试述药物鉴别的目的和特点。
 2．中国药典鉴别药物常用的方法有哪些？
3．什么叫保留值？有哪些？
4.为什么可以用薄层色谱法鉴别药物？
5．以磺胺嘧啶和对乙酰氨基酚为例，写出芳香第一胺类鉴别试验的反应式。
6．根据分子结构特征说明左旋多巴为什么能与茚三酮反应显色。
7．尼可刹米与氢氧化钠溶液共热时有什么现象？写出其反应式。
8．根据分子结构特征说明十一烯酸为什么能使高锰酸钾褪色？
第五章  习  题
一、填空题
1．《中国药典》2005年版（二部）检查项下包括药物的_____、_____、_____和_____四个方面。

2．药物中杂质的来源，一是___________，一是______________。                      

3．药物中硫酸盐检查时，所用的标准对照液是______________。在pH为1的条件下进行检测，是为了防止________________的沉淀。
4．药物中氯化物检查要求在_____酸性条件下进行，所用标准对照液为_____，在暗处放置_____后比色。
5．硫氰酸盐法检查铁盐的原理为铁盐在_______溶液中与______作用生成红色可溶性_______，与一定量标准铁溶液（标准硫酸铁酸溶液）用同法处理后进行比色。

6．《中国药典》2005年版（二部）检查砷盐主要采用_____、_____两个方法。

7. 干燥失重测定法主要有常压恒温干燥法、_____________干燥法、_____________干燥法。
8．古蔡氏法检砷的原理是利用金属锌与_______作用产生_______ ，与药物中微量砷盐反应生成具有挥发性的_______，遇_______试纸，产生黄色至棕色的砷斑。古蔡氏检砷中应用醋酸铅棉花的目的是为了吸收_______ 。反应中加入碘化钾和酸性氯化亚锡的目的是_______。

9．《中国药典》从1990年版开始改用硫代乙酰胺法检查重金属。《中国药典》2005年版（二部）收载的重金属检查方法共有_______法。一法在pH_______下，所用试剂是_______。三法的条件是
_______，以_______作试剂。四法即微孔滤膜过滤法，适用于_______ 。

二、单项选择题

1．临床所用药物的纯度(药物纯)与化学品及试剂纯度(化学纯)的主要区别是：

A．所含杂质的生理效应不同          B．所含有效成分的量不同  

C．化学性质及化学反应速度不同      D．所含有效成分的生理效应不同
2．葡萄糖中进行重金属检查时，适宜的条件是：

A． 用硫代乙酰胺为标准对照液  B．用稀硝酸10ml/50ml酸化  
C．在pH3.5醋酸盐缓冲溶液中  D．用硫化钠为试液  E．结果需在黑色背景下观察
3．古蔡氏法检砷时，需加入酸性氯化亚锡试液，目的是：
A．还原剂，防止溶液中高价硫的干扰

B．氧化剂，使As3+转变为As5+，加快反应速度

C．防止溶液中低价硫的干扰      
D．还原剂，使As5+转变为As3+，加快反应速度  

4．药物中硫酸盐检查时，所用的标准对照液是：
A．标准氯化钡      B．标准醋酸铅溶液    C．标准硝酸银溶液    
D．标准硫氰酸铵溶液                     E．以上都不对

5. 用古蔡氏法测定砷盐限量，对照管中加入标准砷溶液为（    ）。 

A.  1ml   B.  2ml   C.   0.2 ml
D 依样品取量及限量计算决定            E. 依限量大小决定
6.下列关于古蔡氏法错误的是(    )

A. 锌粒为还原剂，将砷盐还原为砷化氢气体
B.砷化氢气体遇到溴化汞试纸生成黄色至黄褐色的砷斑
C.比较供试品砷斑与标准砷斑的面积大小颜色深浅
D.标准砷溶液的取用量是2ml 

E.在检砷管的导气管中装入醋酸铅棉花吸收锑化氢，削除其干扰
三、简答题 
1．药物标准与试剂标准是否相同?为什么？
2．试述氯化物检查的基本原理和反应条件。
3．什么叫恒重？

4．什么叫特殊杂质？特殊杂质的检查一般有哪些方法？

5．什么叫“有关物质”？“有关物质”常采用那些检查方法？

6. 什么叫杂质限量？

四、计算题

1．取药品0.15g置于100ml量瓶中，加水稀释至刻度摇匀。取25ml置50ml纳氏比色管中，加稀硝酸10ml用水稀至刻度摇匀，放置5min，与标准氯化钠溶液1.5ml制成的对照液比较，计算其氯化钠限量。（0.04%）

2．葡萄糖中重金属的检查：取本品4.0g，加水23ml溶解后，加醋酸盐缓冲液（pH3.5）2ml，依法检查，含重金属不得过百万分之五，问应取硝酸铅溶液（10μgPb/ml）多少ml？（2ml）
3．某药物中砷盐的检查：取本品依法检查，应取标准砷溶液(每ml含1μgAs)2.0ml，
含砷量不得过0.0001%。问应取供试品多少克？（2g）
第六章  习    题
一、填空题
1．药物含量测定的首选方法是_________、次选__________。
2．非水溶液滴定法主要用于_________、_________、_________、_________、的含量测定。可用_________法、_________法指示终点。
3．硫酸亚铁可用_________法测定含量，其片剂用________法测定含量。
二、简答题及计算题

1．选用UV法测定含量的药物其结构有什么特点？
2．那些药物的含量测定常选用HPLC法？
3．维生素C的含量测定：精密称取本品0.2084g，加新沸过的冷水100ml与稀醋酸10ml使溶解，加淀粉指示液1ml，立即用碘滴定液(0.09981mol/L) 滴定，至溶液显蓝色，在30秒内不褪，消耗碘滴定液(0.09981mol/L) 23.65ml。每1ml碘滴定液(0.1mol/L)相当于8.806mg的C6H8O6。（99.7%）
第七章  习    题

一、选择题

1．盐酸普鲁卡因注射液中要检查的特殊杂质是            ，《中国药典》2005年版（二部）采用的方法为               。

2．乙酰水杨酸需检查特殊杂质            ，<<中国药典>>2005年版(二部）采用的方法为             。

3．乙酰水杨酸的Ka=3.27×10-4，所以可用酸碱滴定法直接测其含量，测定时所用溶剂是          ，温度是          。

4．具有游离          结构的药物能直接用重氮化－偶合反应进行鉴别或亚硝酸钠滴定法测定含量，�如盐酸普鲁卡因。具有潜在芳伯氨基的药物可经水解产生芳伯氨基后用重氮化－偶合反应进行鉴别或亚硝酸钠滴定法测定含量，如具有芳酰胺基的          。重氮化—偶合反应中所用的重氮化试剂是       ，偶合试剂是        。

5．具有游离        的药物可直接用三氯化铁反应鉴别，如对乙酰氨基酚，具有潜在酚羟基的药物可加酸水解后用三氯化铁反应鉴别，如            。

二、单项选择题

1．亚硝酸钠法测定样品含量时,需控制滴定速度,在下面哪个范围内最宜（   ）

A．不限滴定速度    B．25滴/10秒    C．样品溶解后快速滴定(防止样品被氧化)     

D．先慢后快        E．以上都不对

2．采用双步滴定法测定乙酰水杨酸含量时，第一步滴定的目的是（   ）

A．消除反应产物的干扰    B．防止样品水解    C．防止样品被氧化

D．消除酸性杂质的干扰    E．以上都不对

3．下面哪种药物可直接用三氯化铁法鉴别（   ）

A．对乙酰氨基酚    B．阿司匹林    C．盐酸普鲁卡因    

D．硫酸阿托品      E．以上都不对

4．采用亚硝酸钠法(重氮化法)测定样品含量时常加入KBr，其目的是（    ）

A．防止重氮盐水解    B．指示剂    C．调节溶液的pH   

D．催化剂            E．以上都不对

5．亚硝酸钠滴定法，ChP(2005)指示终点的方法为（    ）

A．内指示剂法   B．外指示剂法   C．永停滴定法   D．电位法   E．以上都不对
6.某学生取标示量为0.3g的阿司匹林片片进行含量测定，称得平均片重0.3600g。研细，精密称取约相当于阿司匹林0.3g的供试品，则取样范围为(   )

A. 0.27～0.33g        B. 0.20～0.40g     C. 0.32～0.40g

D. 0.28～0.32g        E. 0.25～0.35g

三、多项选择题

1．利用重氮化法测定样品含量时，最适宜的条件是（   ）

A．酸性下    B．加入KBr做催化剂    C．需加热，加快反应      

D．滴定速度先慢后快                 E．以上都对

2．亚硝酸钠溶液滴定法，指示终点的方法有（     ）

A．内指示剂法   B．外指示剂法   C．电位法   D．永停滴定法   E．以上都对
四、计算题及简答题
1．密称取阿司匹林供试品0.4005g，加中性乙醇20ml溶解后，加酚酞指示液3滴，用氢氧化钠滴定液(0.1005mol/L)滴定到终点，消耗22.00ml，已知每1ml氢氧化钠滴定液(0.1mol/L)相当于18.02mg的C9H8O4，求阿司匹林的百分含量？

2．标示量为0.5g阿司匹林片10片，称出总重为5.7680g，研细后，精密称取0.3560g，按药典规定，用两次加碱剩余碱量法测定。消耗0.05020mol/L硫酸滴定液22.92ml，空白试验消耗该硫酸滴定液39.84ml，已知每1ml氢氧化钠滴定液(0.1mol/L)相当于18.02mg的C9H8O4，求阿司匹林含量为标示量的多少?( 
3．标示量为0.2g的布洛芬糖衣片20片，除去糖衣后称定总重为4.6480g。研细，精密称出0.5687g，按药典规定用中性乙醇溶解、滤过、洗涤。洗液与滤液合并后加酚酞指示液，用0.1007mol/L氢氧化钠滴定液滴定到终点，用去氢氧化钠滴定液22.73ml，已知每1ml氢氧化钠滴定液（0.1mol/L）相当于20.63mg的C13H18O2，求此片剂中布洛芬的含量为标示量的百分之几？(96.5%)

4．取对乙酰氨基酚40mg，按药典规定用适当溶剂配成250ml溶液，再取5ml稀释为100ml，用紫外-可见分光光度法测定。稀释液在257nm波长处的吸光度为0.580，按C8H9NO2的吸收系数(
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)为715，求其百分含量。
5．盐酸普鲁卡因注射液配成含盐酸普鲁卡因为2.5mg/ml的供试液，用对氨基苯甲酸标准品配成30μg/ml的对照液，用薄层色谱法检查有关物质。供试液的杂质斑点与对照液的主斑点比较，不得更深。求该注射液中对氨基苯甲酸杂质的限量为多少？(1.2%)

6．何谓空白试验？两步滴定法测定阿司匹林片含量时，为什么要做空白试验？
第八章  习    题
一、选择题

1．磺胺类药物的红外吸收光谱中，在1370～1300cm-1、 1180～1140cm-1左右的强吸收峰是由　　　　　　基团所引起。
2. 药物分子结构中含有　　　　　　基，均可发生重氮化-偶合反应。
3．永停滴定法中使用的电极系统是__________电极。

4．《中国药典》2005年版收载的磺胺嘧啶及其片剂用亚硝酸钠法测定含量是基于结构中具有___________，药典规定用_________法指示终点。

5. 在双波长分光光度法中确定测定波长与参比波长的原则是：在待测组分的_________________选择测定波长λ2，在干扰组分的吸收曲线上找到______________（参比波长）λ1，同时待测组分在这两个波长处的△A__________，以能准确定量。 

6.磺胺类药物的母体结构是__________。
二、简答题及计算题

1．根据磺胺类药物的结构特点说明重氮化－偶合反应与生成铜盐沉淀反应

进行化学鉴别的鉴别原理和反应条件。

2．中国药典鉴别磺胺类药物，除用化学鉴别法鉴别外，还要用红外光谱法，为什么？

3．试述用亚硝酸钠法测定磺胺类药物含量的反应原理和反应条件。

4．取磺胺嘧啶0.5018g，照永停滴定法，用亚硝酸钠滴定液(0.1mol/L)滴定至终点，用去19.95ml。每1ml亚硝酸钠滴定液(0.1mol/L)相当于25.03mg的C10H10N4O2S，求磺胺嘧啶的百分含量。

13．取标示量为0.5g的磺胺嘧啶片10片，总重为5.326g，研细，精密称出0.5300g，照永停滴定法，用亚硝酸钠滴定液(0.1mol/L)滴定，至终点，用去19.58ml。每1m    l亚硝酸钠滴定液(0.1mol/L)相当于25.03mg的C10H10N4O2S，计算该片剂按标示量表示的百分含量。

第九章  习    题
一、填空题
   1．维生素Ａ的三氯化锑反应需在_____试剂中进行，开始呈现       色，很快又变成        。
   2．在《中国药典》2005年版（二部）中，维生素E用        法进行含量测定，并且规定维生素E中要检查特殊杂质       。
    3．维生素B1 《中国药典》2005年版（二部）用        法测定维生素B1原料的含量，其制剂则采用        。
   4．维生素C的分子结构中具有      结构，属于_____酸，具有强____性，易被氧化剂氧化，常用作其它制剂的_____剂。基于其还原性，在《中国药典》2005年版（二部）中，维生素C的原料、片剂、注射剂都用_____测定含量。
二、单选题
  1．盐酸硫胺分子中含有一个季铵基，季铵位于：
A．嘧啶环的取代基上      B．嘧啶环          C．嘧啶与噻唑相连处   

D．噻唑环的取代基上      E．噻唑环
2．《中国药典》2005年版（二部）收载的维生素C注射液含量测定方法是：
A．紫外分光光度法        B．碱水解后碘量法  C．直接碘量法   

D．剩余碘量法            E．HPLC法
3．硫色素反应可用于鉴别的药物是：
A．黄体酮    B．维生素E   C．维生素B1    D．可的松    E．以上都不对
4《中国药典》2005年版（二部）中用气相色谱法测定维生素E含量时，计算样品含量的方法是：
A．用十六烷酸十六烷酯作内标物的内标法    

B．用维生素E标准品做标准曲线的外标法  

C．不用标准品的归一化法   

D．用正三十二烷做内标物的内标法  

E．以上都不对
5．用碘量法测定维生素C时，采用新煮沸过的冷水溶解样品的目的是：
A．除去溶解氧     B．除去CO2      C．稳定溶液的pH值  

D．消除还原剂的影响                E．以上都不对
6．维生素C的鉴别试验主要是基于它的
A．氧化性   B．还原性  C．酸性   D．碱性  E．以上都不对
7．碘量法测定维生素C注射液含量时，常须加入丙酮，目的是：
A．掩蔽剂，消除硬脂酸镁的干扰       B．稳定剂，防止维生素c被空气氧氧化 

C．助溶剂，使维生素c的氧化产物易溶解    D．掩蔽剂，消除亚硫酸氢钠的干扰    

E. 以上都不对
三、简答题和计算题
1．试述用硫色素反应鉴别维生素B1的反应原理和反应现象。
    2．写出用直接碘量法测定维生素C含量的反应原理及注意事项。
    3．按《中国药典》2005年版（二部）要求测定维生素E的含量：精密称取维生素E供试品20.08mg , 加浓度为1.004mg/ml的内标物（正三十二烷）溶液10ml, 密塞，振摇溶解后进样1μl, 进行气相色谱分析。供试品和内标物峰面积分别为9614621及5011024。已测得校正因子是1.018, 求供试品中维生素E的百分含量。
    4．取维生素B120片(规格： 10mg/片)，精密称得重量1.5130g，研细，精密称取0.1920g，置100ml量瓶中，加盐酸溶液(9→1000)约70ml，振摇15分钟，加盐酸溶液(9→1000)稀释至刻度，摇匀，用干燥滤纸滤过，精密量取续滤液5.0ml，置另一100ml量瓶中，加盐酸溶液（9→1000）稀释至刻度，摇匀，在246nm处测得吸光度0.524，按C12H17ClN4OS·HCl的吸收系数（
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）为421计算。求本片的含量为标示量的百分之多少？
    5．精密称取维生素C原料0.1998g，加新沸过的冷水100ml与稀醋酸10ml使溶解，加淀粉指示液1ml，立即用碘滴定液(0.1008mol/L) 滴定，至溶液显蓝色，在30秒内不褪，消耗碘滴定液(0.1007mol/L) 22.45ml。求本品的百分含量。每1ml碘滴定液(0.1mol/L)相当于8.806mg的C6H8O6。
6．精密量取标示量为2ml：0.1g维生素C注射液4.0ml，按药典规定用碘滴定液（0.09988mol/L）滴定，至终点时消耗碘滴定液（0.09988mol/L）22.60ml。每1ml碘滴定液（0.1mol/L）相当于8.806mg的C6H8O6。求该注射液的含量为标示量的百分之几？
 第十章　习  题
    1．青霉素类、头孢菌素类都属于        ，是因为它们的分子结构中都有       。

    2．临床应用的抗生素主要由生物合成，经__________和 ______两步制得。
    3．抗生素的常规检验一般包括
        、
      、
     、
     、
     、
       、        、
      、
         。

    4．______、______是链霉素特有的鉴别反应。

    5．坂口反应是链霉素的水解产物链霉胍特有的反应，是指链霉胍在碱性条件下与      反应，产物再与       作用显红色。

    6．四环素类抗生素分子中存在       和         ，显弱酸性；同时含有       ，显弱碱性，所以四环素类抗生素是两性化合物，其效价测定目前主要采用        。

    7．青霉素类药物之所以不稳定，是因为结构含_____，其制剂常作成_____。

    8．四环素生成差向四环素的条件是_____，生成脱水四环素的条件是_____，生成异四环素的条件是_____。

   二、简答题
    1．影响硫酸链霉素水溶液稳定性的主要因素是什么？

    2．写出麦芽酚反应的反应式并说明其反应条件。

    3．盐酸四环素成品中的主要异构化杂质和降解杂质有哪些？

    4．试述头孢拉定的结构特征和化学特性。

    5．盐酸四环素与硫酸反应生成什么？该反应产物与可溶性铁盐作用有何现象？

    6．称取干燥失重为0.2%的盐酸四环素0.500lg，定容为50ml，按旋光度测定法，用2dm旋光管测得旋光度为−4.950°，求其比旋度。

7．检查头孢氨苄的有关物质是为了控制什么杂质的限量？

三、单项选择题

1．四环素类药物在较强酸性溶液中(pH<2)性质是：

A．降解，生成异四环素         B．降解，生成差向四环素 
C．降解，生成脱水四环素       D．配合，生成有色配位化合物 
E．稳定,不变化 

2．有一药物与水合茚三酮反应呈兰紫色；在碱性下加热5分钟后，加硫酸铁铵试液后呈紫红色。此药物是：

A．青霉素G     B．土霉素     C．四环素    D．庆大霉素    E．链霉素
3．β-内酰胺类药物可用酸碱法测定含量，其理论依据是：

A．样品母核含有羧基，有酸性，可用碱标准溶液滴定   

B．样品母核有羧基，成盐后有碱性，可用酸标准溶液滴定
C．β-内酰胺环可被标准酸定量水解，剩余的标准酸可用标准碱回滴
D．β-内酰胺环可被标准碱定量水解，剩余的标准碱可用标准酸回滴

E．以上都不对
    4．四环素类药物分子呈：
A．酸性    B．碱性    C．中性     D．酸碱两性     E．以上都不对
    5．青霉素属下列哪类抗生素：
A．氨基糖甙类抗生素       B．四环类抗生素         C．喹诺酮类抗生素 
D．β-内酰胺类抗生素      E．以上都不对
    6．四环素类抗生素盐酸盐的水溶液有：
A．1个pKa值     B．2个pKa值     C．3个pKa值 
D．4个pKa值     E．以上都不对
    7．链霉素分子中有几个碱性中心
A．1     B．2     C．3      D．4      E．5

四、综合题（学生分组完成）
查阅历版药典收载青霉素钠的含量测定方法，其原理分别是什么？写一份300字以上的总结。
第十一章　习　题

一、填空题

1．异烟肼可与_____试剂反应产生沉淀，因其_____的N具有碱性。

2．异烟肼与硝酸银反应产生气泡和黑色混浊，该气泡是_____，黑色混浊是_____，此反应可用于异烟肼的鉴别。此反应是基于异烟肼的_____还原性。
3．异烟肼中特殊杂质游离肼的检查ChP(2005年版)采用的方法是_____，限量是_____。
4．吩噻嗪类药物分子结构中都含有            母核，_____显碱性，可用非水碱量法测定含量，滴定剂为      。
5．ChP(2005年版)采用           方法检查有关物质，以盐酸氯丙嗪注射液见光氧化产生的            等杂质。
二、单项选择题
1．杂环类药较易建立紫外分析方法，是由于

A.分子中含有芳香结构和O、N、S等杂原子具有丰富的光谱信息

B．易于进行化学反应     　　　　　　C．易于氧化还原显色      

D．易于改变结构发生荧光　　　　　　　E．以上都对
2．酚噻嗪类药物氯丙嗪具有多种多样的药分性质是基于
A 具有两性             B．具有硫氮杂蒽结构及含氮侧链结构

C 易氧化还原         　D．光谱特征参数丰富。　　　E．以上都不对
3．遇硫酸产生黄绿色荧光的药物是

A．盐酸普鲁卡因       B．巴比妥      　C．氯氮卓    
D．异烟肼      　　　　E．地西泮
4．用非水滴定法测定盐酸氯丙嗪含量时，盐酸盐对测定有干扰,消除方法是

A．加入一定量醋酐         　B．改用中性溶剂          C．加入维生素        

D．用电位法指示终点         E．醋酸汞。

5．ChP（2005年版）中异烟肼原料的含量测定方法为

A 剩余碘量法       B．溴酸钾法    C．非水碱量法     
D.非水酸量法     　E．以上都不对

6.下列关于地西泮错误的是

　　　　A．侧链N原子显碱性        　　　　　B．具有紫外特征吸收        
C．强酸性条件下可水解   　　　　　　　D．可发生酮式－烯醇式互变异构                E．以上都对

7．用于吡啶类药物鉴别的开环反应有（    ） 

A 茚三酮反应              B 戊烯二醛反应 　　　　　C 坂口反应           
     D 硫色素反应 　　　　　　E．硫酸荧光反应

三、多项选择题

1．下面哪些方法适用于盐酸氯丙嗪的含量测定

A．非水碱量法        B．紫外-可见分光光度法        C．非水酸量法      

D．碘量法            E．以上都对

2．地西泮及其制剂的含量测定方法有

A．紫外分光光度法        B．非水碱量法     C．高效液相色谱法            D．酸碱滴定　　　　　　　　　E．以上都对
3．地西泮片剂的重要检查项目是

A．片重差异      　　　　　B．卫生学检查       C．溶出度检查        
D．含量均匀度检查  　　　　E．以上都对
4. 异烟肼的含量测定方法有

A．剩余碘法量法        　　B．剩余溴量法     C．溴酸钾法            
D．非水碱量法　　　　　　　E．以上都对

四、简答与计算

    1．试述异烟肼与香草醛、氨制硝酸银试液的反应原理和反应现象。

2. 试述用溴酸钾法测定异烟肼含量的反应原理和反应条件。每1ml溴酸钾溶液(0.1mol/L)相当于多少毫摩尔的异烟肼？相当于多少毫克的异烟肼？每1ml溴酸钾滴定液(0.01667mol/L)相当于多少毫摩尔的异烟肼?相当于多少毫克的异烟肼?
3．用薄层色谱法检查盐酸氯丙嗪的有关物质时，是为了控制什么杂质的限量？
    4．称取异烟肼供试品0.2046g,配成100ml溶液,精密量取25ml按药典方法测定,消耗溴酸钾滴定液(0.01667mol/L)14.88ml,求供试品的百分含量。
    5．取标示量为25mg的盐酸氯丙嗪片20片，除去糖衣后称出总重为2.412g，研细，称出0.2320g，按药典方法测定含量，先配成500ml，滤过，稀释20倍后在254nm波长处测定吸收度为0.435。求该片剂按标示量表示的百分含量为多少？
　  6．为什么苯并二氮杂卓类药物在紫外光区有特征吸收？
7．《中国药典》2000年版（二部）检查地西泮和地西泮片中的有关物质,主要为了控制哪些杂质的限量？
第十二章　　习  题
一、填空题
1．生物碱是一类存在于生物体内的含________有机化合物，绝大多数存在于植物体内，大部分呈碱性。

2.Vitaili反应是阿托品东莨菪碱山莨菪碱等________类生物碱均显________结构的特征反应，与发烟硝酸共热，得到_____色的三硝基衍生物，遇醇制KOH显________色。

3.非水溶液滴定法测定生物碱类药物含量最常用的溶剂是     ，滴定剂是     ，指示剂是       。滴定时一般要求消耗标准溶液      。测定生物碱的氢卤酸盐时，结果常      ，为此要在溶液中加入      ，目的是      。

    4．非水滴定法测定生物碱硝酸盐时，虽然硝酸在冰蜡酸中是弱酸，但因其具有_____，可氧化破坏指示剂，所以指示终点的方法是_____。

    5．非水溶液滴定法直接测定硫酸阿托品含量时，硫酸阿托品与高氯酸的反应摩尔比为_____。

    6．提取中和法测定生物碱类药物含量的依据是生物碱盐可以溶于_____，而游离生物碱可以溶于_____。测定时最常用的碱化试剂是_____，最常用的提取溶剂是　　　。 

    7．测定生物碱类药物含量的方法有       ，           ，        ，      ，

         。

二、最佳选择题

    1．现有四个生物碱类药物，小檗碱a、麻黄碱b、硫酸阿托品c及咖啡因d，请将各药在水溶液中的碱性按由大到小排列:

A. d>a>b>c　　　　　   B. a>b>d>c 　　　　   C. b>a>d>c       

D. a>b>c>d　　　　   E. 以上都不对

    2．下面生物碱类化合物哪个可在乙醇液中用HCl标准液直接滴定：

A. 吗啡   B. 硫酸阿托品   C. 麻黄碱  D. 硫酸奎宁   E. 以上都不对

    3．非水溶液滴定法测定生物碱类药物含量时，若采用高氯酸为标准溶液，冰醋酸为溶剂，结晶紫为指示剂，可测定样品为：

A.游离生物碱　　　　　　B.12＜pKb＜13的生物碱  　　C.生物碱盐类　　　　
D.  8＜pKb＜10的生物碱　　　　E. 两性生物碱

    4．提取中和法测定生物碱含量时，若用强碱碱化会出现：

A．生物碱提取完全    　　　　　　　　B．有机层不易挥发，结果偏低

C．有机层产生持续乳化，不易提取 　　　D．生物碱被破坏  

E．碱化试剂碱性越强，越易于生物碱的提取

    5．用非水滴定法测定硫酸奎宁含量时，若在滴定前加入一定量醋酸钡试液，1摩尔硫酸奎宁消耗高氯酸的量为:

A. 1mol      B. 2mol     C. 3mol     D. 4mol     E. 以上都不对 

    6．用非水滴定法直接测定硫酸奎宁含量时，1摩尔硫酸奎宁消耗高氯酸的量为：

A. 4mol      B. 1mol     C. 2mol     D. 3mol     E. 以上都不对

    7．生物碱的硝酸盐，非水溶液滴定法测定含量时，最好用何种方法指示终点？

A. 内指示剂法     B. 外指示剂法     C. 永停滴定法   

D. 电位法         E. 以上都不对

    8．氮原子在生物碱分子中呈什么结构碱性最强

    A. 酰胺    B. 芳胺    C. 伯胺     D.季铵碱    E. 叔胺
    9. 酸性染料比色法测定生物碱类药物含量时，有机相中的物质是：

A.生物碱盐    　　B.酸性染料分子    　　C.金属离子   
D.离子对    　　　E.酸性染料阴离子
三、多选题

1.下列哪些属于生物碱沉淀试剂：

A.三氯化铁   B. 碘化汞钾  C.氯化汞  D.硝酸   E.铁氰化钾

    2．生物碱分子中含氮，但并不是所有的生物碱都仅呈碱性，有的两性，有的酸性，下列哪些仅具碱性：

A.小檗碱  　 B.吗啡  　C. 麻黄碱　 D. 茶碱  　 E.奎尼丁

四、计算题

1．精密称取盐酸麻黄碱供试品0.1548g，用非水碱量法测定含量时，消耗高氯酸滴定液(0.0984mol/L)7.88ml，空白试验消耗该滴定液0.10 ml。求该供试品的百分含量。

    2．取标示量为25mg的盐酸麻黄碱片15片，总重1.5135g，研细，称出0.6054g，按药典方法测定，消耗硝酸银滴定液(0.1040mol/L)7.06ml。求该片剂按标示量表示的百分含量为多少？    

第十三章  习  题
一、填空题

1．甾体激素类药物均具有             母体结构。按其结构可分为       、      、      、        四类。

    2．甾体激素类药物可用与强酸的显色反应进行鉴别，最常用的酸是         。

    3．具有Δ4-3-酮基结构的甾体激素类药物有      、      、       ，这一结构可利用的性质有       、       、         。 

    4．甾体激素类药物中的特殊杂质_____的检查，中国药典常用_____法。

    5．雌激素可用Kober反应比色法测定含量。Kober反应包括两步，第一步是                        ，第二步是                        。

    6．肾上腺皮质激素（如醋酸氢化可的松）的C17位为        或         ，可用四氮唑比色法测定含量，测定时反应在_____性溶液中进行，常用的四氮唑盐是       、         ，呈色为_____色或 _____色。与四氮唑盐的反应、与氨制硝酸银试液的反应亦可用于肾上腺皮质激素类药物的鉴别。

    7．黄体酮属于孕激素类药物，C17位为         结构，A环具有        ，能与       

反应生成蓝紫色。

    8．具有        结构的        、         和         药物可用异烟肼比色法进行含量测定。还可用与2,4—二硝基苯肼、异烟肼、硫酸苯肼的反应进行鉴别。

二、A型题

    1．下面哪个药物的A环为芳环，C3位为酚羟基:

A. 醋酸可的松           B. 氢化可的松           C. 甲基睾丸素     

D. 黄体酮               E. 雌二醇 

    2．Kober反应适用于哪一药物的含量测定

A. 黄体酮   　B.甲基炔诺酮  　C.甲睾酮  　 D.雌二醇    E. 氢化可的松

    3. 四氮唑比色法是基于皮质激素的

A. 氧化性   B. 还原性  C. 酸性   D. 碱性  E. 以上都不对

    4. ChP收载的炔诺孕酮中要求检查：

A. 炔雌酮       B. 炔诺酮      C.甲醇       D. 乙炔基      E. 丙酮

    5. 各国药典常采用高效液相色谱法测定甾体激素类药物的含量，主要原因是：

A．比较简单                   B. 精密度优于其他方法

C．灵敏度比较高    D.试剂用量少       E.可以消除其他甾体的干扰
三、多项选择题

    1. 下面哪些药物可在碱性下与四氮唑盐反应呈色:

A. 氢化可的松            B. 甲睾酮             C. 黄体酮       

D. 醋酸可的松            E. 雌二醇

    2. 下面哪些药物可与酸性异烟肼反应,产生黄色产物:

A. 氢化可的松    B. 黄体酮    C. 雌二醇     D. 睾酮    E. 以上都对

    3. 《中国药典》收载的甾体激素中“有关物质”叙述正确的是：

A.检查时需知道所检样品中含什么杂质，且有杂质的标准品 

B.检查时不需知道所含杂质是什么，也不需要杂质的标准品

C.主要由原料、中间体、异构体、降解产物引入          

D.检查时主要用高效液相色谱法        

E.也可用薄层色谱法

    4. 可用于测定甾体激素类药物含量的方法有：

A．高效液相色谱法       B.Kober反应比色法        C. 四氮唑比色法     

D. 异烟肼比色法         E.紫外分光光度法
    5. 黄体酮在酸性溶液中可与下列哪些试剂反应呈色

A. 四氮唑盐   　　　　B. 三氯化铁   　　　C. 硫酸苯肼  
 　D. 异烟肼   　　　　E.2,4-二硝基苯肼
四、问答题和计算题

    1．每一甾体激素类药物中，可以利用的结构特征有哪些？

    2．《中国药典》2005年版（二部）对醋酸可的松、雌二醇、黄体酮、炔诺孕酮各选择哪些鉴别和含量测定的方法？

3．称取炔孕酮供试品1.1mg，加无水乙醇配成100ml溶液。按紫外-可见分光光度法在240nm波长处测定吸收度为0.520，已知C12H28O2的吸收系数E1cm1%为520，计算本品的百分含量。（99.04%）

第十四章  习  题
一、填空

1.制剂分析一般选择        较高、        较强的方法。

2.含量均匀度系指        或单剂量固体制剂、半固体制剂和非均相液体制剂中的每片含量符合        的程度。凡检查含量均匀度的制剂不再检查        。

3.片剂中一般常用的辅料有        、        、        、        。
4.注射剂的常规检查项目有        检查、        检查、        检查、        检查、无菌试验和细菌内毒素或        

5.《中国药典》2005年版（二部）含量均匀度检查法是        采样法，以        为参照值，属于        抽检方案。

11．《中国药典》2005年版（二部）测定溶出度的方法有        种。测定溶出度时,所用溶剂要经        处理，取样后必须在        内滤完。

二、简答题

1．制剂分析有何特点?单方制剂分析与复方制剂分析有何不同?举例说明制剂分析的指导原则。

2．什么叫做溶出度?为什么要测定溶出度?符合哪些原则的药物应测定溶出度?

3．溶出度测定法的结果判断标准是什么? 

4．注射剂的分析有何特点?常见附加成分有哪些?

5．注射剂用氧化还原滴定法测定含量时，如何消除抗氧剂的干扰?举例说明并写出反应式。

6．试述测定APC片中的阿司匹林和咖啡因含量时，如何消除干扰物的影响?

7. 银量法测定葡萄糖氯化钠注射液中的氯化钠时，为何加入糊精溶液和硼砂溶液?

二、单项选择题

1.检查热源的制剂是（　　）

A．片剂    B. 胶囊剂    C. 软膏剂    D．注射剂    E．颗粒剂
2. 硬脂酸镁对下列哪种含量测定方法有干扰（　　　）

A．亚硝酸钠滴定法   　　　B. 旋光法  　　 C．碘量法   
D．非水溶液滴定法   　　　E．汞量法

3.中国药典规定，凡检查含量均匀度的制剂，可不再检查（　　）

A. 主药含量   B. 释放度   C. 崩解时限   D. 溶出度   E. 重（装）量差异

4．《中国药典》2005年版（二部）规定，凡检查溶出度的制剂，可不再进行（　　　）

A. 崩解时限检查      B. 主药含量测定       C. 热原试验
D. 含量均匀度检查    E. 重（装）量差异检查

5. 维生素C注射液中抗氧剂亚硫酸钠对碘量法有干扰，能排除其干扰的掩蔽剂是（　　）

A. 硼酸    B. 草酸    C．丙醇    D. 酒石酸    E.丙酮
6．《中国药典》2005年版（二部）用碘量法测定加有亚硫酸氢钠的维生素C注射液。在滴定前应加入（　　　）

A. 丙酮    B. 草酸    C. 盐酸    D. 氯化钠    E. 乙醇 

三、多项选择题
1. 片剂常规检查项目有（　　　　）

A. 均匀度    B. 溶出度    C. 重量差异    D. 崩解时限    E. 释放度

2. 抗氧剂对测定方法干扰的排除方法有（　　　　）

A．加入掩蔽剂   　B．加碱分解   C．加入还原剂  
D．加入弱氧化剂   E．加酸分解  

3．片剂中应检查的项目有（　　　）

A. 崩解时限   B．应重复原料药的检查项目   C. 应重复辅料的检查项目
D. 检查生产、贮存过程中引入的杂质       E. 重量差异 

4．用非水滴定法测定片剂中主药的含量时，排除硬脂酸镁的干扰可采用（ACE）

A. 有机溶剂提取法   　B. 加入还原剂法    
C. 加入掩蔽剂法   　　D. 加入氧化剂法
E. 生物碱盐以水提取，碱化后，再用氯仿提取，蒸干氯仿后，采用非水滴定法
5. 当注射剂中含有NaHSO3、Na2SO3等抗氧剂干扰测定时，可以用（　　　）

A. 加入丙酮作掩蔽剂    B. 加入甲酸作掩蔽剂   C．加入甲醛作掩蔽剂；

D. 加盐酸酸化，加热使分解     E. 加入氢氧化钠，加热使分解    

6. 当注射剂中加有抗氧剂亚硫酸钠时，可被干扰的方法是（　　　）

A. 络合滴定法   B. 紫外分光光度法   C. 铈量法   
D. 碘量法  　 　E. 亚硝酸钠法
三、计算题

1．取标示量为2mg的奋乃静片10片，按药典规定检查含量均匀度。分别将每片配成50ml溶液，再将此溶液稀释10倍后作为供试品溶液，按分光光度法在258nm波长处测定吸收度，分别为0.3312，0.3312，0.3680，0.3864，0.4048，0.4232，0.3864，0.3312，0.3312和0.3680。另取奋乃静对照品配成每1ml中含4.0μg的对照品溶液，在同一波长处测得吸收度为0.3680。计算其含量均匀度是否符合规定？应怎样处理？ （A＋1.80S＞15.0，而A＋S＜15.0，应另取20片复试）
2．取炔诺酮标示量为0.6mg的复方炔诺酮片10片检查含量均匀度, 各片的含量分别为0.54，0.55，0.56，0.54，0.55，0.54，0.64，0.64，0.65和0.66mg。按含量差异限度为±20%，判断该片剂的含量均匀度是否符合规定？（A＋1.80S=18.0，该片剂的含量均匀度符合规定）

3．取标示量为25mg的盐酸氯丙嗪片6片，用转篮法测定溶出度，溶剂体积为1000ml，溶出30min时，取溶液10ml滤过，精密量取滤液5ml，稀释为25ml后，在254nm波长处测得各片的吸收度分别为0.384、0.393、0.370、0.375、0.402和0.382，按C17H19ClN2S的吸收系数(
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)为915计算每片的溶出量和6片的平均溶出量,并判断该片剂的溶出度是否符合规定? (本品的溶出限度为70%)。
4．取标示量为0.25g碳酸锂片6片，按药典方法测定溶出度。溶剂为水900ml，溶出30min时，取溶液25ml滤过，精密量取滤液20ml，用盐酸滴定液(0.01mol/L)滴定至终点。6片分别消耗11.43，11.92，10.88，9.02，11.43和14.20ml。每1ml盐酸滴定液(0.01mol/L)相当于0.3695mg的Li2CO3，计算每片的溶出量、6片的平均溶出量，判断该片剂的溶出度是否符合规定?(该片剂的溶出限度为65%)。

5．呋喃唑酮片的含量计算，精密称取该片粉0.0182g于250ml量瓶中，按部标准规定溶解、滤过。精密吸取续滤液10ml于100ml量瓶中，稀释至刻度，摇匀，于367nm波长处测得吸收度为0.475。已知
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为750，计算本品标示百分含量（本品平均片重0.1140g，规格0.1g）。

6．去痛片的含量测定为：精密称取本品60片，总重31.8627克，研细。本品每片含氨基比林0.15g，苯巴比妥0.015g，非那西丁0.15g，咖啡因0.05g。氨基比林含量测定为：精密称取该片细粉1.6290g，置100ml量瓶中，按药典规定进行测定。精密吸取续滤液50ml，用盐酸滴定液(0.1mol/L)滴定至与对照液的颜色一致，用去10.20ml。对照液用去0.20ml。每1ml盐酸滴定液(0.1mol/L)相当于23.13mg的C13H11N3O，求其标示百分含量。

7．精密量取维生素B6注射液(规格2ml：0.1g)2ml置500ml量瓶中，按药典规定进行测定。精密量取稀释液5ml，置100ml量瓶中，加0.1mol/L盐酸溶液稀释至刻度，在291nm波长处测定吸收度为0.420。已知
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为427，计算维生素B6注射液的标示百分含量。

8．复方阿司匹林片的含量测定：精密称取本品20片，总重量为9.5050g，研细，备用。阿司匹林的含量测定为：精密称取上述细粉0.9881g，按照药典规定进行测定。提取蒸干的残渣用氢氧化钠滴定液（0.1016mol/L）滴定至终点时用去23.62ml。每1ml氢氧化钠滴定液(0.1mol/L)相当于18.02mg的C9H8O4。计算其标示百分含量。（标示量为0.22g）。

                                               欧阳卉

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　2008年3月
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