
0612 熔点测定法 

依照待测物质供试品的性质不同，测定法分为下列三种。各品种项下未注明时，均系指

第一法。 

第一法  测定易粉碎的固体兽药 

A．传温液加热法 

取供试品适量，研成细粉，除另有规定外，应按照各品种项下干燥失重的条件进行干

燥。若该品种为不检查干燥失重、熔点范围低限在 135℃以上、受热不分解的供试品，可采

用 105℃干燥；熔点在 135℃以下或受热分解的供试品，可在五氧化二磷干燥器中干燥过夜

或用其他适宜的干燥方法干燥，如恒温减压干燥。 

分取供试品适量，置熔点测定用毛细管（简称毛细管，由中性硬质玻璃管制成，长 9cm

以上，内径 0.9～1.1mm，壁厚 0.10～0.15mm，一端熔封；当所用温度计浸入传温液在 6cm

以上时，管长应适当增加，使露出液面 3cm 以上）中，轻击管壁或借助长短适宜的洁净玻璃

管，垂直放在表面皿或其他适宜的硬质物体上，将毛细管自上口放入使自由落下，反复数次，

使粉末紧密集结在毛细管的熔封端。装入供试品的高度为 3mm。另将温度计（分浸型，具

有 0.5℃刻度，经熔点测定用对照品校正）放入盛装传温液（熔点在 80℃以下者，用水；熔

点在 80°C 以上者，用硅油或液状石蜡）的容器中，使温度计水银汞球部的底端与容器的底

部距离 2.5cm 以上(用内加热的容器，温度计水银汞球与加热器上表面距离 2.5cm 以上)或只

用经对照品校正后的电阻或数字温度计；加入传温液以使传温液受热后的液面适在温度计的

分浸线处。将传温液加热，待温度上升至较规定的熔点低限约低 10℃时，将装有供试品的

毛细管浸入传温液，贴附在温度计上(可用橡皮圈或毛细管夹固定)，位置须使毛细管的内容

物部分适在温度计水银球测量区中部；继续加热，调节升温速率为每分钟上升 1.0～1.5℃，

加热时须不断搅拌使传温液温度保持均匀，记录供试品在初熔至全终熔时的温度，重复测定

3 次，取其平均值，即得。 

“初熔”系指供试品在毛细管内开始局部液化出现明显液滴时的温度。 

“全终熔”系指供试品全部液化时的温度。 

“熔距”系指初熔与终熔的温度差值。熔距值可反映供试品的化学纯度，当供试品存在

多晶型现象时，在保证化学纯度的基础上，熔距值大小也可反映其晶型纯度。 

测定熔融同时分解的供试品时，方法如上述，但调节升温速率使每分钟上升 2.5～3.0℃；

供试品开始局部液化时(或开始产生气泡时)的温度作为初熔温度；供试品固相消失全部液化

时的温度作为全终温度。遇有固相消失不明显时，应以供试品分解物开始膨胀上升时的温度

作为全终温度。某些兽药无法分辨其初熔、全终时，可以其将发生突变时的温度作为熔点。 

B．电热块空气加热法 

系采用自动熔点仪的熔点测定法。自动熔点仪有两种测光方式：一种是透射光方式，一

种是反射光方式；某些仪器兼具两种测光方式。大部分自动熔点仪可置多根毛细管同时测定。 

分取经干燥处理（同 A 法）的供试品适量，置熔点测定用毛细管（同 A 法）中；将自

动熔点仪加热块加热至较规定的熔点低限约低 10℃时，将装有供试品的毛细管插人加热块
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中，继续加热，调节升温速率为每分钟上升 1.0～1.5℃，重复测定 3 次，取其平均值，即得。 

测定熔融同时分解的供试品时，方法如上述，但调节升温速率使每分钟上升 2.5～3.0℃。 

遇有色粉末、熔融同时分解、固相消失不明显且生成分解物导致体积膨胀、或含结晶水

（或结晶溶剂）的供试品时，可适当调整仪器参数，提高判断熔点变化的准确性。当透射和

反射测光方式受干扰明显时，可允许目视观察熔点变化；通过摄像系统记录熔化过程并进行

追溯评估，必要时，测定结果的准确性需经 A 法验证。 

自动熔点仪的温度示值要定期采用熔点标准品进行校正。必要时，供试品测定应随行

采用标准品校正仪器。 

若对 B 法测定结果持有异议，应以 A 法测定结果为准。 

第二法  测定不易粉碎的固体兽药(如脂肪、脂肪酸、石蜡、羊毛脂等) 

取供试品，注意用尽可能低的温度熔融后，吸入两端开口的毛细管（同第一法，但管端

不熔封）中，使供试品高达约 10mm。在 10℃或 10℃以下的冷处静置 24 小时，或置冰上放

冷不少于 2 小时，凝固后用橡皮圈将毛细管紧缚在温度计(同第一法)上，使毛细管的内容物

部分适在温度计水银汞球中部。照第一法将毛细管连同温度计浸入传温液中，供试品的上端

应适在传温液液面下约10mm处；小心加热，待温度上升至较规定的熔点低限尚低约 5℃时，

调节升温速率使每分钟上升不超过 0.5℃，至供试品在毛细管中开始上升时，检读温度计上

显示的温度，即得。 

第三法  测定凡士林或其他类似物质。 

取供试品适量，缓缓搅拌并加热至温度达 90～92℃时，放入一平底耐热容器中，使供

试品厚度达到 12mm±1mm，放冷至较规定的熔点上限高 8～10℃；取刻度为 0.2℃、水银

汞球长 18～28mm、直径 5～6mm 的温度计(其上部预先套上软木塞，在塞子边缘开一小

槽)，使冷至 5℃后，擦干并小心地将温度计水银汞球部垂直插入上述熔融的供试品中，直

至碰到容器的底部（浸没 12mm），随即取出，直立悬置，待俟黏附在温度计水银汞球部的

供试品表面浑浊，将温度计浸入 16℃以下的水中 5 分钟，取出，再将温度计插入一外径约

25mm、长 150mm 的试管中，塞紧，使温度计悬于其中，并使温度计水银汞球部的底端距

试管底部约为 15mm；将试管浸入约 16℃的水浴中，调节试管的高度使温度计的分浸线同

水面相平；加热使水浴温度以每分钟 2℃的速率升至 38℃，再以每分钟 1℃的速率升温至

供试品的第一滴脱离温度计为止；检读温度计上显示的温度，即可作为供试品的近似熔

点。再取供试品，照前法反复测定数次；如前后 3 次测得的熔点相差不超过 1℃，可取 3

次的平均值作为供试品的熔点；如 3 次测得的熔点相差超过 1℃时，可再测定 2 次，并取 5

次的平均值作为供试品的熔点。 
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