《药物分析》实训报告
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编写说明
    《药物分析》实训报告是《药物分析》实训指导的配套用书。参考行业标准，原始记录与报告的内容形式与GMP药厂质量控制用的文书一致，另外，为教学要求，增加了实训预习报告、结果分析和讨论、思考等内容。
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实训一《中国药典》查阅

一、实训预习报告

1.实训目标

2.根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3.根据实训内容列出需要使用的资料

4.思考题

（1）《中国药典》2020年版由哪几部组成，每部收载了什么内容？
（2）《中国药典》2020年版二部正文中的药品标准主要包括哪些内容？

（3）列举世界上主要国家和国际组织的药典的名称、英文简写。

二、实训报告

1.填写纯化水理化检验原始记录

按照下列项目，查阅《中国药典》2020年版，记录所在页码及查阅结果。

	顺序
	检查项目
	版本、部
	页码
	查阅结果

	1
	阿司匹林游离水杨酸检查方法
	
	
	

	2
	甘露醇的熔点
	
	
	

	3
	布洛芬制剂的类型
	
	
	

	4
	地西泮含量测定方法
	
	
	

	5
	地西泮片的含量测定方法
	
	
	

	6
	地西泮注射液的含量测定方法
	
	
	

	7
	地塞米松磷酸钠滴眼液的pH值
	
	
	

	8
	鱼肝油的贮藏方法
	
	
	

	9
	维生素B12注射液的性状
	
	
	

	10
	葡萄糖的比旋度
	
	
	

	11
	重金属检查法
	1）重金属定义

2）显色剂
	
	
	

	12
	高效液相色谱法系统适应性试验的指标
	
	
	

	13
	崩解时限检查法检查的主要剂型
	
	
	

	14
	氢氧化钠滴定液配制
	1）方法

2）标定的基准物

3）指示剂
	
	
	

	15
	制药用水的类型
	
	
	

	16
	亚硝酸钠试液的配制
	
	
	

	17
	热原检查法所用的动物和数量
	
	
	

	18
	阴凉处贮存
	
	
	

	19
	易溶
	
	
	

	20
	水浴温度
	
	
	


实训二  甲硝唑的紫外分光光度法鉴别

产成品请验单

编号：                        编码：
[image: image5]请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	

	批号
	
	数量
	

	生产日期
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1.实训目标

2.根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3.根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4.思考题：

（1）为什么甲硝唑有紫外吸收？

（2）为什么使用电子天平精密称定重量和用容量瓶配制样品溶液？怎么确定使用什么衡器来称重、量取体积？

二、实训报告

1.原始记录

（1）称取的甲硝唑的重量                           。

（2）277 nm波长处的吸收度              。

（3）吸收系数的计算：

	（4） 吸光度数据的记录：


	（5）药物紫外光谱图（粘贴）：


2.检验报告

检验报告书

编码：              　　　　     　　　　　　   报告编号：　

	品    名
	

	规　　格
	
	批    号
	

	包装规格 
	
	取样日期
	

	数    量
	
	报告日期
	

	件    数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	  检验项目

【性状】
吸收系数

【鉴别】

	标准规定

吸收系数为365~369                                                                  

在277 nm波长处有最大吸收，在241 nm波长处有最小吸收
	检验结果



	结　　论
	

	负责人：


	复核人：


	检验人：


	盖章




3.实训结果分析与讨论

实训三  阿司匹林的红外光谱鉴别

产成品请验单

编号：                        编码：
[image: image6]请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	

	批号
	
	数量
	

	生产日期
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1.实训目标

2.根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3.根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4.思考题：

为什么红外光谱仪很容易因为受潮损坏？

二、实训报告

1.原始记录

阿司匹林红外光谱图（粘贴）：

[image: image2.png]



2.检验报告

检验报告书

编码：              　　　　     　　　　　　   报告编号：　

	品    名
	

	规　　格
	
	批    号
	

	包装规格 
	
	取样日期
	

	数    量
	
	报告日期
	

	件    数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	  检验项目

【鉴别】


	标准规定

本品的红外光吸收图谱应与对照的图谱（光谱集5图）一致

	检验结果



	结　　论
	

	负责人：


	复核人：


	检验人：


	盖章




3.实训结果分析与讨论

实训四    葡萄糖的质量检验
原料请验单
编号：                        编码：
请验部门：　　         请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	
	①车间（白）②质量部

	批号
	
	数量
	
	

	生产日期
	
	有效期至
	
	

	生产厂家
	
	检验项目
	
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	
	


一、实训预习报告
1.实训目标
2.根据标准操作规程归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3.根据标准操作规程列出所需的试药和试液
4.根据标准操作规程列出需要使用的仪器
	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


5.思考题
（1）简述硫酸盐检查的基本原理和条件
（2）砷盐检查中，加入碘化钾试液和酸性氯化亚锡试液的目的是什么？
二、实训报告
1.检验原始记录（填写到附表1）

2.检验报告（填写到附表2）

3.实训结果分析与讨论

附表1： 
	记录

名称
	
	记录编码
	

	
	
	版本号
	


	葡萄糖质量检验的原始记录

	品名
	
	记录编号
	

	规格
	
	批号
	

	包装规格
	
	检品来源
	

	数量
	
	取样日期
	

	件数
	
	检验日期
	

	检验依据
	


（一）性状
1.本品为                           （应为无色结晶或白色结晶性或颗粒性粉末）。
结论：               　　
2.比旋度：                  °（应为+52.6°至+53.2°） 
取本品约10 g（W＝　　 　　），精密称定，置100 ml量瓶中，加水适量与氨试液0.2 ml，溶解后，用水稀释至刻度，摇匀，放置10分钟，在25 ℃时，按WZZ－1自动旋光仪标准操作规程依法测定（通则0621），记录结果：（1）　　    　　　　、（2）  　　 　  　　、（3）　　　     　　；平均值：　　　  　　　。
计算比旋度：
                                              结论：               　　
（二）鉴别
1.取本品约0.2g，W=            g，加水5ml溶解后，缓缓滴入微温的碱性酒石酸铜试液中，即生成    　　             （应为红色沉淀）。
结论：               　　
2.取干燥失重项下的本品适量，依法测定，本品的红外光吸收图谱应与对照的图谱（光谱集702）         （应一致）。[见附页  　　]
结论：               　　
（三）检查　
1.酸度　取本品2.0 g，W=         g，加水20 ml溶解后，加酚酞指示液3滴与氢氧化钠滴定液（0.02 mol/L）0.20 ml，显　　　　　　（应显粉红色）。 
结论：               　　
2.溶液的澄清度与颜色  取本品5.0g，W=         g，加热水溶解后，放冷，用水稀释至10 ml，溶液   　　     （应澄清无色）；如显浑浊，与1号浊度标准液（通则0902　第一法）比较，结果：           　　　　　（应不得更浓）；如显色，与对照液（取比色用氯化钴液3.0 ml、比色用重铬酸钾液3.0ml与比色用硫酸铜液6.0 ml，加水稀释成50 ml）1.0ml加水稀释至10 ml比较，结果：          　　　　　      　　　　　　（应不得更深）。
结论：               　　
3.乙醇溶液的澄清度　取本品1.0 g，W=         g，加乙醇20 ml，置水浴上加热回流约40分钟，溶液   　　       （应澄清）。
                                                         结论：             
4.氯化物　采用方法：《中国药典》2020年版四部通则0801氯化物检查法。
标准氯化钠溶液的制备：精密量取标准氯化钠贮备液（批号：　　　　　　）　　　　　　ml，置100ml量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得（每1ml相当于10g的Cl）。本液仅供当日使用。
取两支配对的50ml比色管，分别标记为供试品管和对照管。
取本品0.6g（W＝　　　　　），加水溶解使成约25 ml（溶液如显碱性，可滴加硝酸使成中性；溶液如不澄清，应使用事先已洗净Cl-的滤纸滤过），再加稀硝酸10ml，加水使成约40 ml，即得供试溶液。
取标准氯化钠溶液（批号：　　　　　　）　　　　ml，置对照管中，加稀硝酸10ml，加水使成约40 ml，摇匀，即得对照溶液。
于供试溶液和对照溶液中，分别加入硝酸银试液（批号：　　　　　）1.0ml，用水稀释使成50 ml，摇匀，在暗处放置5分钟，同置黑色背景上，从比色管上方向下观察，比较所产生的浑浊，结果                           　     　　　　（应不得更浓）。
结论：              
5.硫酸盐　采用方法：《中国药典》2020年版四部通则0802硫酸盐检查法。
标准硫酸钾溶液的制备：称取在105℃干燥至恒重的硫酸钾0.181g，W＝　　　　，置1000ml容量瓶中，加水适量使溶解并稀释至刻度，摇匀，即得（每1ml相当于100g的 SO42-）。
取两支配对的50ml比色管，分别标记为供试品管和对照管。
取本品2.0g（W＝　　　　　），置供试品管中，加水溶解使成约40 ml，用广泛pH试纸（批号：　　　　　）测试溶液酸碱性，如显碱性，可滴加盐酸使成中性；溶液如不澄清，应滤过；置对照管中，加稀盐酸（批号：　　　　）2 ml，摇匀，作为供试液。

取标准硫酸钾溶液（批号：　　　　）　　　　ml，置对照管中，加水使成约40 ml，加稀盐酸2 ml，摇匀，作为对照溶液。

在供试溶液与对照溶液中，分别加入25%氯化钡溶液（批号：　　　　　）5 ml，用水稀释至50 ml，充分摇匀，放置10分钟，同置黑色背景上，从比色管上方向下观察，

比较所产生的浑浊，结果                          　　　          （应不得更浓）。　

结论：              
6.亚硫酸盐与可溶性淀粉　取本品1.0 g，W＝　　   　　，加水10 ml溶解后，加碘试液1滴，溶液显             （应显黄色）。
7.干燥失重：             (减失重量为7.5～9.5 %)。
干燥温度：          ℃　干燥时间：          ～          。
取本品1.0～2.0g，在105℃干燥至恒重，依法检查（《中国药典》2020年版四部通则0831）：
	测定项目
	称量瓶恒W0
	干燥前供试品与称量瓶的重W1
	干燥后供试品与称量瓶的重W2

	测定数据
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结论：                 　　
8.炽灼残渣：             (不得过0.1%)。
炽灼温度：          ℃　炽灼时间：          ～          。
取本品1.0g，，在105℃干燥至恒重，依法检查（《中国药典》2020年版四部通则0841）：
	测定项目
	坩埚恒重W0
	炽灼前供试品与坩埚的重W1
	炽灼后供试品与坩埚的重W2

	测定数据
	
	
	



　                                                 结论：               　　
9.蛋白质　取本品1.0 g，W＝　　　　，加水10 ml溶解后，加磺基水杨酸溶液（1→5）3 ml，记录现象为　　　　　                            　　　（应不得发生沉淀）。
结论：               　　
10.钡盐　取本品2.0 g，W＝　　  　　，加水20 ml溶解后，溶液分成两等份，一份中加稀硫酸1 ml，另一份中加水1 ml，摇匀，放置15分钟，记录两份溶液的现象为：　　　　　　　　　　           　　　（两液均应澄清）。
结论：               　　
11.钙盐　取本品1.0 g，W＝　   　　　，加水10 ml溶解后，加氨试液1 ml与草酸铵试液5 ml，放置1小时，如发生浑浊，与标准钙溶液[精密称取碳酸钙0.1250 g，置500 ml量瓶中，加水5 ml与盐酸0.5 ml使溶解，用水稀释至刻度，摇匀。每1 ml相当于0.1 mg的钙（Ca）]1.0ml制成的对照液比较，结果：　　　　　　　　　　　　　　　　　　（应不得更浓（0.01 %））。
12.铁盐　采用方法：《中国药典》2020年版四部通则0807　铁盐检查法。
标准铁溶液的制备：精密量取标准铁贮备液（批号：　　　　　　）10ml，置100ml量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得（每1ml相当于10g的 Fe）。本液仅供当日使用。
取两支配对的50ml比色管，分别标记为供试品管和对照管。
取本品2.0 g，W＝　　  　　，加水20 ml溶解后，加硝酸3滴．缓缓煮沸5分钟，放冷，加水稀释使成45ml，加硫氰酸铵溶液（30→100）3.0 ml，摇匀，再加水适量稀释至50ml，摇匀，即得供试品溶液。
另取标准铁溶液　　　  　ml置于取对照品管中，加水使成35ml，加稀盐酸4ml、过硫酸铵50mg，用水稀释使成35ml后，加30%硫氰酸铵溶液3ml，再加水适量稀释至50ml，摇匀，即得对照溶液。
供试品溶液和对照液同置白色背景上，从比色管上方向下观察，结果：               
                               （应不得更深（0.001 %））。
结论：               　　
13.重金属  采用方法：《中国药典》2020年版四部通则0821第　 　　法。
标准铅溶液的制备：精密量取标准铅贮备液（批号：　　　　　　） 　　ml，置100ml量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得（每1ml相当于10g的 Pb）。本液仅供当日使用。
取三支配对的25ml比色管，分别标记为甲管、乙管和丙管。
甲管中加入标准铅溶液（批号：　　  　　）　 　ml与醋酸盐缓冲液（pH3.5）（批号：　　　　　）2 ml后，加水稀释成25 ml；乙管中加入供试品4.0g（W＝　　　　　　），加水适量溶解后，加醋酸盐缓冲液（PH为3.5）2 ml后，加水稀释至25 ml；丙管中加入供试品4.0g（W＝　　　   　），加水适量溶解后，加入标准铅溶液
（批号：　　     　）　　  　ml，加醋酸盐缓冲液（PH为3.5）2 ml后，加水稀释至25 ml；在甲、乙、丙三管中分别加入硫代乙酰胺试液（批号：　　　　　）各2 ml，摇匀，放置2分钟，同置白纸上，自上向下透视，当丙管中显示出的颜色不浅于甲管时，要求乙管中显出的颜色与甲管比较。
结果                                                         （不得更深）。
结论：               　　
14.砷盐检查　采用方法：《中国药典》2020年版四部通则0822　第　　　法。
① 检砷装置的准备　取60㎎醋酸铅棉花（W＝　　 　　，批号：　　 　　　）撕成疏松状，均匀地装入检砷装置导气管，装置高度为60～80㎜。用镊子取出一片溴化汞试纸（批号：　　　 　　），置旋塞顶平面上，盖住孔径，旋紧旋塞。

    ② 标准砷斑的制备　用刻度吸量管取精密量取标准砷溶液（批号：　　  　　　）2 ml（V＝　　        　　），置检砷瓶中，加盐酸5 ml与水21 ml，再加碘化钾试液（批号：　　　  　　）5 ml与酸性氯化亚锡试液（批号：　　 　　　）5滴，在室温放置10分钟后，加锌粒（批号：　　 　　　）2g，立即将已装好醋酸铅棉花及溴化汞的导气管密塞与检砷瓶上，并将检砷瓶放置25℃～40℃水浴中，反应45分钟、取出溴化汞试纸。

③　供试品砷斑的制备  取供试品2.0g，加水5 ml溶解后，加稀硫酸5ml与溴化钾溴试液0.5ml，置水浴上加热约20分钟，使保持稍过量的溴存在，必要时，再补加溴化钾溴试液适量，并随时补充蒸散的水分，放冷，加盐酸5 ml与水适量使成28ml，依法检查，将生成的砷斑与标准砷斑比较，结果                                （应符合规定（0.0001%））。
结论：               　　
15.微生物限度　①  取本品10 g，W=　　　　，用pH 7.0无菌氯化钠-蛋白胨缓冲液制成1：10的供试液。② 细菌数、霉菌数和酵母菌数 取供试液，依法检查（通则1105平皿法），每1 g供试品中细菌数不得过1000 cfu，霉菌和酵母菌总数不得过100 cfu。
③ 大肠埃希菌 取1：10的供试液10 ml，依法检查（通则1105 平皿法），结果：                 　　（应不得检出）。
	检验人：                                             复核人：



附表2：
原料药检验报告单
编码：                                                       报告编号：
	品　　名
	

	规　　格
	
	批　　号
	

	包装规格
	
	取样日期
	

	数　　量
	
	报告日期
	

	件　　数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	检验项目
	标准规定
	
	检验结果

	【性状】
比旋度
【鉴别】
（1）化学反应

（2）红外光谱

【检查】
酸度

溶液的澄清度与颜色
乙醇溶液的澄清度
氯化物
硫酸盐
亚硫酸盐与可溶性淀粉
干燥失重
炽灼残渣

蛋白质
钡盐

钙盐

铁盐

重金属 
砷盐
微生物限度
	白色结晶或结晶性粉末

+52.6°至+53.2°
（1）应呈正反应

（2）与对照图谱一致

应显粉红色
溶液应澄清，不得更深
溶液应澄清

不得更浓(≤0.01%)

不得更浓(≤0.01%)

应即显黄色
减失重量为7.5～9.5 %
遗留残渣不得过0.1%

不得发生沉淀
溶液应澄清
不得更浓（0.01 %）
不得更深（0.001 %）
不得过百万分之五

0.0001%
不得检出
	
	

	结　　论
	

	负责人：
	复核人：
	检验人：
	盖章：


实训五　　药物的特殊杂质检查

产成品请验单

编号：                        编码：
请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	

	批号
	
	数量
	

	生产日期
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1、实训目标

2、根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3、根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4、思考题

(1)、比较特殊杂质与一般杂质的区别。

(2)、吲哚美辛肠溶片有关物质用高效液相色谱法测定，其中使用了什么检测器？

一、实训报告

1、原始记录

吲哚美辛肠溶片中有关物质的检查　取本品适量（约相当于吲哚美辛50mg)，精密称定W＝　　　　　，置100ml量瓶中，加甲醇适量，超声使吲哚美辛溶解，放冷，用甲醇稀释至刻度，摇匀，滤过，精密量取续滤液2ml，置10ml量瓶中，用50%甲醇稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶液；精密量取供试品溶液1 ml，置100 ml量瓶中，用50%甲醇稀释至刻度，摇匀，作为对照溶液。精密量取供试品溶液与对照溶液各20 l，分别注入液相色谱仪，记录色谱图至主成分峰保留时间的3倍。供试品溶液的色谱图中有　　　　　个杂质峰，各杂质峰面积的和　　　　　　　　　　　　（应不得大于）　　　　　　对照溶液主峰面积的2倍（2.0%）。

2、结果粘贴

3、检验报告

	  检验项目

吲哚美辛肠溶片

有关物质


	标准规定

供试品溶液的色谱图中如有杂质峰，单个杂质峰面积不得大于对照溶液主峰面积（1.0%），各杂质峰面积的和不得大于对照溶液主峰面积2倍(1.0 %)。
	检验结果




3、实训结果分析与讨论

实训六　阿司匹林的含量测定

产成品请验单

编号：                        编码：
请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	
	规格
	

	批号
	
	
	数量
	

	生产日期
	
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1、实训目标

2、根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3、根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4、思考题：

1）为什么用中性乙醇作溶剂？

2）比较百分含量与标示量百分含量的不同。

二、实训报告

1、原始记录

（1）取本品约0.4g，精密称定（W1＝　　　　　，W1＝　　　　　），加中性乙醇20ml溶解后，加酚酞指示液3滴（批号：　　　　　），用氢氧化钠滴定液（0.1mol/L）C＝　　　　　　　滴定滴定至溶液显粉红色并持续30秒钟不褪，消耗氢氧化钠滴定液(0.1mol/L)的体积：

V1：  　　　　　 ml；V2：  　　　　　 ml。每1ml氢氧化钠滴定液(0.1mol/L)相当于18.02mg 的C9H8O4。 

计算阿司匹林%：

计算公式：

1）

2）

平均值：

相对偏差：

2、检验报告

检验报告书

编码：              　　　　     　　　　　　   报告编号：　

	品    名
	

	规　　格
	
	批    号
	

	包装规格 
	
	取样日期
	

	数    量
	
	报告日期
	

	件    数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	  检验项目 

【含量测定】


	标准规定

含C9H8O4不得少于99.5％
	检验结果



	结　　论
	

	负责人：


	复核人：


	检验人：


	盖章




3、实训结果分析与讨论

实训七　维生素E软胶囊的含量测定

产成品请验单

编号：                        编码：
请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	

	批号
	
	数量
	

	生产日期
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1.实训目标

2.根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3、根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4.思考题：

（1）气相色谱仪主要由哪几部分组成？
（2）推导内标法定量的计算公式。
二、实训报告

1.原始记录

气相色谱仪（仪器型号              ），色谱柱（型号              ）；柱温265℃，理论板数按维生素E峰计算为：             ，维生素E峰与内标物质峰的分离度为             。

按内标法以峰面积计算维生素E软胶囊的标示量%。
计算公式：

（1）标示量%=

（2）标示量%=

（3）标示量%=
平均值： 

相对标准偏差
2.检验报告

检验报告书

编码：              　　　　     　　　　　　   报告编号：　

	品    名
	

	规　　格
	
	批    号
	

	包装规格 
	
	取样日期
	

	数    量
	
	报告日期
	

	件    数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	  检验项目

【含量测定】


	标准规定

含维生素Ｅ(C31H52O3)应为标示量的90.0％～110.0 ％

	检验结果



	结　　论
	

	负责人：


	复核人：


	检验人：


	盖章




3、实训结果分析与讨论

实训八　维生素B1片（注射液）的含量测定

产成品请验单

编号：                        编码：
请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	

	批号
	
	数量
	

	生产日期
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1.实训目标

2.根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3.根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4.思考题：

(1)推导吸收系数法求维生素B1标示量百分含量的计算公式。
(2)写出百分吸收系数的计算公式，并说明公式中各个参数的含义。
二、实训报告

（一）操作

1.维生素B1片的含量测定

取维生素B1 20片，在万分之一天平上称定重量（W总＝　　　　　，W平均＝　　　　　）研细，在万分之一天平上称取适量(约相当于维生素B1 25mg) W1＝　　　　　，W2＝　　　　　，置100 ml量瓶中，用量筒取盐酸溶液（9→1000）约70 ml加入量瓶中，振摇15分钟使维生素B1溶解，加盐酸溶液（9→1000）稀释至刻度，摇匀，用干燥滤纸滤过，用移液管量取续滤液5 ml，置另一100 ml量瓶中，加盐酸溶液（9→1000）稀释至刻度，摇匀。取该溶液置1cm厚的石英吸收池中，以相同盐酸溶液为空白，照紫外-可见分光光度法（通则0401)，在246 nm处测定吸收度，按照维生素B1(C12H17ClN4OS·HCl) 的吸收系数（
[image: image3.wmf]1%

m

1c

E

）为421计算维生素B1片的标示量百分含量。

2.维生素B1注射液的含量测定
精密量取本品适量（约相当于维生素50mg)，（V1＝　　　　　，V2＝　　　　　），

至　　　　　容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，精密量取5ml，置100ml量瓶中，用盐酸溶液（9 — 1000)稀释至刻度，摇匀，以相同盐酸溶液为空白，照紫外-可见分光光度法（通则0401)，在246nm的波长处测定吸光度，按C12H17ClN4OS·HCl的吸收系数（
[image: image4.wmf]1%

m

1c

E

）为421计算，即得。

 （二）数据记录

1.维生素B1片的含量测定

取样范围计算过程：

计算公式：

计算过程：

2.维生素B1注射液的含量测定
取样范围（取样量）：

计算公式：

计算过程：

吸收度测定结果：

	记录数据:
	空白液A
	A1
	A2
	A3
	A平均值

	第一份
	
	
	
	
	

	第二份
	
	
	
	
	


（三）计算标示量%

1.计算公式：

（1）

（2）

平均值：

相对偏差：

（四）检验报告

检验报告书

编码：              　　　　     　　　　　　   报告编号：　

	品    名
	

	规　　格
	
	批    号
	

	包装规格 
	
	取样日期
	

	数    量
	
	报告日期
	

	件    数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	  检验项目

【含量测定】


	标准规定

含维生素B1应为标示量的90.0%~110.0%（维生素B1片）
含维生素B1应为标示量的93.0%〜107.0%（维生素B1注射液）


	检验结果



	结　　论
	

	负责人：


	复核人：


	检验人：


	盖章




（五）实训结果分析与讨论

实训九　甲硝唑片的含量测定

产成品请验单

编号：                        编码：
请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	

	批号
	
	数量
	

	生产日期
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1.实训目标

2.根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3.根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4.思考题

(1)原料药与制剂含量的表示方法有何不同？
(2)色谱柱的使用和保存应注意的问题有哪些？
二、实训报告

1.原始记录

　　天平型号：        　编号：        　高效液相色谱仪型号：        　编号：        
色谱条件  色谱柱型号：        ；流动相：甲醇－水（       ：       ）；检验波长：       nm；流速：       ml∕min；进样量：       l；

理论板数按甲硝唑峰计算     　     （应不低于2000）。
（1）对照品溶液的制备：取甲硝唑对照品（批号：     　     ，来源：     　     ），WR1＝     　 　   ，WR2＝     　　     （对照品含量：   　 　     ）， 分别置   　 　   容量瓶中，加流动相溶解并稀释至刻度，摇匀，即得每1ml约含0.25mg甲硝唑的对照品溶液（配制批号：    　 　   ）。 

（2）供试品溶液的制备：取本品20片，精密称定W总＝     　 　   ，W平均＝     　 　   ，研细，精密称取细粉适量（WX1＝     　 　   ，WX2＝     　　     ），分别置   　 　   容量瓶中，加50%甲醇稀释至刻度，摇匀，滤过，精密量取续滤液  　　    ，置100ml量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶液，即得供试品溶液。

（3）测定数据：照高效液相色谱法（通则0512），精密量取对照品溶液R1,连续进样5次，记录色谱图，计算其相对标准偏差；再精密量取对照品溶液R2与供试品溶液，连续进样两次记录色谱图。

在对照品R1的色谱图中，其峰面积分别为AR1－1＝    　 　   ；AR1－2＝    　 　   ；AR1－3＝    　 　   ；AR1－4＝    　 　   ；AR1－5＝    　 　   ；平均值AR1＝    　 　   ；计算其相对标准偏差为    　 　   （应不大于2.0%）。 

在对照品R2的色谱图中，其峰面积分别为AR2－1＝    　 　   ；AR2－1＝    　 　   ；平均值AR2＝    　 　   。

在供试品溶液X1的色谱图中，其峰面积分别为：AX1－1＝    　 　   ；AX1－2＝    　 　   ；平均值AX1＝    　 　   。

在供试品溶液X2的色谱图中，其峰面积分别为：AX2－1＝    　 　   ；AX2－2＝    　 　   ；平均值AX2＝    　 　   。

实训结果（粘贴）

计算公式及结果：

1）X1-1%

2）X1-2%

3）X2-1%

4）X2-2%

平均值：

相对标准偏差

2.检验报告

检验报告书

编码：              　　　　     　　　　　　   报告编号：　

	品    名
	

	规　　格
	
	批    号
	

	包装规格 
	
	取样日期
	

	数    量
	
	报告日期
	

	件    数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	  检验项目

【含量测定】


	标准规定

含甲硝唑应为标示量应为93.0%～107.0%。

	检验结果



	结　　论
	

	负责人：


	复核人：


	检验人：


	盖章




3.实训结果分析与讨论

实训十　吡拉西坦片的含量测定

产成品请验单

编号：                        编码：
请验部门：              请验人：             请验日期：

	品名
	
	规格
	

	批号
	
	数量
	

	生产日期
	
	有效期至
	

	生产厂家
	
	检验项目
	

	质量部签收人
	
	签收日期
	


一、实训预习报告

1.实训目标

2.根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划
3.根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器

	序号
	名称
	规格或型号
	数量
	序号
	名称
	规格或型号
	数量

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


4.思考题

(1)高效液相色谱法测定含量有哪些方法？写出含量计算的相关公式。
(2)系统适用性试验主要包括哪些内容？
二、实训报告

1.原始记录

　　天平型号：        　编号：        　高效液相色谱仪型号：        　编号：        
色谱条件  色谱柱型号：        ；流动相：甲醇－水（       ：       ）；检验波长：       nm；流速：       ml∕min；进样量：       l；

理论板数按吡拉西坦峰计算     　     （应不低于2000）。
（1）对照品溶液的制备：取甲硝唑对照品（批号：     　     ，来源：     　     ），WR1＝     　 　   ，WR2＝     　　     （对照品含量：   　 　     ）， 分别置   　 　   容量瓶中，加流动相溶解并稀释至刻度，摇匀，即得每1ml约含0.25mg吡拉西坦的对照品溶液（配制批号：    　 　   ）。 

（2）供试品溶液的制备：取本品20片，精密称定W总＝     　 　   ，W平均＝     　 　   ，研细，精密称取细粉适量（WX1＝     　 　   ，WX2＝     　　     ），分别置   　 　   容量瓶中，加50%甲醇稀释至刻度，摇匀，滤过，精密量取续滤液  　　    ，置100ml量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶液，即得供试品溶液。

（3）测定数据：照高效液相色谱法（通则0512），精密量取对照品溶液R1,连续进样5次，记录色谱图，计算其相对标准偏差；再精密量取对照品溶液R2与供试品溶液，连续进样两次记录色谱图。

在对照品R1的色谱图中，其峰面积分别为AR1－1＝    　 　   ；AR1－2＝    　 　   ；AR1－3＝    　 　   ；AR1－4＝    　 　   ；AR1－5＝    　 　   ；平均值AR1＝    　 　   ；计算其相对标准偏差为    　 　   （应不大于2.0%）。 

在对照品R2的色谱图中，其峰面积分别为AR2－1＝    　 　   ；AR2－1＝    　 　   ；平均值AR2＝    　 　   。

在供试品溶液X1的色谱图中，其峰面积分别为：AX1－1＝    　 　   ；AX1－2＝    　 　   ；平均值AX1＝    　 　   。

在供试品溶液X2的色谱图中，其峰面积分别为：AX2－1＝    　 　   ；AX2－2＝    　 　   ；平均值AX2＝    　 　   。

实训结果（粘贴）

计算公式及结果：

1）X1-1%

2）X1-2%

3）X2-1%

4）X2-2%

平均值：

相对标准偏差

2.检验报告

检验报告书

编码：              　　　　     　　　　　　   报告编号：　

	品    名
	

	规　　格
	
	批    号
	

	包装规格 
	
	取样日期
	

	数    量
	
	报告日期
	

	件    数
	
	有效期至
	

	检验依据
	

	  检验项目

【含量测定】


	标准规定

含吡拉西坦应为标示量应为98.0%～102.0%。

	检验结果



	结　　论
	

	负责人：


	复核人：


	检验人：


	盖章




3.实训结果分析与讨论

《药物分析》实训报告





①：车间（白）②质量部（红）





①：车间（白）②质量部（红）
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①：车间（白）②质量部（红）





①：车间（白）②质量部（红）
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①：车间（白）②质量部（红）





①：车间（白）②质量部（红）





①：车间（白）②质量部（红）
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