
盐酸去氧肾上腺素原料药
鉴别、杂质检查和含量测
定 



基础知识 

• 药品质量 
 

• 药品标准  
 国家药品标准：是国家对药品质量及

检验方法所作的技术规定。是药品生
产、经营、使用、检验和监督管理部
门共同遵循的法定依据。 

 中国药典：Chinese Pharmacopoeia 
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基础知识 
• 药品质量研究的基本内容 
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背景知识 

名称 性状 鉴别 检查 
含量
测定 

检查 

一般杂质
检查 

氯化物、硫酸盐、重金属、澄清度等 

特殊杂质
检查 

化学结构明确、有对照品的杂质 

有关物质：结构不明确/难获得对照品 
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不做 





不做 
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• 实验目的 

通过本次实验掌握原料药的分析内容与分析方法。 
 

 
 

• 实验内容-质量标准 

  [性状] +[鉴别] + [检查] + [含量测定] 
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鉴别 
实验操作： 

（1）取本品约10mg，加水1mL溶解后（“澄清度与颜色”项

下检查稀释1倍），加硫酸铜试液1滴与氢氧化钠试液至，

摇匀，即显紫色；加乙醚1mL 振摇，乙醚层应不显色。 

（2）取本品约10mg，加水1mL溶解后，加三氯化铁试液1 

       滴，即显紫色。 

（3）本品的红外吸收光谱应与对照的图谱一致（光谱集819

图）（已完成）。 

（4）本品的水溶液显氯化物鉴别（1）的反应（通则0301）。 
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鉴别 

实验操作： 

（4）本品的水溶液显氯化物鉴别（1）的反应（通则0301）。 

 

取10mg/mL供试品溶液1滴，稀硝酸滴加10滴，滴加硝酸银试

液1滴，即生成白色凝乳状沉淀；继续加氨试液即溶解，再加

稀硝酸酸化后，沉淀复生成。 
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鉴别（已完成） 
红外分光光度法 

在4000〜400cm-1波数范围内测定物质的吸收光谱，用于化合

物的鉴别、检查或含量测定的方法。 

盐酸去氧肾上腺素的红外吸收光谱与对照的图谱一致（光谱

集819图）。 

盐酸去氧肾上腺素原料药的质量分析 

实验操作： 



实验操作 实验目的与要求 思考题 仪器与注意事项 实验原理 

Procedures  and  methods 

干燥样品 
约2mg 

研钵研细 
干燥溴化钾
晶体（研细） 

约200mg 

压片 

样品架 光路 
测定 

透明状片 

红外压片法 



盐酸去氧肾上腺素的标准红外图谱-药典标准 



盐酸去氧肾上腺素的标准红外图谱 



结果 



检  查（先做） 
• 酸度 

取本品0.50g，加水50mL溶解后（“澄清度与颜色”检查项下

溶液稀释1倍），依法测定（通则0631），pH值应为4.5~5.5。 

（每4人做一份） 

 

• 溶液的澄清度与颜色 
取本品0.10g，加水5.0mL使溶解，溶液应澄清无色。 

浓度20mg/mL。 （每4人做一份） 
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检  查-酮体，已完成 

盐酸去氧肾上腺素原料药的质量分析 

紫外-可见分光光度法 

在190〜800mn波长范围内测定物质的吸光度。 

用于鉴别、杂质检查和定量测定的方法。 

盐酸去氧肾上腺素和盐酸去氧肾上腺素酮体。 

盐酸去氧肾上腺素 

酮体 

盐酸去氧肾上腺素的UV图谱 

310nm处吸收小于0.2 



• 酮体 

取本品2.0g，置100mL量瓶中，加水溶解并稀
释至刻度，摇匀（已制备）。 

取2mL，置10mL量瓶中，用0.01mol/L盐酸溶
液稀释至刻度，摇匀。照紫外-可见光谱法（通
则0401），在310nm的波长处测定吸光度，不
得大于0.20。 

 

（每4人做一份） 
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检  查（已完成） 

最大吸收 
取酮体检查溶液100uL用0.01mol/L盐酸溶液稀
释至10mL，进行最大扫描（200-400nm）测定。 

 

（每4人做一份） 
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含量测定 

精密称定 

水溶解 

20mL 精密加50.00mL 

溴滴定液（0.05 mol/L ） 本品0.1g 
碘瓶 

盐酸 

5mL 

立即密塞，并时时振摇 

放置15分钟 

碘化钾试液 

10mL 
微开瓶塞 

立即 
密塞 

摇匀 
滴定 

硫代硫酸钠滴定液（0.1 mol/L ） 
近终点 

2mL 

淀粉指示剂 
蓝色消失，并将滴定的结果用空白实验（近零刻
度开始滴定）校正。每1mL溴滴定液（0.05mol/L

）相当于3.395mg的C9H13NO2·HCl。平行测定2

份。 



谢谢大家！ 



实验操作 实验目的与要求 思考题 仪器与注意事项 实验原理 

红外光谱测定样品压片过程 

溴化钾晶体研细 

混入样品研细 

样品
准备 

冲模组成 

压圈 压舌 

上
模 

顶杆 

下
模 



实验操作 实验目的与要求 思考题 仪器与注意事项 实验原理 

Procedures  and  methods 

填入
冲模 

上模倒置，放
在下模上 

上模放反了，
凹槽应向下 

在上模孔中，放入压舌，压舌光洁度
高的一面朝上放 



实验操作 实验目的与要求 思考题 仪器与注意事项 实验原理 

Procedures  and  methods 

压舌上放入研细
的样品和溴化钾
混合物，轻微晃
动，粉末应保持
平整 

放入顶杆 

放置于压片机工作台中
央，旋紧螺丝 



实验操作 实验目的与要求 思考题 仪器与注意事项 实验原理 

Procedures  and  methods 

螺杆置于右侧 

手柄插入压片
机的手孔中 

手柄和手孔 

压力应不超过
30MPa 

保持3-5分钟 

螺杆逆时针旋
约30度，轻轻
泄压 

取下模具， 



实验操作 实验目的与要求 思考题 仪器与注意事项 实验原理 

Procedures  and  methods 

去下模，换上压圈，在置于压片台中央，
旋紧螺杆，直到压舌脱出，接好样品片 

样品片置于样品架凹槽里 

整个样品架置于仪器测定位置处 



实验操作 实验目的与要求 思考题 仪器与注意事项 实验原理 

Attention 

压片过程中，物料必须磨细并混合

均匀； 

压片完成后，所有模具应该用无水

酒精棉洗干净； 

实验室废液的处理 

 

 

 

 


