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的测定值可以是冰点下降的温度，也可以是渗透压摩尔  

浓度。

渗透压摩尔浓度测定仪校正用标准溶液的制备取基准

氣化钠试剂，于 500〜65CTC干 燥 40〜 50分钟，置干燥器  

(硅胶）中放冷至室温。根据需要，按表中所列数据精密称取 

适量，溶 于 lkg水中，摇匀，即得。

表渗透压摩尔浓度测定仪校正用标准溶液

每 lk g 水中氣化 

钠的重量 /g

亳渗透压摩尔浓度/ 

mOsmol •kg**1

冰点下降

温度b j r z

3.087 100 0. 186

6. 260 200 0. 372

9. 463 300 0. 558

12. 684 400 0. 744

15.916 500 0. 930

19 .147 600 1. 116

22 .380 700 1.302

供 试 品 溶 液 除另有规定外，供试品应结合临床用法， 

直接测定或按各品种项下规定的具体溶解或稀释方法制备  

供试品溶液，并使其摩尔浓度处于表中测定范围内。例如 

注射用无菌粉末，可采用药品标签或说明书中的规定溶剂  

溶解并稀释后测定。需特别注意的是，供试品溶液经稀释  

后，粒子间的相互作用与原溶液有所不同，一般不能简单  

地将稀释后的测定值乘以稀释倍数来计算原溶液的渗透压  

摩尔浓度。

测 定 法 按仪器说明书操作，首先取适量新沸放冷的水 

调节仪器零点，然后由表中选择两种标准溶液 (供试品溶液  

的渗透压摩尔浓度应介于两者之间）校正仪器，再测定供试  

品溶液的渗透压摩尔浓度或冰点下降值。

2. 渗透压摩尔浓度比的测定

供试品溶液与0.9% (g/m l)氣化钠标准溶液的渗透压摩 

尔浓度比率称为渗透压摩尔浓度比。用渗透压摩尔浓度测定 

仪分别测定供试品溶液与0. 9% (g/m l)氣化钠标准溶液的渗 

透压摩尔浓度O t与 O s，方法同渗透压摩尔浓度测定法，并 

用下列公式计算渗透压摩尔浓度比：

渗透压摩尔浓度比

渗通压摩尔浓度比的测定用标准溶液的制备取基准氣

化钠试剂，于 500〜 650°C干 燥 40〜 5 0分钟，置干燥器（硅 

胶）中放冷至室温。取 0.900g，精密称定，加水溶解并稀释 

至 100ml，摇匀，即得。
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黏度系指流体对流动产生阻抗能力的性质。本法用动力 

黏度、运动黏度或特性黏数表示。

动力黏度也称为黏度系数(7)。假设流体分成不同的平行层 

面，在层面切线方向单位面积上施加的作用力， 为剪切应力 

(r)，单位是 Pa。在剪切应力的作用下，流体各个平行层面发 

生梯度速度流动。垂直方向上单位长度内各流体层面流动速度 

上的差异，称之为剪切速率(D)，单位是s-1。动力黏度即为二

者的比值，表达式为7 = ^ ，单位是 P a * S。因 Pa 单位太

大，常使用 mPa • s。

流体的剪切速率和剪切应力的关系反映了其流变学性  

质 ，根据二者的变化关系可将流体分为牛顿流体（或理想 

流体）和非牛顿流体。在没有屈服力的情况下，牛顿流体  

的剪切应力和剪切速率是线性变化的，纯液体和低分子物  

质的溶液均属于此类。非牛顿流体的剪切应力和剪切速率  

是非线性变化的，高聚物的浓溶液、混悬液、乳剂和表面  

活性剂溶液均属于此类。在测定温度恒定时，牛顿流体的 

动力黏度为一恒定值，不随剪切速率的变化而变化。而非 

牛顿流体的动力黏度值随剪切速率的变化而变化，此时 ， 

在 某 一 剪 切 速 率 条 件 下 测 得 的 动 力 黏 度 值 又 称 为 表 观  

黏度。

运动黏度为牛顿流体的动力黏度与其在相同温度下密  

度 的 比 值 ，单 位 是 m 2/S。因 m 2/ s 单 位 太 大 ，常使用  

m m 2 / s。

溶剂的黏度 7。常因高聚物的溶入而增大，溶液的黏度 7 

与 溶 剂 的 黏 度 的 比 值 (7/7。）称为相对黏度（& ) ，通常用乌 

氏黏度计中的流出时间的比值（T/T。）表示；当高聚物溶液 

的浓度较稀时，其相对黏度的对数比值与髙聚物溶液浓度的 

比值，即为该高聚物的特性黏数 [7]。根据高聚物的特性黏 

数可以计算其平均分子量。

黏度的测定用黏度计。黏度计有多种类型，本法采用 

平氏毛细管黏度计、乌氏毛细管黏度计和旋转黏度计三种  

测定方法。毛细管黏度计适用于牛顿流体运动黏度的测  

定 ；旋转黏度计适用于牛顿流体或非牛顿流体动力黏度的  

测定。

第一法平氏毛细管黏度计测定法

本法是采用相对法测量一定体积的液体在重力的作用  

下流经毛细管所需时间，以求得流体的运动黏度或动力  

黏度。

仪器用具

恒 温 水 浴 可 选 用 直 径 3 0 c m以上、髙 4 0 c m以上的玻 

璃水浴槽或有机玻璃水浴槽，附有电动搅拌器与热传导装  

置。恒温精度应为 ± 0 . 1 1 。除另有规定外，测定温度应为 

2 0 1 ± 0 .  1°C。

温 度 计 最 小 分 度 为 不 大 于 o . r c，应定期检定，并符 

合相关规定。

秒 表 最 小 分 度 为 不 大 于 0 . 2秒 ，应定期检定，并符合 

相关规定。
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平 氏 毛 细 管 黏 度 计 （图 1) 可 根 据 待 测 样 品 黏 度 范 围  

( 表 1 )选 择 适 当 内 径 规 格 的 毛 细 管 黏 度 计 ，应 定 期 检 定  

或 校 准 ，符 合 相 关 规 定 ，且 可 获 得 毛 细 管 黏 度 常 数  

K 值 。

表 1 平氏毛细管黏度计测量范围和规格

图 1 平氏毛细管黏度计  
1 .主管；2 . 宽管；3 . 弯管；

A .测定球；a 储 器 t c 缓冲球 ; 

E . 毛 细 管 ；F . 支 管 ； 

m i，m2. 环形测定线

图 2 乌氏毛细管黏度计  

1 -主管；2 . 宽管；3 .侧管；
4 . 弯管；A .测 定 球 B . 储器； 

C .缓冲球；D .悬挂水平储器； 
E .毛细管；im ， 环形测定线

测 定 法 取 供 试 品 ，照 各 品 种 项 下 的 规 定 ，取 适 当 的  

平 氏 毛 细 管 黏 度 计 1 支 ，在 支 管 F 上 连 接 一 橡 皮 管 ，用手  

指堵住管口  2 ，倒 置 黏 度 计 ，将管口 1 插 入 供 试 品 （或供试  

溶 液 ，下 同 ）中 ， 自 橡 皮 管 的 另 一 端 抽 气 ，使 供 试 品 充 满  

球 C 与 A 并 达 到 测 定 线 m2处 ，提 出 黏 度 计 并 迅 速 倒 转 ， 

抹 去 黏 附 于 管 外 的 供 试 品 ，取下 橡皮管使 连接于管 口  1 上 ， 

将 黏 度 计 垂 直 固 定 于 恒 温 水 浴 槽 中 ，并 使 水 浴 的 液 面 高 于  

球 C 的 中 部 ，放 置 1 5 分 钟 后 ， 自 橡 皮 管 的 另 一 端 抽 气 ，使 

供 试 品 充 满 球 A 并 超 过 测 定 线 m :，开 放 橡 皮 管 口 ，使供  

试 品 在 管 内 自 然 下 落 ，用 秒 表 准 确 记 录 液 面 自 测 定 线 叫 下  

降 至 测 定 线 叫 处 的 流 出 时 间 。不 重 装 试 样 ，依 法 重 复测 定  

3 次 ，每 次 测 定 值 与 平 均 值 的 差 值 不 得 超 过 平 均 值 的 士  

0 .2 5 % 。另 取 一 份 供 试 品 同 法 操 作 。以 先 后 两 次 取 样 测 得  

的 总 平 均 值 按 下 式 计 算 ，即 为 供 试 品 的 运 动 黏 度 或 动 力  

黏 度 。
v = K t  

v^lO~6Kt • p

式 中 K 为 已 知 黏 度 的 标 准 液 测得 的 黏 度 计 常数 ，mmVs2 ;

£为 测 得 的 平 均 流 出 时 间 ，s;

P 为 , 试 品 在 相 同 温 度 下 的 密 度 ，g/cm3。除 另 有 规  

定 外 ，测 定 温 度 应 为 2 0 t：± 0 . 1°C，此 时 ，p - c S X  

0 .9982 ,通g为 供 试 品 在 20°C时 的 相 对 密度 。

标称黏度计  

尺寸号  常数

(mm2/s2)

测量范围

(m m 2/s)

毛 细 管 E 

内径（mm)

( 士2 % ) '

球体积 (cm3) 

(士 5% )

C A

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

0. 0017 

0. 0085 

0, 027 

0. 065 

0. 14 

0. 35 

1.0 

2. 6

17

0. 6 〜 1. 7

1. 7〜 8. 5 

5-4 〜 27 

13 〜 65 

28 〜 400 

70 〜 350

2 0 0 〜 1000 

520〜 2600 

1060〜 5300 

1980〜 9900 

3400〜 17 000

0. 40 

0. 60 

0. 80

1. 00 

1. 20

1. 50

2. 00

2. 50

3. 00

3. 50

4. 00

注 ：0 号 平 氏 毛 细 管 黏 度 计 的 最 小 流 出 时 间 为 350秒 ，其他均  

为 200秒 。

第二法乌氏毛细管黏度计测定法

乌氏毛细管黏度计常用来测定高分子聚合物极稀溶液的  

特 性 黏 数 ，以用来计算平均分子量。

仪器用具

恒 温 水 浴 可 选 用 直 径 3 0 c m 以 上 、高 4 0 c m 以上的玻  

璃 水 浴 槽 或 有 机 玻 璃 水 浴 槽 ，附 有 电 动 搅 拌 器 与 热 传 导 装  

置 。恒 温 精度应在士0 .T C 内 。除 另 有 规 定 外 ，测定温度应  

为 25 °C ± 0 . r c 。

温 度 计 最 小 分 度 为 不 大 于 o . r c ，应 定 期 检 定 ，并符 

合 相 关 规 定 。

秒 表 最 小 分 度 为 不 大 于 0 .2 秒 ，应 定 期 检 定 ，并符合  

相 关 规 定 。

乌 氏 毛 细 管 黏 度 计 （图 2) 可 根 据 待 测 样 品 黏 度 范 围  

( 表 2 )选 择 适 当 内 径 规 格 的 毛 细 管 黏 度 计 。应定期检定或标  

准 ，符 合 相 关 规 定 ，且 可 获 得 毛 细 管 黏 度 常 数 K 值 。

表 2 乌氏毛细管黏度计测最范围和规格

尺寸号

标称黏度计  

常数

(mm2/s2)

测量

范围

(mm2/s)

毛 细 管 E 

内径（mm)

(士 2% )

球 A 体积

cm3

(士 5% )

管 4 内径 

mm

(士 5%>

0C 0. 003 0. 6〜 3 0. 36 2.0 6.0

1 0. 01 2〜 10 0. 58 4. 0 6. 0

1B 0.05 10 〜 50 0. 88 4.0 6. 0

2 0. 1 20 〜 100 1. 03 4. 0 6.0

2B 0. 5 100〜 500 1. 55 4. 0 6. 0

3 1.0 200〜 1000 1. 83 4.0 6. 0

注：最小流出时间为20 0秒。
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测 定 法 取 供 试 品 ，照各品种项下的规定制成一定浓度  

的溶液，用 3 号 垂 熔 玻 璃 漏 斗 滤 过 ，弃 去 初 滤 液 （lm l ) ，取 

续滤液( 不 得 少 于 7m l)沿 洁 净 、干燥的乌氏毛细管黏度计的  

管 2 内 壁注人B 中 ，将 黏度 计 垂 直固定于恒温水浴槽中，并 

使水浴的液面高于球C 的 中 部 ，放 置 15分 钟 后 ，将管口  1、 

3各接一乳胶管，夹住管口 3 的 胶 管 ， 自管口 1 处 抽 气 ，使 

供 试品 溶 液 的 液面 缓 缓 升高 至 球C 的 中 部 ，先开放管口  3， 

再开放管口 1，使 供 试 品 溶 液 在 管 内 自 然 下 落 ，用秒表准确  

记录液面自测定线％ 下 降 至 测 定 线 叫 处 的 流 出 时 间 。不重  

装试样，重 复 测 定 2 次 ，两次测量的流动时间之差不得超过  

平均值的士 0 .5 % 。取 两 次 的 平 均 值 为 供 试 液 的 流 出 时 间  

(丁) 。取 经 3 号 垂 熔 玻 璃 漏 斗 滤 过 的 溶 剂 同 法 操 作 ，重复测  

定 2 次 ，两 次 测 定 值 应 相 同 ，取 平 均 值 为 溶 剂 的 流 出 时 间  

(T0) o 按下 式计 算特性黏数 ：

特 性 黏 数 [7 ]

式 中 & 为 T /T 。；

c 为供试 品溶液的 浓度，g /rn l。

第 三 法 旋 转 黏 度 计 测 定 法

旋转黏度计测定法是通过测定转子在流体内以一定角速  

度U ) 相 对 运 动 时 其 表 面 受 到 的 扭 矩 （iVO的 方 式 来计 算 牛 顿  

流体(剪 切 非依 赖型 ）或 非 牛 顿 流 体 （剪 切 依 赖 型 ）动力黏 度  

的。当被测样 品 为 非牛 顿流 体 时，在 某 一 特 定 转 速 U ) 、角 

速度U ) 或剪 切速率（D ) 条 件 下 测 得 的 动 力 黏 度 又 被 称 为 表  

观黏度。

旋转黏度计按照测量系统的类型可分为同轴圆筒旋转黏  

度计、锥板型旋转黏度计和转子型旋转黏度计三类。按测定  

结果的性质可分为绝对黏度计和相对黏度计两类，其中绝对  

黏度计的测量系统具有确定的几何形状，其测定结果是绝对  

黏度值，可以 用其 他绝对黏度计重现，同轴圆筒旋转黏度计  

和锥板型旋转黏度计均属于此类；相对黏度计的测量系统不  

具有确定的几何形状，其测量结果是通过和标准黏度液比较  

得到的相对黏度值，不能用其他绝对黏度计或相对黏度计重  

现，除非是采用相同的仪器和转子在相同的测定条件下获得  

的测定结果，转子 型 旋 转黏度计属于此类。

(1 )同轴圆筒 旋 转黏 度 计 ( 绝 对黏度计）

同 轴 圆 筒 旋 转 黏 度 计 包 括 内 筒 转 动 型 黏 度 计 （如 Searle 

型黏度计) 和 外 筒 转 动 型 黏 度 计 （如 Couette型 黏 度 计 ）等类  

型（图 3、图 4 )。二 者 测 定 方 法 和 计 算 公 式 相 同 ，但内筒转  

动型黏度计更为常用。取供试品或照各品种项下规定的方法  

制成的一定浓度的供试品溶液，注人同轴圆筒旋转黏度计外  

筒中。将内筒浸人外筒内的样品 内，至 规 定 的 高 度 。通过马  

达带动内筒或外筒旋转，测 定 转 动 角 速 度 U ) 和转筒表面受  

到的扭距( M ) ，根 据 以 下 公 式 代 入 测 量 系 统 的 参 数 ，计算样  

品的动力黏度：
= 丄  M  I_____1_

式 中 1?为 动 力 黏 度 ，Pa • s ;

M 为 转 筒 表 面 的 扭 距 ，N * m ;  '

九为内筒浸人样品的深度，m; 

w 为 内 筒 自 转 角 速 度 ，ra d M 、

兄 和 R。分 别 为 内 筒 和 外 筒 半 径 ，m 。

将 式 中 关 于 测 量 系 统 的 常 数 合 并 ，公 式 可 以 简 化 为 :

•爷’其中k = 占 (辜—忐 )。

(0

图 4 Couette型黏度计

如需采用转筒式流变仪测定供试品或供试品溶液的动力  

黏 度 ，而具体品种下的黏度测定标准仅提供测量系统的尺寸  

和 转 子 角 速 度 或 转 速 ，可采用以下公式计算所需要的剪切应  

力 或 剪 切 速 率 的 值 ：

_  M  
r —W i  R^Rl

Rz0-Rf w R l-R f 30n 

式 中 r 为 剪 切 应 力 ，Pa;

D 为 剪 切 速 率 ，f 1;

o ;为 内 筒 自 转 角 速 度 ，rad* s' 1；

n 为 内 筒 转 速 ，r/m in ;

其 他 参 数 的 意 义 和 单 位 同 前 。
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(2 )锥 板型 旋 转 黏 度 计 ( 绝 对黏 度 计 ）

锥 板 型 旋 转 黏 度 计 的 测 量 系 统 由 圆 锥 和 平 板 组 成 （图 5、 

图 6 ) ，圆锥 与 平 板 之 间 形 成 的 角 度 称 为 锥 角 （《) 。黏性液体  

样 品 或 半 固 体 样 品 被 加 载 并 充 满 于 圆 锥 和 平 板 之 间 的 空 隙  

中 。马 达 带 动 圆 锥 或 平 板 以 恒 定 的 角 速 度 U ) 转 动 ，对黏性  

流体产生 垂直 于法 向的 剪切 作用 ，同时测定马达转动的产生  

地 扭矩 ( M ) ，根 据 以 下 公 式 代 人 测 量 系 统 的 参 数 ，计算样品  

的 动 力黏度。

__ ZaM 
l — ZnR、

式 中 V 为动力黏度， S; 

a 为 锥 角 ，rad;

M 为 扭 矩 ，N • m ； 

i? 为 圆 锥 的 半 径 ，m;

⑴为圆锥或平板的转动角速度，ra d .s —1。

将 式 中 关 于 测 量 系 统 的 常 数 合 并 ，公 式 可 以 简 化 为 ：

v A  ，兵十 2冗R30

如需采用锥板式流变仪测定供试品或供试品溶液的动力  

黏 度 ，而具体品种下的黏度测定标准仅提供测量系统的尺寸  

和 转 子 角 速度 或转 速，可采用以下公式计算所需要的剪切应  

力 或 剪 切 速 率 的 值 。

3M

j-x_ (I) __ 3T
D = n n

式 中 r 为 剪 切 应 力 ，Pa;

D 为 剪 切 速 率 ，s—1;

为内、筒 自 转 角 速 度 ，r a d . s - 1; 

n 为 内 筒 转 速 ，r /m in ；

其 他参 数 的 意义 和 单 位同 前。

(3 )转 子 型 旋 转 黏 度 计 ( 相 对 黏 度 计 ）

转 子 型 黏 度 计 通 过 将 某 些 类 型 的 转 子 （见 图 7，转子的  

类 型 繁 多 ，在 此 仅 举 例 说 明 ）浸 入 待 测 样 品 中 ，并以恒定的  

角 速 度 U ) 转 动 ，测 定 马 达 转 动 的 产 生 地 扭 矩 （M ) ，根据下

列 公 式 计 算 出 待 测 样 品 的 黏 度 ，r j = l d 通 常 情 况 下 ，转' CO

子 型 黏 度 计 常 数 K 是 通 过 采 用 标 准 黏 度 液 校 准 得 到 的 ，故 

其 测 定 结 果 为 相 对 黏 度 。

h

图 7 转子型旋转黏度计配备的转子

0 6 6 1热分析法

热分析 法 是 利 用 温度 和 （或 ）时间关系来准确测量物质理  

化 性 质 变 化 的 关 系 ，研 究 物 质 受 热 过 程 所 发 生 的 晶 型 转 变 、 

熔 融 、蒸 发 、脱水等 物 理 变 化 或热 分解 、氧化等化学变化以  

及 伴 随 发 生 的 温 度 、能 量或 重 量改变的 方法。

物 质 在 加 热 或 冷 却 过 程 中 ，当 发 生 相 变 或 化 学 反 应 时 ， 

必 然 伴 随着 热量 的 吸 收或 释 放 ；同 时 根 据 相律 ，物相转化时  

的温度（如 熔 点 、沸点 等 ）保持不变。纯物质具有特定的物相  

转 换 温 度 和 相 应 的 热 焓 变 化 值 （A H ) 。这些 常数可用 于物质  

的 定 性 分 析 ，而供试品的实际测定值与这些常数的偏离及其  

偏 离程 度又 可用 于定量检查供试品的纯度。

热分 析 法 可广 泛应用于物质的多晶型、物相 转 化 、结晶 

水 、结 晶 溶 剂 、热 分解 以及 药物的纯度 、相容性与稳定性等  

研 究 中 。

一 、 热重分析

热重 分析 是在 程序 控 制 温度 下，测量物质的重量与温度  

关系 的 一 种 技 术 。记录的重量变化与温度或时间的关系曲线  

即 热 重曲线（T G 曲 线 ）。 由 于 物 相 变 化 （如 失 去 结 晶 水 、结 

晶 溶 剂 ，或 热 分解等）时 的 温 度 保 持 不 变 ，所以热重曲线 通  

常 呈 台 阶 状 ，重 量 基 本 不 变 的 区 段 称 平 台 。利 用 这 种 特 性 ， 

可以方便地区分样品中所含水分是吸附水（或吸 附溶剂）还是 

结 晶 水 ( 或 结晶 溶 剂 ），并根据平台之间的失重率可以计算出  

所 含 结 晶 水 （或 结晶 溶剂）的 分 子 比 。

通 常 ，在 加 热 过 程 中 ，吸 附水（或吸附溶剂）的失去是一

• 82


