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摘要  研究了胃舒平片剂中铝含量的测定方法。样品消解后 , 先在pH 值为7 ～8 时 , 用稀 NaOH 溶液将 Al 3 + 沉淀为 Al ( OH) 3 , 再加入
KCl , 反应中生成的游离KOH 溶液 ,以酚酞为指示剂 , 用HCl 标准溶液滴定至终点。加标回收率( R) 在96 .8 % ～100 .1 % ,测定结果的相对
标准偏差( RSD) <1 .0 % 。结果表明, 改进后的方法 , 操作方便、测定快捷 ,其准确度和精密度与标准法一致。
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Study onthe Method of Deter mining AluminumContent in Compound AluminumHyclroxide Tablets
JIA Jian- bin ( School of Life Science , Yulin College ,Yuli n ,Shaanxi 719000)
Abstract  The study onthe method of determining aluminumcontent in compound aluminumhyclroxide tablets was conducted . The sample was digesting ,
the Al 3 + was deposited as Al( OH) 3 withthi nsolutionof NaOH,while that remains pH7 ～8 .Then ,KF was added and dissociated KOHwas released . With
phenol phthalein as the indicator and HCl as the standard solution, dissociated KOH was titrated to end point . The recovery of standard addition was be-
tween 96 .8 % and 100 .1 % ,and the relative standard deviation of determination result was <1 .0 % .The results showed that the i mproved method was a
facility-operating way with the fast determination. The accuracy and precision of this method accorded withthose of national standard method .
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  胃舒平( Compound aluminum hyclroxide) , 别名复方氢氧化

铝, 主要成分为氢氧化铝及三硅酸镁、颠茄流浸膏, 同时含有

淀粉、滑石粉和液体石蜡等辅料 , 具有中和胃酸、减少胃液分

泌、保护胃黏膜及解痉、镇痛作用, 用于治疗胃酸过多、胃溃

疡及胃痛等。其中的 Al( OH) 3 , 起着中和胃中酸的作用。由

于铝是一种慢性神经毒性物质, 过多地摄入会沉积在神经原

纤维缠结和老年斑中使神经系统发生退行性改变, 从而诱发

老年性痴呆、肌萎缩性侧索硬化症等疾病[ 1 - 2] 。

胃舒平片剂中铝含量的测定 , 国家药典法采用的是 ED-

TA 容量滴定法[ 3] 。该法是在pH 值3 .5 的样品溶液中, 加入

过量的EDTA 标准溶液并加热至沸, 使Al 3 + 与 EDTA 迅速反

应而定量进行。反应完成后, 调节溶液pH 值为5～6 , 以二甲

酚橙为指示剂, 再用Zn2 + 标准溶液返滴定剩余的 EDTA 而测

得Al 的含量。由于该法要配制并标定 EDTA 和Zn2 + 两种标

准溶液 , 因而, 实验时间较长; 同时, 该法干扰严重, 选择性不

高[ 4] 。文献[ 5 - 6] 利用光谱法测定了复方氢氧化铝片中的铝。

该法虽速度快、准确度高, 但因仪器昂贵、操作技术不易掌

握, 普通实验室难以普及应用。关于氢氧化钠沉淀、氟盐置

换的酸碱滴定法未见有测定胃舒平片剂中铝含量的相关报

道。笔者经大量实验, 采用酸碱滴定法测定了胃舒平片中的

铝含量, 收到了良好的实验效果( 以下称改进法) 。改进法是

在样品消解后pH 为7 ～8 的溶液中, 先用稀 NaOH 溶液将

Al3 + 离子沉淀为 Al ( OH) 3 , 再加入 KF , 反应中生成的游离

KOH 溶液 , 以酚酞为指示剂, 用 HCl 标准溶液滴定至终点。

1  材料与方法

1 .1  主要试剂 HCl 标准溶液:0 .10 mol/ L , 在通风橱内用小

量筒量取浓盐酸( ρ= 1 .19) 4 .2 ～4 .5 ml , 用水稀释至500 ml ,

摇匀后, 以甲基橙为指示剂, 用270 ～300 ℃干燥1 h 的无水

Na2CO3 基准物质标定其浓度;NaOH 溶液100 g/ L;HCl 溶液6

mol/ L ; 酚酞指示剂;2 g/ L 乙醇溶液;KF( S) 。所用试剂均应

为分析纯级或基准试剂, 所用水为二次去离子水。 �
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1 .2 铝含量的测定  取适量胃舒平片剂, 在瓷钵中研细后

用分析天平称取0 .7～0 .8 g( 准确至0 .000 1 g) 于250 ml 烧杯

中, 分别加入10 ml HCl 及15 ml HNO3 , 盖上表面皿, 置于电热

板上加热消解,5 min 后, 加入3 ml 高氯酸, 去掉表面皿 , 继续

加热至冒白烟, 但切勿蒸干。取下冷却后, 加入8 ml 6 mol/ L

HCl 溶液及10 ml 水 , 温热使残渣溶解, 试液成透明状, 冷却至

室温后 , 转入250 ml 容量瓶中, 用水定容至刻度。

准确移取上述试液25 .00 ml 于250 ml 三角瓶中, 加入2

滴酚酞指示剂, 先用NaOH 溶液中和至刚呈微红色, 再用 HCl

标准溶液滴至红色刚褪, 使pH 值稳定在7 ～8( 不计体积) , 摇

动后静置3 ～5 min , 使 Al( OH) 3 沉淀完全。加入2 g KF , 充分

摇动至溶解后, 用标定好的 HCl 标准溶液滴定至溶液的红色

刚刚褪去 , 再加少量的KF, 摇动, 若出现红色, 继续用 HCl 滴

定, 直至加少许 KF 并经充分摇动后不显红色为止。记录滴

定用去标准溶液的体积。

1 .3  Al 含量计算 按下式计算胃舒平片剂中 Al 的质量分

数 ω( %) :

ωAl( %) = ( CV×10 - 3 ×1/3 ×M) ×10×100/ ms

式中, C、V 分别表示 HCl 标准溶液的浓度( mol/ L) 和消耗的

体积( ml) ; M 为 Al 的相对原子质量; ms 为样品的质量( g) 。

2  结果与分析

2 .1  测定结果的比较 以浙江某药业有限公司生产的胃舒

平为试样 , 采用EDTA 药典标准法进行对照实验, 以 NaOH 沉

淀、氟盐置换的酸碱滴定法进行测定, 结果见表1 。

  表1 胃舒平片剂中Al 含量测定结果 %

方法
ωAl

Ⅰ Ⅱ Ⅲ Ⅳ Ⅴ 平均
Dr RSD R

药典法 28 .62 28.66 28 .72 28.75 28 .80 28 .71 0 .31 0 .25 97 .2～101 .4

改进法 28 .72 28.76 28 .80 28.84 28 .89 28 .80 0 .31 0 .23 96 .8～100 .1

2 .2 准确度与精密度实验 由表1 可见, 两种方法测定结

果的相对偏差 Dr < 1 .0 % , 说明同一样品用两种不同的方法

比较测定, 其结果基本相符。为了检验改进法
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区氢化物酸性强度的本质因素, 也满意地描述了氢化物酸性

强度 Pka 的递变规律, 因此, HR 是一种选择性、相关性良好

的分子拓扑指数。

  表1 P 区氢化物的 Pka 的计算方法比较

HaA RH- A( A0) Z * HR Pka( EXP)
Pka

式(1) 式(2) 文献[5] 文献[6] 文献[7] 文献[8]

HF 0 .94 0 .995 0 0 .354 3   3 .46   0 .38  - 2 .11   0 .62   3 .22   3 .48    - 1 .69

HCl 1 .29 0 .963 3 0 .257 2 - 6 .10 - 5 .68 - 6 .09 - 6 .08 - 4 .27 - 6 .11 - 4 .91

HBr 1 .44 0 .862 5 0 .223 7 - 9 .00 - 7 .52 - 7 .97 - 7 .71 - 6 .92 - 8 .77 - 6 .88

HI 1 .63 0 .770 0 0 .197 7 - 11 .00 - 8 .93 - 9 .52 - 9 .63 - 8 .14 - 11 .31 - 8 .46

H2O 0 .96 1 .990 0 0 .705 6 16 .00 18 .79 17 .32 20 .41 15 .74 16 .67 16 .49

H2S 1 .34 1 .926 6 0 .505 7 7 .20 7 .88 9 .13 8 .62 6 .97 7 .71 9 .17

H2Se 1 .47 1 .725 0 0 .443 6 3 .77 1 .49 5 .55 6 .04 3 .90 4 .39 4 .47

H2Te 1 .67 1 .540 0 0 .390 9 2 .46 1 .61 2 .43 2 .01 2 .48 2 .61 1 .14

NH3 1 .00 2 .985 0 1 .048 0 35 .00 37 .40 36 .39 35 .55 29 .73 34 .00 35 .23
PH3 1 .40 2 .889 9 0 .745 2 27 .00 20 .96 23 .99 20 .74 19 .21 24 .93 23 .58
AsH3 1 .51 2 .587 5 0 .659 0 >19 .00 16 .25 18 .89 18 .49 15 .53 22 .61 16 .16
CH4 1 .07 3 .980 0 1 .370 2 55 .00 55 .07 54 .67 44 .46 45 .85 54 .86 54 .86
Si H4 1 .47 3 .853 2 0 .975 8 >35 .00 34 .00 38 .50 26 .93 32 .74 45 .97 38 .48

图1 13 种氢化物 Pka 值与 HR 的相关关系
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品平行测定5 次 , 分别加入 Al 3 + 标准溶液进行了加标回收

实验 , 其测定结果的回收率在96 .8 % ～100 .1 % , 说明改进

法的准确度高。同时, 由表1 可知 , 测定结果的相对标准偏

差, 即变异系数( RSD) 仅为0 .23 % , 说明改进法的重现性

好, 精密度较为理想。

2 .3  溶液的酸度及其控制  由于改进法是先将 Al 3 + 沉淀

为 Al( OH) 3 , 再加入 KF, 然后才用 HCl 标准溶液滴定析出的

KOH。而 Al ( OH) 3 又 属 于 两 性 氢 氧 化 物 , 所 以, 为 使

Al( OH) 3 既沉淀完全而又不致溶解, 其溶液的酸度应控制适

当。一般来讲 , 当 Al3 + 的浓度在10 mmol/ L 以下时,Al 3 + 在

pH 值4 .0 时开始形成沉淀,pH 值为10 ～12 时溶解。实验

表明, 适宜的 pH 值为 7 ～8 , pH 值过高或过低均不利于

Al( OH) 3 的生成, 且易使共存的 Mg2 + 离子生成沉淀而干扰

测定。改进法用稀NaOH 及HCl 溶液调节其酸度, 至酚酞的

红色刚刚消失即可。

2 .4  共存离子的干扰  根据胃舒平片剂中可能存在的金

属离子, 进行了 Mg2 + 的干扰实验 , 对于0 .5 mg/ L 的含铝测

试液 , 当相对误差< ±5 % 时 , 小于8 倍的 Mg2 + 不干扰 Al 3 +

的测定。而试液中 Mg2 + 的含量远小于此限量。故改进法

无干扰。

3  结论

改进法与 EDTA 国家药典法均可作为复方氢氧化铝片

剂中铝含量的测定方法。但改进法方便、快捷、准确、干扰

小, 既可快速测定胃舒平中铝的含量 , 也可测定硫糖铝等含

铝药剂中的铝 , 值得推广使用。

参考文献

[ 1] 唐焕文,谢佩意,胡万达.铝的神经毒作用机理研究进展[J] . 中国职业
药学,2001,28(3) :42 .

[2] 傅洪军.铝的神经毒性与老年性痴呆的研究进展[J] .国外医学: 卫生
学分册,2001(6) :337 .

[3] 中华人民共和国卫生部药典委员会.中华人民共和国药典[ M] . 北京:
化学工业出版社,1995 :493.

[4] 华中师范大学, 东北师范大学, 陕西师范大学. 分析化学实验[ M] .3
版.北京:高等教育出版社,2001:73 - 74 .

[5] 贾文平,李芳,张利龙,等. 增敏火焰原子吸收法测定复方氢氧化铝片
中的铝[J] .台州学院学报,2005 ,27(3) :71 - 73 .

[6] 郑永军,陈明玉,杨光. 等离子发射光谱法测定胃舒平中的镁和铝[J] .
济宁医学院学报,2005 ,28(3) :33 .

0937              安徽农业科学                        2007 年


