                          药物分析复习资料
一、单项选择题
1．下列哪个药物发生羟肟酸铁反应？（ A  ）
A.青霉素         B.庆大霉素      C.链霉素          
D.维生素C        D.维生素A
2．既有酸性又有还原性的药物是（ E   ）
A.维生素A       B.咖啡因         C.苯巴比妥        
D.氯丙嗪         E.维生素C
3．中国药典主要内容分为（ B  ）
A.正文、含量测定、索引   B.凡例、制剂、原料    C.鉴别、检查、含量测定
D.前言、正文、附录            E.凡例、正文、附录
4．BP是什么的缩写（  B  ）
A.美国药典      B.英国药典        C.日本药局方     
D.国际药典      E.美国国家处方集
5．在药物的重金属检查中，溶液的酸碱度通常是（ E  ）
A.强酸性        B.弱酸性          C.中性           
D.弱碱性         E.强碱性
6．检查某药物中的砷盐，取标准砷溶液2ml（每ml相当于1μg的As）制备标准砷斑，砷盐限量为0.0001%，应取供试品的量为（  B  ）
A.0.02g         B.2.0g            C.0.002g         D.1.0g            E.0.10g
7．在用古蔡氏法检查砷盐时，导气管中塞入醋酸铅棉花的目的是（  C  ）
A.除去I2       B. 除去AsH3    C.除去H2S   D. 除去HBr       E. 除去SbH3
8．注射剂中常加入的抗氧剂有（ B   ）
A.硫酸钠        B.碳酸钠        C.磷酸氢二钠      D.亚硫酸氢钠      E.氯化钠
9．用双相滴定法测定含量的药物为（  E  ）
A.阿司匹林      B.对乙酰氨基酚    C.水杨酸        D.苯甲酸        E.苯甲酸钠
10．中国药典所收载的亚硝酸钠滴定法中指示终点的方法为（ D  ）
A.电位法        B.永停法     C.外指示剂法      D.不可逆指示剂法  E.电导法
11．在重氮化反应中，溴化钾的作用是（  D  ）
A.抗氧剂    B.稳定剂     C.离子强度剂      D.加速重氮化反应   E.终点辅助剂
12．咖啡因和茶碱的特征鉴别反应是（ D   ）
A.双缩脲反应       B.Vitali反应    C.Marquis反应   
D.紫脲酸铵反应     E.绿奎宁反应
13．紫外法测定维生素A含量时，测定λmax在330nm，A/A330比值中有一个比值超过了规定值±0.02，应采用（  C   ）方法测定？
A.多波长测定       B.取A328值直接计算        C.用皂化法（第二法） 
D.用校正值计算     E.比较校正值与未校正值后再决定
14．现版中国药典对维生素B1采用（  C  ）方法测定含量？
A.高效液相法    B.紫外分光光度法  C.非水碱量法     
D.硅钨酸重量法     E.硫色素荧光法
15．具有氨基糖苷结构的药物是（  A   ）
A.链霉素        B.青霉素G        C.头孢拉定         
D.金霉素        E.四环素
16．雌激素与硫酸-乙醇共热发生的反应是：（  C  ）
A．硫色素反应   B．麦芽酚反应     C．Kober反应     
D．差向异构化反应    E．重氮化偶合反应
17．甾体激素分子中A环的α、β不饱和酮基，在乙醇溶液中其紫外吸收在（ A  ）波长附近？ 
A、240nm        B、260nm          C、280nm         
D、300nm        E、320nm
18．药典规定某药物注射液（规格10mg/ml）的含量应为标示量的95%～105%，则每ml注射液中应含（  D   ）这种药物属于合格范围？
A.10mg          B.9.5—10.5mg     C.9.0—11.0mg     D.9.50—10.50mg     E.0.95—1.05mg
19．精密度是指（  B   ）。
A.测得的测量值与真值接近的程度   B.测得的一组测量值彼此符合的程度
C.表示该法测量的正确性  
D.在各种正常实验条件下，对同一样品分析所得结果的准确程度
E.对供试品准确而专属的测定能力
20.氧瓶燃烧法中测定含（  B   ）元素的有机药物时，应采用石英燃烧瓶？
A.硫              B.氟             C.碘              D.溴             E.氯
21．异烟肼加氨制硝酸银试液即发生气泡与黑色浑浊，并在试管壁上形成银镜，这是由于其分子结构中有(     )
A.酰肼基    B.吡啶环     C.叔胺氮          D.共轭系统       E.酰胺基
二、多项选择题

1．药品的杂质会影响(  ABCDE   )
A.危害健康            B.影响药物的疗效       C.影响药物的生物利用度
D.影响药物的稳定性    E.影响药物的均一性
2．黄体酮在酸性溶液中可与下列哪些试剂反应呈色(  ACDE    ) 
A.2，4-二硝基苯肼   B.三氯化铁   C.硫酸苯肼      D.异烟肼      E.四氮唑盐
3．下列反应属于链霉素特有鉴别反应的(  BC   )
A.茚三酮反应        B.麦芽酚反应    C.坂口反应     
 D.硫酸-硝酸呈色反应   E.三氯化铁反应
4．青霉素的鉴别反应有（ AC   ）
A.红外吸收光谱      B.茚三酮反应    C.羟肟酸铁反应 
D.与硫酸-甲醛试剂呈色反应   E.三氯化铁反应

5．青霉素的含量测定方法有（ BC   ）
A.银量法            B.碘量法        C.汞量法        D.铈量法      E.溴量法
6．当注射剂中有抗氧剂亚硫酸钠时，可被干扰的方法是（ CDE   ）
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
7．关于亚硝酸钠滴定法的叙述，错误的有：(  AC    )。 
A.对有酚羟基的药物，均可用此方法测定含量
B.水解后呈芳伯氨基的药物，可用此方法测定含量
C.芳伯氨基在碱性液中与亚硝酸钠定量反应，生成重氮盐
D.在强酸性介质中，可加速反应的进行
E.反应终点多用永停法显示
8. 药物分析的任务是（   ABCD ）。
A.常规药品检验         B.制订药品标准     C.参与临床药学研究
D.药物研制过程中的分析监控       E.药理动物模型研究
9．用于吡啶类药物鉴别的开环反应有：（ BE   ）。
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. 二硝基氯苯反应
10. 下列哪些药物可以用高氯酸滴定液进行非水溶液滴定（ BD    ）。 
A.柠檬酸钾       B.盐酸麻黄碱      C.重酒石酸去甲肾上腺素    
D.咖啡因      E.异戊巴比妥
11．判断一个药物的质量包括（ ABCE   ）。
A.性状       B.鉴别           C.含量测定     D.存储          E.检查
3、 填空题
1．根据药物中杂质的来源，杂质通常分为（  一般杂质   ）和（ 特殊杂质   ）。
2．片剂中常见赋形剂有（ 糖类 ）、（ 滑石粉  ）等。
3．根据溶解度分类法，维生素可分为水溶性维生素和（ 脂溶性维生素   ）两大类。
4．维生素E的含量测定方法有GC法_和（铈量法） 等。
5．在生物碱的提取酸碱滴定法中，最常用的碱化试剂是（ 氨水  ）。
6．链霉素的特征鉴别反应为（  麦芽酚反应  ）和坂口反应。
7、中国药典的主要内容由（    凡例    ）  、  正文 、  附录  和  索引  四部分组成。 
8． 目前公认的全面控制药品质量的法规有 （   GLP    ）、GMP、（  GSP   ）、GCP  。  
9． “精密称定”系指称取重量应准确至所取重量的（   千分之一      ）  ；“称定”系指称取重量应准确至  所取重量的（   百分之一      ） ；取用量为“约”若干时，系指取用量不得超过规定量的 ±10％ 。 
10． 药物分析主要是采用（   物理学      ）、 化学、 物理化学  或 （   生物化学     ）   等方法和技术，研究化学  结构已知的合成药物和天然药物及其制剂的组成 、理化性质、真伪鉴别、纯度检查以及有效成 分的含量测定等。所以，药物分析是一门  研究与发展药品质量控制  的方法性学科。          


4、 名词解释
1.恒重：系指供试品连续两次干燥或炽灼后的重量差异在0.3mg以下的重量。干燥至恒重的第二次及以后各次称重均应在规定条件下继续干燥1小时后进行；炽灼至恒重的第二次称重应在继续炽灼30分钟后进行。

2. 一般鉴别试验：  一般鉴别试验是依据某一类药物的化学结构或理化性质的特征，通过化学反应来鉴别药物的真伪。对无机药物是根据其组成的阴离子和阳离子的特殊反应；对有机药物则大都采用 典型的官能团反应。因此，一般鉴别试验只能证实是某一类药物，而不能证实是哪一种药物。

3.tR：指保留时间，在HPLC或GC测定中，从进样开始到色谱峰顶点的时间称为该成分的保留时间，其是色谱定性参数。

4.标示量：即药物的规格量、生产时的处方量。

5.重金属：指在实验条件下能与硫代乙酰胺或硫化钠作用显色的金属杂质。如Ag , Pb, Hg, Cu, Cd, Sn, Bi等，以铅为代表。

6、药物的鉴别： 药物的鉴别试验是根据药物的分子结构、理化性质，采用化学、物理化学或生物学方法来判断药物的真伪。它是药品质量检验工作中的首项任务，只有在药物鉴别无误的情况下，进行药物的杂质检查、含量测定等分析才有意义。     

7、回收率：代表方法的准确度，指测得量与加入量的比值百分率。


五、简答题
1．如何鉴别尼可刹米和异烟肼？
答：异烟肼与硝酸银作用，生成白色异烟酸银沉淀，加热后生成银镜。此反应可与尼可刹米区别。
尼可刹米的鉴别：戊烯二醛反应：取本品，加水摇匀，加溴化氰试液与2.5%苯胺溶液，摇匀，溶液显黄色。

2. 制剂分析的特点是什么？
答：⑴制剂分析的复杂性。制剂中有很多附加成分，在考虑拟定主药的分析方法时，要考虑这些附加成分有无干扰、干扰的程度如何及如何消除或防止这些干扰。
⑵检查的分析项目及要求不同。制剂分析检查在生产贮存过程中产生的杂质，同时要进行制剂规格检查；对同一检查项目要求也不同。
⑶对含量测定方法的要求不同。制剂分析选择的方法要求具有一定的专属性和较高的灵敏度。
⑷含量测定结果的表示方法及限度要求不同。原料药用百分含量表示，制剂用表示量得百分含量表示。

3.甾体激素类药物的母核是什么？可分为哪些种类？各类具有哪些结构特点？
答：母核：环戊烷并多氢菲
分类：
①雄性激素和蛋白同化激素
1）雄甾(C10、C13上各有一个角甲基）
2）△4-3-酮基
3）C17上有ß-OH或其酯
②雌激素
1）雌甾(C10上无角甲基）
2）A环芳香化
3）C3上有酚-OH或其衍生物（酯、醚）
③孕激素
1）孕甾
2）△4-3-酮基
3）C17位上有活泼的甲基酮
④肾上腺皮质激素
1）孕甾
2）△4-3-酮基
3）C17位上有还原性的-醇酮基
4） C11位上有羰基或羟基

4.硬酯酸镁对哪些方面有干扰？如何进行消除？
答：对配位滴定法和非水滴定法有干扰。对配位滴定法的干扰消除方法：加掩蔽剂或改用其他方法。对非水滴定法的干扰：可采用用有机溶剂提取后蒸干再进行滴定或加掩蔽剂加以排除。

5.药品检验工作的基本程序是什么?
答：1）取样：均匀、合理。应考虑到取样的科学性、真实性和代表性。
2）鉴别：利用药物理化 ，包括物理常数、光谱特征、色谱特征以及主要化学反应。
3）检查：药物纯度试验。一般为“限度检查”。
4）含量测定：常用的方法有物理、化学及生物学方法。
5）写出检验报告：根据检验结果作出明确的结论。

6.药物分析在药品的质量控制中担任着主要的任务是什么？
答: 保证人们用药安全、合理、有效，完成药品质量监督工作。 


[bookmark: _GoBack]7、中国药典(2005年版)是怎样编排的？  
答: 凡例、正文、附录、索引。 


六、计算题
1.取枸橼酸钠1.2g，加水100ml，加热溶解后，冷却，滤过，取续滤液25ml，依法检查氯化物，所产生的浑浊与标准氯化钠溶液3.0ml（每ml相当于10µg的Cl）制成的对照溶液比较，不得更深。计算氯化物限量。


 答：氯化物限量%=
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