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实训一  解热镇痛药物的性质

一、实训目的

1.掌握常用解热镇痛药物的主要性质、反应原理和实训方法。

2.熟悉酚类药物的三氯化铁显色反应原理和芳香族伯胺类药物的重氮化偶

合反应原理。

二、实训仪器设备及材料

1.药品  阿司匹林、对乙酰氨基酚、安乃近。

2.试剂  三氯化铁试液、碳酸钠试液、稀硫酸、稀盐酸、亚硝酸钠试液、碱性

β-萘酚试液、次氯酸钠试液、盐酸。

3.器材  试管、水浴锅、电热套、研钵、小滴瓶、洗瓶、药匙。

三、实训原理

1.阿司匹林

(1)三氯化铁显色反应：阿司匹林分子中无游离的酚羟基，不与三氯化铁试

液发生显色反应，但其水溶液加热或长时间放置后，会水解产生水杨酸，遇三

氯化铁试液即呈紫堇色。

(2)水解反应：阿司匹林在氢氧化钠溶液或碳酸钠溶液中水解生成水杨酸和

醋酸，加热时水解更快。酸化后产生醋酸的酸臭，并析出水杨酸沉淀。

2.对乙酰氨基酚

（1）三氯化铁显色反应：对乙酰氨基酚分子中含有酚羟基，与三氯化铁试
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液作用显蓝紫色。

(2)重氮化－偶合反应：对乙酰氨基酚在酸性条件下水解，生成醋酸和对氨

基苯酚。后者与亚硝酸钠试液作用，生成重氮盐，再与碱性β-萘酚试液偶合生

成红色的偶氮化合物。

3.安乃近

（1）显色反应：安乃近溶于稀盐酸中，与次氯酸钠试液作用，产生瞬间消

失的蓝色，加热煮沸后变为黄色。

（2）产生气味：安乃近与稀盐酸共热后，分解生成二氧化硫和甲醛的特臭。

四、实训内容

1.阿司匹林

(1) 取阿司匹林约 0.1g，加纯化水约2ml在电热套上煮沸，放冷，加三氯

化铁试液1滴，即显紫堇色。

(2) 取阿司匹林约 0．5g，加碳酸钠试液约 2ml,滤过，煮沸 2分钟后放冷，

滴加过量的稀硫酸，即析出白色沉淀，并发生醋酸的气味。

2.对乙酰氨基酚

(1)取对乙酰氨基酚微量，加少许的水溶解，滴加三氯化铁试液，即显蓝紫

色。

(2)取对乙酰氨基酚约 0．1g，加稀盐酸5m1，置水浴中加热 40分钟，放冷；

再取此溶液 0．5m1，滴加亚硝酸钠试液 5滴，摇匀，用水 3ml稀释后，加碱性

β-萘酚试液2m1，振摇，即显红色。

3.安乃近

（1）取安乃近约 20mg，加稀盐酸1ml溶解后，加次氯酸钠试液 2滴，产生

瞬即消失的蓝色，加热煮沸后变成黄色。

（2）取安乃近约0.2g，加稀盐酸8ml溶解后，加热即发生二氧化硫的臭气，

然后发生甲醛的臭气。

五、实训注意事项

1.三氯化铁反应适宜的pH为 4~6，在强酸性溶液中所得配位化合物易分解。

三氯化铁的显色反应很灵敏。

2.在重氮化偶合反应中，为了避免亚硝酸和重氮盐分解，须在低温下进行。

实训过程中必须保持酸性，盐酸的量要多于药物的 3倍，主要目的是促使亚硝
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酸钠转为亚硝酸以进行重氮化反应；还可加快重氮化反应速度；增加重氮盐稳

定性并防止副反应的发生。

附：本实训所用试液配制方法

三氯化铁试液：取三氯化铁 9g，加水使溶解成100ml，即得。

碳酸钠试液：取一水合碳酸钠 12.5g 或无水碳酸钠 10.5g，加水使溶解成

100ml，即得。

稀硫酸：取硫酸57ml，加水稀释至 1000ml，即得。

稀盐酸：取盐酸23.4ml，加水稀释至 100ml，即得。

亚硝酸钠试液：取亚硝酸钠1g，加水使溶解成100ml，即得。

碱性β-萘酚试液：取β－萘酚0.25g，加氢氧化钠溶液（1→10）10ml使

溶解，即得。 本液应临用新制。

次氯酸钠试液：取次氯酸钠适量，加水配制成10ml溶液，即得。

实训二  阿司匹林的制备

一、实训目的

1．熟悉酰化反应的原理及应用；

2．完成阿司匹林的制备；

3．了解水杨酸类药物的杂质来源及检查方法；

4．掌握控制反应中的温度及检查反应终点的方法。

二、实训仪器设备及材料

1．主要仪器设备：

    125ml锥形瓶、200℃温度计、150ml烧杯、循环水真空泵、布氏漏斗、抽滤瓶、

抽滤垫、滴管、培养皿、100ml量筒、10ml量筒、托盘天平、玻璃棒、水浴锅。

2．主要原料： 

水杨酸、醋酐、浓硫酸、三氯化铁试液、无水乙醇。

三、实训原理

水杨酸分子的羟基可与乙酰氯、醋酸酐进行乙酰化反应，生成乙酰水杨酸。

COOH

OH
+ (CH3CO)2O

H+

COOH

OCOCH3 + CH3COOH
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反应速度以酰氯最快，醋酐次之，冰醋酸最慢。为操作方便，价格便宜，收

率高，本实训以醋酸酐为酰化剂。

四、实训内容

（一）阿司匹林的制备

取3g水杨酸放入 125ml锥形瓶中，加入 4.5g乙酸酐，随后滴加5滴浓硫酸，

振摇锥形瓶使水杨酸全部溶解。然后在水浴上加热至 50～60℃，振摇，保温5～

10分钟，放置冷却至室温，即有乙酰水杨酸晶体析出。否则可用玻璃棒磨擦锥

形烧瓶壁（或在冰水中冷却），促其析出晶体。晶体析出后，加 90ml水继续在

冰水中冷却，直至晶体析出完全。抽滤，用少量冰水洗涤晶体。尽量抽干。把晶体

摊在培养皿上晾干。

（二）粗品的重结晶

将粗品放入 150ml烧杯中，在搅拌下，加入无水乙醇9ml，继续搅拌，于水

浴上微热溶解，；另在 100ml锥形瓶中中加入纯化水 24ml，加热至 60℃；将粗

品乙醇液倒入热水中，如有颜色，加少量活性炭脱色，趁热过滤；滤液如有固

体析出，则加热至溶解。放置，自然冷却至室温，即慢慢析出白色针状结晶，滤

过，用50%乙醇 3～4ml洗涤 2次，抽滤。晶体用干净玻璃塞压紧，尽量抽去滤液

再用少量冰水洗涤 2～3次，抽去水分，在表面皿上晾干。称重。计算产率。

    取晶体少许置试管中，加水约2ml，滴加三氯化铁试液3滴，振摇，观察应

无颜色出现。

（三）结果计算

产品产率的计算

水杨酸的投料：乙酰水杨酸的理论量=138.07:180.09

乙酰水杨酸的理论量=水杨酸的投料×180.09/138.07

产率=(实际产量/理论量)×100%

（四）三氯化铁检查终点方法：取1滴反应液加2滴 95%乙醇、2滴水、1滴

三氯化铁，结果不显紫色。

五、说明

1．乙酰水杨酸容易水解，避免加热干燥。必要时宜在80℃以下烘干。产品

密封保存于干燥处。

2．产品遇三氯化铁试液如显紫色，表示产品中混有杂质水杨酸，后者可能
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因贮存不当，或制备时精制不够完善而存在。可用重结晶法进一步纯化。

六、现象及原因

序号 操作 现象 原因

1 加入水杨酸和醋酐，

温度保持50～60℃

部分水杨酸溶解 加温能促进水杨酸溶解同

时开始反应

2 滴加5滴浓 H2SO4 剩余水杨酸立即溶解 酸催化反应，生成乙酰基

阳离子，发挥很强的酰华

能力

3 搅拌 4min后 烧瓶内反应物成固体状 反应基本完成

4 加160ml水，搅拌 固体大部分溶解

5 抽滤，得固体 白色固体 生成成品粗品

6 粗品加 95％的温乙醇

中

固体大部分溶解

7 加温水溶解后抽滤 得白色结晶 成品合成成功

七、分析讨论

1．本实训是用水杨酸与醋酐发生酰化反应而生成阿司匹林的。单用醋酐作

为酰化剂，反应条件较高，进行时间较长，故加入浓 H2SO4为催化剂加速反应进

行。反应过程中水的存在对本反应不利，它可使阿司匹林水解并使醋酐变为酰化

能力低得多的醋酸，不利反应进行，因为阿司匹林在水中加热时会部分水解。也

是我们采取用乙醇重结晶的缘故，在操作时，遇到有水的步骤动作要稍快点，

以提高产量。

2．反应过程中温度不宜过高，过高易发生副反应，从而使产率降低。浓

H2SO4要在水杨酸在醋酐的溶解阶段加入，太早加入会使反应一下剧烈进行，可

能使未作用的水杨酸被迅速生成的阿司匹林包围，使反应不易进行及成品中游

离水杨酸超过限度。

3．最可能存在于最终产物中的杂质是水杨酸本身，它的存在是由于乙酰化

反应不完全，或者由于产物在分离步骤中发生水解造成的。这个物质在各个纯化

阶段和产物的最后重结晶过程中被除去。水杨酸像大多数酚一样，与氯化铁形成

深色络合物，这个杂质的存在很易被检现。所以做完实训后要做水杨酸的限量测

定。

八、实训思考题
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    1．在阿司匹林制备过程中应严格控制哪些条件？为什么？

    2．在阿司匹林制备过程中，如何减少杂质的产生？

附：本实训所用试液配制方法

三氯化铁试液：取三氯化铁 9g，加水使溶解成100ml，即得。

实训三 阿司匹林熔点的测定

一、实训目的

1.了解熔点测定的原理及应用；

2.学会测定熔点的操作。

二、实训仪器设备及材料

1.药品  甲基硅油、阿司匹林

2.器材  RD-1型熔点测定仪、封口毛细管、研钵

三、实训原理

将固体物质加热到一定温度，当物质的固态和液态的蒸汽压相同时，即从

固态转变为液态，从开始熔化到全部熔化，不超过 0.5-1℃；如混有杂质，则

熔点下降，熔程增大。因此，通过测定熔点，可以初步判断化合物的纯度。

四、实训内容

1.预热：开机，预热30min；

2.温度设置：根据被测物的熔点进行温度预置（按△或▽调节，阿司匹林

的熔点是135-140℃）；

3.速度设置：1.5℃/min；

4.装药：3mm；

5.预热：按“控温”键——“控温”指示灯亮——温度快速上升——蜂鸣

声；

6.测试：将装好药的毛细管插入支架——放入传导液——按“启动”键—

—“启动”指示灯亮，观察；

7.记录：当样品开始熔化，按下“初熔”键——毛细管透明——按下“终

熔”键；

8.读数：按“启动”键，“启动”指示灯灭，分别按“初熔”键、“终熔”

键读数记录；
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9.重复同样的测试；

10.测试结束，关闭电源，待传热液冷却，整理好仪器。

四、结果与讨论

仪器型号 编号

升温速度 室温

测

定

值

序号 初熔       终熔

实训四  心血管系统药物的性质

一、实训目的

    掌握几种心血管系统药物的主要化学性质、反应原理和实训方法。

二、实训仪器设备及材料

1．药品  硝酸异山梨酯、利血平、卡托普利。

    2．试剂  浓硫酸、硫酸亚铁试液、10%儿茶酚溶液（新鲜配制）、高锰酸钾试

液、0.1%钼酸钠的硫酸溶液、香草醛试液（新鲜配制）、对二甲氨基苯甲醛、冰醋

酸、乙醇、亚硝酸钠结晶、稀硫酸。

3．器材  试管、水浴锅、电热套、研钵、小滴瓶、洗瓶。

三、实训原理

1．硝酸异山梨酯

（1）硝酸异山梨酯经硫酸破坏后生成硝酸，加入硫酸亚铁后，生成硫酸氧

氮合亚铁，再两液层界面出呈现棕色环。

（2）硝酸异山梨酯经硫酸水解后，生成的亚硝酸，可与儿茶酚作用生成

对-亚硝基儿茶酚，再硫酸溶液中变成醌肟，又与过量的儿茶酚缩合生成暗绿色

靛酚类化合物。

2.利血平  利血平为吲哚类生物碱，具有吲哚的显色反应。

（1）利血平与钼酸钠的硫酸溶液作用，可显黄色。

（2）利血平与香草醛试液反应，显玫瑰红色。

（3）利血平再醋酸和硫酸溶液中，与对二甲氨基苯甲醛作用，显绿色，再

加冰醋酸则变为红色。
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3.卡托普利

卡托普利结构中含有巯基，可与亚硝酸反应，生成红色的亚硝酰硫醇酯。

四、实训内容

    1.硝酸异山梨酯

（1）取本品约10mg，置试管中，加水 1ml与硫酸 2ml，注意摇匀，溶解后

放冷，沿管壁缓缓加硫酸亚铁试液 3ml，不能振摇，使成两液层，接界面处出

现棕色环。

（2）取本品约2mg，置试管中，加新鲜配制的10%儿茶酚溶液3ml，混合摇

匀后，注意慢慢滴加硫酸6ml，溶液即显暗绿色。

（3）取本品10mg，置试管中，加水1ml溶解后，滴加高锰酸钾试液，紫色

不应褪去。

    2.利血平

    （1）取本品约 1mg，加新鲜配制的香草醛试液 0.2ml，约 2分钟后，显玫

瑰红色。

（2）取本品约 0.5mg，加对二甲氨基苯甲醛 5mg、硫酸 0.2ml 与冰醋酸

0.2ml，混匀，即显绿色；再加浓硫酸1ml，转变为红色。

    3.卡托普利

    取本品约 25mg，置于试管中，加乙醇 2ml溶解后，加亚硝酸钠结晶少许和

稀硫酸10滴，振摇，溶液显红色。

   五．实训注意事项

    1.硝酸异山梨酯在室温及干燥状态下较稳定，但遇强热或撞击下会发生爆

炸，实训中需加以注意。

2.利血平遇光色渐变深，故应遮光密封保存。

3.卡托普利具有巯基结构，因此有类似蒜的特臭。

4.若供试药品为片剂（包糖衣的要去掉糖衣），可将片剂研细，取片剂细

粉适量（约相当于硝酸异山梨酯 20mg，利血平 2.5mg、卡托普利 50mg），用适宜

溶剂振摇提取（硝酸异山梨酯用氯仿 10ml、利血平用氯仿 10ml、卡托普利用乙醇

4ml），提取液滤过；卡托普利用滤液直接进行鉴别反应，其余两种药品可将滤

液蒸干，用残渣进行鉴别。

附：本实训所用试液配制方法
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硫酸亚铁试液：取硫酸亚铁结晶 8g，加新沸过的冷水100ml使溶解，即得。

本液应临用新制。

10%儿茶酚溶液（新鲜配制）：

高锰酸钾试液：可取用高锰酸钾滴定液（0.02mol/L）：（取高锰酸钾

0.32g，加水 100ml，煮沸 15min，密塞，静置 2日以上，用垂熔玻璃滤器滤过，

摇匀。）

0.1%钼酸钠的硫酸溶液：将 10ml浓硫酸在搅拌下缓缓加入到90ml 水中，

再加0.1g钼酸钠溶解，即得。

香草醛试液（新鲜配制）：取香草醛0.1g，加盐酸10ml使溶解，即得。

稀硫酸：将 5.7ml硫酸缓缓加入到适量水中，再加水稀释至 100ml，即得。

   实训五  磺胺类药物的性质

一、实训目的

    掌握几种常见磺胺类药物的主要化学性质、反应原理和实训方法。

二、实训仪器设备及材料

1．药品  磺胺甲恶唑（SMZ）、磺胺嘧啶（SD）、磺胺醋酰钠（SA-Na）。

    2．试剂  稀盐酸、亚硝酸钠试液、碱性β-萘酚试液、1%氢氧化钠试液、硫酸

铜试液、2.5%碘酊。

3．器材  试管、水浴锅、电热套、研钵、小滴瓶、洗瓶。

三、实训原理

1．磺胺类药物具芳伯氨基，在酸性条件下与亚硝酸生成重氮盐，重氮盐在

碱性条件下与β-萘酚进行偶合反应，生成红色沉淀。

2.磺胺类药物的磺酰胺基上的氢原子具弱酸性，在碱性条件下可被铜离子

取代生成不溶的铜盐沉淀。

3. N1上的氢被含氮杂环取代的磺胺类药物，在酸性溶液中，可与生物碱沉

淀试剂反应，生成沉淀。

    四、实训内容

1.取试管两只，分别加药品（SMZ、SD）约 50mg，于每支试管中加稀盐酸

1ml，振摇使溶解。然后加0.1mol/L亚硝酸钠试液数滴，充分振摇后，再滴加碱

性β-萘酚试液数滴，即产生红色沉淀。
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2.取试管三支，分别加药品（SMZ、SD、SA-Na）约0.1g，加水3ml，摇匀后，

逐滴滴加1%氢氧化钠，至溶解（碱液切勿过量），滤过，取滤液，加硫酸铜试

液1滴，即生成特殊颜色的铜盐沉淀。

3.取磺胺嘧啶约 0.1g，加稀盐酸使溶解后，加 2.5%碘酊 4～5滴，即产生

棕褐色沉淀。

五．实训注意事项

    1.亚硝酸钠与盐酸反应生成亚硝酸，亚硝酸盐极不稳定，易分解，故芳伯

胺的充氮化实训中，应注意操作程序。

2.磺胺类药物的铜盐，随取代基的不同而颜色不同，以此区分各种磺胺药。

实训中磺胺类药物沉淀颜色见实训表。

药物名称 沉淀颜色

磺胺嘧啶 黄绿色沉淀；放置后变为紫色

磺胺醋酰钠 蓝绿色沉淀

磺胺甲恶唑 草绿色沉淀

3.若供试品为片剂，可取片剂粉末适量（约相当于 SD、SMZ各 0.5g），加氨

试液10ml，研磨使 SD、SMZ溶解于氨试液中，加水 10ml，振摇，滤过，滤液置

水浴上蒸发，使大部分氨挥发，放冷，加醋酸使成酸性，即析出沉淀，滤过，

沉淀用水洗涤，再用滤纸片吸取水分，照上述方法进行实训。

若 SA-Na为滴眼液，则取2ml滴加硫酸铜进行铜盐反应。

附：本实训所用试液配制方法

稀盐酸：取盐酸23.4ml，加水稀释至 100ml，即得。

亚硝酸钠试液：取亚硝酸钠1g，加水使溶解成100ml，即得。

碱性β-萘酚试液：取β－萘酚0.25g，加氢氧化钠溶液（1→10）10ml使

溶解，即得。 本液应临用新制。

1%氢氧化钠试液：取氢氧化钠1g，加水使溶解成100ml，即得。

硫酸铜试液：取硫酸铜 12.5g，加水使溶解成100ml，即得。

2.5%碘酊：先将碘化钾 1g溶解于10 mL水中，配成饱和溶液。再将碘 2.5g

加入碘化钾溶液中，然后加入乙醇 50ml，搅拌溶解后，添加蒸馏水至 100mL，

即得。

实训六  抗生素的性质

-  -11



一、实训目的

    1.掌握几种抗生素的主要化学性质、反应原理和实训方法。

    2．了解影响抗生素稳定性的因素。

二、实训仪器设备及材料

1．药品  青霉素钠（钾）、硫酸链霉素、乳糖酸红霉素。

    2．试剂  稀盐酸、乙醇、氢氧化钠试液、硫酸铁铵试液、氯化钡试液、硫酸、丙

酮、氯仿、盐酸。

3．器材  试管、水浴锅、电热套、研钵、小滴瓶、洗瓶。

三、实训原理

1．青霉素钠（钾）在酸性条件下不稳定，发生水解并进行分子内重排，生

成青霉二酸，该化合物为不溶于水的白色沉淀，但溶于有机溶剂。

    2．硫酸链霉素在碱性条件下苷键破裂，水解成链霉胍和链霉糖。链霉糖在

碱性条件下缩合重排为麦芽酚。与三价铁离子形成紫红色配合物。链霉胍可与8

一羟基喹啉和次溴酸反应显橙红色。

    3．红霉素大环内酯结构中的内酯键和苷键遇酸水解断裂，得到有色物。

    四、实训内容

    1.青霉素钠（钾）

    取青霉素钠（钾）约 40mg，加水 2m1使溶解，加稀盐酸 1滴，即生成白色

沉淀，此沉淀能在乙醇、过量盐酸中溶解。

    2.硫酸链霉素

    （1）取硫酸链霉素约8mg，加水2m1溶解后，加氢氧化钠试液 0．1m1，置

约 50℃水浴上加热 5分钟（药量越大，温度越高，加热时间越长，所显颜色越

深），加硫酸铁铵试液（取硫酸铁铵 0.1g，加 0.5mo1/L的硫酸液5m1，使溶解

即成）0.2m1，即显紫红色。

    （2）取硫酸链霉素约0．2mg，加蒸馏水2m1溶解后，加氯化钡试液，即生

成白色沉淀；分离，沉淀在盐酸或硝酸中均不溶解。

    3.红霉素

（1）取红霉素 5mg，加硫酸1m1，缓缓摇匀，即显红棕色。

（2）取红霉素 3mg，加丙酮 2m1振摇溶解后，加盐酸 2m1 即显橙黄色，渐

变为紫红色，再加氯仿 2m1振摇，氯仿层应显紫色。
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   五．实训注意事项

    1.青霉素钠（钾）盐有引湿性，遇酸、碱、氧化剂等分解变质，故应在实训

使用前开封使用。

2.所用试药若为注射剂（液）可直接使用，若为片剂，应剥去肠溶衣后，

用乳钵研细后，取适量细粉使用。

附：本实训所用试液配制方法

稀盐酸：取盐酸23.4ml，加水稀释至 100ml，即得。

氢氧化钠试液：取氢氧化钠4.3g，加水使溶解成100ml，即得。

硫酸铁铵试液：取硫酸铁铵 20g与硫酸 9.4ml，加水至 100ml，即得。或取

硫酸铁铵 2g，加0.5mo1/L的硫酸（将 2.7ml浓硫酸缓缓加入到适量水中，再加

水使成100ml，即得）100m1，使溶解即成。（哪种方法好？需要实训验证）

氯化钡试液：取氯化钡的细粉 5g，加水使溶解成100ml，即得。

实训七  甾体药物的性质

一、实训目的

掌握几种常用甾体药物的主要性质和实训方法。

二、实训仪器设备及材料

1．药品  雌二醇、己烯雌酚、甲睾酮、黄体酮、醋酸地塞米松、醋酸氢化可的

松、炔雌醇。

    2．试剂  硫酸、三氯化铁试液、硫酸-乙醇（2：1）、异烟肼、甲醇、稀盐酸、

碱性酒石酸铜试液、乙醇、硝酸银试液。

    3．器材  试管、水浴锅、电热套、研钵、小滴瓶、洗瓶、药匙、紫外灯。

    三、实训原理

1．甾体药物可与浓硫酸-乙醇发生显色反应。

2.具有 4-烯-3-酮结构的甾体药物可与异烟肼反应，生成具有颜色的异烟

腙。

3.具有酚羟基的甾体药物可与铁-酚试剂发生显色反应。

4.具有乙炔基的甾体药物可与硝酸银试液反应，生成乙炔银的白色沉淀。

5.具有酯键的甾体药物可发生水解反应。

6.具有 C17位α-醇酮基的甾体药物可还原酒石酸铜，产生红色的 Cu2O沉淀。
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    四、实训内容

1．雌二醇    取本品约 2ml，加硫酸 2ml溶解，有黄绿色荧光，加三氯化

铁试液2滴，呈草绿色，再加水稀释，则变为红色。

2.己烯雌酚    取本品约 10mg，加硫酸 1ml溶解后，溶液显橙黄色，加水

10mg稀释后，颜色即消失。

3.甲睾酮    取本品数毫升，加硫酸-乙醇（2：1）1ml使溶解，即显黄色

并带有黄绿色荧光。

4.黄体酮    取本品约 0.5mg，置小试管中，加异烟肼约 1mg与甲醇 1ml溶

解后，加稀盐酸1滴，即显黄色。

5.醋酸地塞米松    取本品约 10mg，加甲醇 1ml，微温溶解后，加热的碱

性酒石酸铜试液1ml，即生成红色沉淀。

6.醋酸氢化可的松    取本品约2mg，加硫酸2ml使溶解，即显黄至棕黄色，

并带绿色荧光。

7.炔雌醇    

（1）取本品2mg，加硫酸2ml溶解后，溶液显橙红色，在反射光线下出现

黄绿色荧光；将此溶液倒入 4ml水中，即生成玫瑰红色絮状沉淀。

（2）取本品 10mg，加乙醇 1ml溶解后，加硝酸银试液 5～6滴，即生成白

色沉淀。

五、注意事项：

对于药品的制剂性质实训，应该先做预处理，然后称取适量的样品，照上

述方法进行，实训现象应同原料药的鉴别实训。

附：本实训中试液配制方法

三氯化铁试液：取三氯化铁 9g，加水使溶解成100ml，即得。

硫酸-乙醇（2：1）：硫酸60ml缓缓加到 30ml乙醇中，即得。

稀盐酸：取盐酸23.4ml，加水稀释至 100ml，即得。

碱性酒石酸铜试液：（1）取硫酸铜结晶 6.93g，加水使溶解成 100ml.

（2）取酒石酸钾钠结晶 34.6g与氢氧化钠10g，加水使溶解成100ml。用时将两

液等量混合，即得。

硝酸银试液：取硝酸银 1.75g，加纯化水使溶解成100ml，即得。
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实训八  水溶性维生素的性质

一、实训目的

 1.掌握几种常用水溶性维生素药物的主要性质和实训方法。

     2.巩固理论知识，熟悉基本操作。

二、实训仪器设备及材料

1．药品  维生素B1 、维生素B2、维生素C,

2．试剂  10%氢氧化钠试液、铁氰化钾试液、正丁醇、稀硝酸、二氯化汞试液、

碘试液、碘化汞钾试液、连二亚硫酸钠固体、硝酸银试液、二氯靛酚钠试液。

    3．器材  试管、水浴锅、电热套、研钵、小滴瓶、洗瓶、药匙、紫外灯。

    三、实训原理

    1．维生素B1氧化成硫色素，硫色素溶于正丁醇中，呈现蓝色荧光，加酸使

成酸性，荧光消失；碱化后，荧光又显现。

    维生素B1与二氯化汞、碘、碘化汞钾试液可以产生沉淀。

    2．维生素B2的水溶液呈黄绿色荧光，pH6~7时荧光最强；但加人酸或碱，

本品即解离，荧光消失。

    3．维生素C易氧化，与硝酸银试液产生银的黑色沉淀；与 2，6一二氯靛

酚试液发生

反应，溶液的颜色由红色变为无色。

    四、实训内容

    1．维生素B1

    （1）取本品约 5mg，加氢氧化钠试液 2. 5m1 溶解后，加铁氰化钾试液

0.5m1与正丁醇 5m1，强力振摇2分钟，放置使分层，上层的醇层显强烈蓝色荧

光；滴加稀硝酸成酸性，荧光即消失；再滴加 10%的氢氧化钠成碱性，又出现

蓝色荧光。

（2）取本品约20mg，加水lml溶解后，加二氯化汞试液 2滴，产生白色沉

淀。

    （3）取本品约30mg，加水3m1溶解后，分成两份：一份加碘试液 2滴，产

生棕色沉淀；另一份加碘化汞钾试液2滴，产生黄色沉淀。

    2．维生素B2   取本品约lmg，加水 100m1溶解后，溶液在透射光下显淡黄
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绿色并有强烈的黄绿色荧光；分三份：第一份加稀硝酸，荧光即消失；第二份

加10％的氢氧化钠，荧光即消失；第三份加连二亚硫酸钠结晶少许，摇匀后，

黄色即消退，荧光亦消失。

    3．维生素 C  取本品约 2g，加水 l0ml溶解后，分成两份，一份加硝酸银

试液0. 5ml，即产生黑色沉淀；另一份加二氯靛酚钠试液 1-2滴，试液的颜色

即消失。 

附：本实训所用试液配制方法

10%氢氧化钠试液：取氢氧化钠10g，加水使溶解成100ml，即得。

铁氰化钾试液：取铁氰化钾 1g，加水10ml使溶解，即得。本液应临用新制。

稀硝酸：取硝酸10.5ml，加水稀释至 100ml，即得。

二氯化汞试液：取二氯化汞 6.5g，加水使溶解成100ml，即得。

碘试液：取碘 1.3g和碘化钾 3.6g，加水使溶解成100ml，即得。

碘化汞钾试液：取二氯化汞 1.36g，加水 60ml使溶解， 另取碘化钾 5g，

加水10ml使溶解，将两液混和，加水稀释至 100ml，即得。

硝酸银试液：取硝酸银 1.75g，加纯化水使溶解成100ml，即得。

二氯靛酚钠试液：取 2，6－二氯靛酚钠0.1g，加水 100ml溶解后，滤过，

即得。
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