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络合滴定法测定鞭酸鱼肝油软膏中的鞭酸含量
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摘要 目的
& 制仃裸酸鱼肝油软膏中揉酸含量的质控标准

。

方法
& 采用锌标准液测定操酸

,

乙 二胺四 乙酸钠

回滴过量锌离子的络合滴定法对操酸作含量测定
。

结果 & 揉酸鱼肝油软膏中操酸含量平均为 !
∋

(( )
,

尺∗+ ,

�
∋

!∃ ) −方法回收率为 ∃��
∋

!∃ 浑.刀 二 �
∋

.� )
。

结论
& 该方法简便

、

快速
、

准确 − 可控制该制剂质量
。
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靴酸鱼肝油软膏是湖州市中心医院制剂室 自行

研制的软膏剂
,

具有收敛
、

保护皮肤作用
,

主要用于

预防和治疗新生儿尿布皮炎
。

靴酸鱼肝油软膏中主

要成分是鞭酸
,

中国药典一部附录中的鞭酸含量测

定法 ∀皮粉法 %繁琐
,

误差偏大
。

笔者采用络合滴定

法来测定该软膏中靴酸含量
,

操作简便
,

结果准确
。

提供 −氯化铰
一
氨水溶液 ∀ΙΕ

二 ∃� %
、

铬黑 Η 指示剂

本室 自制
。

∃ 处方和制备

∃
∋

∃ 处 方 靴酸 .�
∋

摊
,

亚硫酸钠 �
∋

� 3
,

羊毛脂

# [
∋

� 3
,

清鱼肝油 � � 9 ς ∴
,

蒸馏水 19 ς ∴
,

凡士林加至

∃ �� � 3
。

∃
∋

� 制备 取鞋酸与鱼肝油拌匀
,

另取亚硫酸钠加

水溶解
,

用羊毛脂混合吸收
,

凡士林约 [� � 3 加热熔

化
,

加人羊毛脂拌匀
,

待冷却至室温后
,

加人揉酸鱼

肝油
,

搅匀
,

分装
,

即得
。

� 仪器和试剂

�
∋

∃ 仪器

天平
。

�
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� 试剂
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隔水式恒温水浴箱 −分液漏斗 − 电分析

重蒸水
,

本院制剂室 自制 −靴酸原料药
,

市售 − 锌标准液 ∀�
∋

�. ς 9 ] ∴ %
、

Φ + Η 2
⊥

Γ ; _

滴定液 ∀�
∋

9Ρ ς 9 ] ∴
,

] , ∃
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� ! ! %
,
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# 方法和结果

鞭质能与多种 金属 离子 ∀铅
、

铜
、

秘等 %生成沉

淀
,

该沉淀为多元酚与金属离子形成的多核络合物
,

其中锌离子对靴酸具有较高选择性
,

能与鞭质 ∃ &1

生成沉淀
,

且锌极易溶于水
。

因此
,

我们可以以水为

溶出介质
,

采用锌标准液∀�
∋

�. ς � ] ∴ %作为沉淀剂
,

过量的锌离子用 乙二胺四 乙酸二钠盐 ∀Φ + Η 2
一

Γ ; _

%

进行络合
,

铬黑 Η 为指示剂
,

以间接络合滴定法测

定揉酸含量
。

每 1ς ∴ 锌标准液 ∀�
∋

�. ς亦∴% 相当于

[
∋

. � .3 ς 0 揉酸
。

#
∋

∃ 原料 药中操酸含量的测定 精密称定 �
∋

. 3 鞭

酸原料药
,

置 .� ς ∴ 量瓶中
,

加水振摇使溶解
,

以水

定容
,

使 成 .� ς 留ς ∴ 的 标 准 溶 液
。

精 密 移 取

�
∋

� . ς 9 ] ∴ 的锌标准液 Β9 ς ∴
,

量取氨
一
氯化按缓冲

溶液 ∀ΙΕ 二 ∃� %∃ � ς ∴
,

同置 199 ς ∴ 容量瓶中
,

精密加

入 1ς ∴ 的揉酸标准溶液
,

以水定容至 199 ς ∴
。

振

摇
,

待沉淀稳定后过滤
,

弃去初滤液
,

精密吸取续滤

液 ∃� ς ∴
,

置锥形瓶中
,

加氨
一
氯化钱缓冲溶液∀ΙΕ

二 ∃� % ∃� ς ∴
,

铬黑 Η 指示剂适量
,

用 �
∋

�. ς 9 ] ∴ 的

Φ + Η2
一

Γ;
_

滴定液滴定溶液显蓝绿色
,

即 为终点
。

同时作空白对照
。

按下式计算含量
&

含量 ∀) %
,,
∀δ

空自 一 δ 样品 %
Δ Η Δ ] Δ Ρ 9 Δ 19 于
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表 1 原料药中犊酸含 , 测定结果
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∗ 软膏中操酸含量的测 定结果 精密称定靴酸

鱼肝油软膏 +, 置锥形瓶中
,

加 ∗& − . 热水使基质融

化
、

搅拌使蹂酸溶出
,

转移人分液漏斗
。

待基质重新

凝固
,

溶液分层后
,

取下层清液置 +&& − . 容量瓶 中
,

再用热水分 ∋ 次
,

每次 /0 − . 洗涤锥形瓶和分液漏

斗
,

合并下层清液入容量瓶 中
,

精密加人 &
�

&( − &
1 .

的锌标准液 +& − .
,

并加人氨
一
氯化按缓冲溶液 2 3 4

5 +& 6 70 − . 待容量瓶中溶液冷却至室温后
,

用蒸

馏水定容至 +& 8− .
。

待沉淀稳定后过滤
,

弃去初滤

液
,

精密移取续滤液 +& − . 置 700 − . 锥形瓶中
,

以下

同 ∋
�

+ 法
。

并作空 白对照
。

按下式计算含量
9

含量 2 : 6

十 +& & & ; +& & :

5 2 < 空。
+ 一 < 样品 6 ; = ; 1 ; +& 于 > 样品

表 ∗ 软膏中裸酸含? 测定结果

揉酸软膏2 ≅ 6 样品消耗 ΑΒ =Χ
一

Δ Ε Φ 2 − . 6 鞭酸含量 2 : 6 靴酸平均含量 2 : 6 ΓΗ Β 2 : 6
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∋ 方法回 收率试验 精密称定空白基质 +,
,

精密移取 7− . 揉酸原料药标准溶液
,

以下 同 ∋
�

∗ 项

下
,

测定消耗 &
�

&( − & 1 . 的 Α Β =Χ
一

ΔΕ 9

滴定液量
。

并做空白对照
,

计算回收率
。

表 ∋ 方法回收率试验结果

空白基质 2 ≅ 6 鞭酸标准液 2 − .6 样品消耗 Α Β =Χ
一

Δ Ε Φ 2 − .6 蹂酸含量 2 : 6 回收率 2 : 6 平均回收率 2 : 6 Γ ΚΒ 2 : 6

+& ∗
�

% + ∗
�

(∗

%,+∋+∋,(∗∋+&&+&∋+&∋+&(,,#)%(%(乃)ϑ#)#,#,)+##+
�

&& , ,26
+

�

田 ϑ ϑ&

+
�

& + &) &

&
�

, , ( ϑ(

+
�

&26 % ) (

&
�

) #&
&

�

) ( &

&
,

) ( &

&
�

) % 2〕

&
�

) # (

% 讨论

Λ∗ΜΛΚΝ

%
�

+ 鞭酸鱼肝油软膏 中羊毛脂
、

鱼肝油
、

凡士林均

不溶于水 Ο亚硫酸钠与沉淀剂
、

络合剂均不发生反

应
。

采用水溶解后络合滴定测定揉酸含量
,

操作简

单
、

结果准确
。

用本法测定棘酸原料药中揉酸含量

相当于标示量的 #)
�

∋% :
,

五ΗΒ 为 +
�

,% :
。

测定鞭

酸鱼 肝 油 软膏 中鞭 酸含 量 为 %
�

)) :
,

ΓΚΒ 为

∗
�

%+ :
。

%
�

∗ 本实验采取热水溶出
,

冷却基质
,

分液
,

多次洗

涤等操作步骤
。

平 均 回 收率 +&∗
�

%+ :
,

Γ Η Β 为

∗
�

( ∗:
。

%
�

∋ 因蹂酸是多元酚
,

故应在碱性条件下进行沉淀

反应 Ο且锌与 Α Β = Χ
一

Δ Ε Φ

的络合反应也应在碱性条

件下进行
,

故本实验采用 34 为 +& 的氯化按
一
氨水

溶液为反应介质
,

沉淀稳定
,

络合完全
。

%
�

% 蹂酸与锌离子发生 + 9 + 沉淀
,

揉酸分子量为
+ ) & +

�

+ ϑ Β Ε ” ,

因此 0 0Κ− 0 1 . 的锌滴定液对揉酸

的滴定度 2 = 6 为 ϑ
�

( & ( , − 岁− .
。
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