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Тематичний план лабораторного практикуму

з фармацевтичної хімії
Модуль № 1
Загальна фармацевтична хімія.

Фармацевтична хімія неорганічних лікарських препаратів
Змістовий модуль № 1.1
Лабораторно-практична робота № 1.

Тема: «Правила техніки безпеки роботи в лабораторіях кафедри органічної хімії. Загальні відомості про лікарські засоби і вимоги Державної Фармакопеї України щодо їх доброякісності. Розв’язування ситуаційних завдань».

Лабораторна робота № 2.

Тема: «Основні показники якості субстанції. Ідентифікація неорганічних катіонів й аніонів (Al3+, NH4+, Br-, Bi3+, Fe2+, Fe3+, I-, K+, Ca2+, CO32-, HCO3-, Mg2+, As3+, Na+, NO3-, Hg2+, Pb2+, Ag+, SO42-, SO32-, PO43-, Cl-, Zn2+). Еталонні розчини, їх приготування. Розв’язування ситуаційних завдань».
Лабораторна робота № 3.

Тема: «Походження і характер домішок, їх можливий вплив на якісний, кількісний склад і фармакологічну активність лікарських препаратів (загальні і специфічні домішки). Випробування на граничний вміст домішок згідно до вимог Державної Фармакопеї України. Розв’язування ситуаційних завдань».

Лабораторно-практична робота № 4.

Підсумкове заняття: «Фармацевтичний аналіз та його місце у сучасній системі контролю якості лікарських засобів. Державна Фармакопея України. Походження і характер домішок. Випробування та граничний вміст домішок з використанням еталонних розчинів. Розв’язування ситуаційних завдань».

Програма самопідготовки студентів 

до змістового модулю № 1.1
1. Предмет, зміст і завдання фармацевтичної хімії, її роль у системі підготовки майбутнього спеціаліста. Значення фармацевтичної хімії та її взаємозв’язок з іншими науками.

2. Історія розвитку фармацевтичної хімії:

а) емпірична епоха;

б) експериментально-наукова епоха;

в) епоха раціональних методів спрямованого синтезу.
3. Джерела та способи добування лікарських речовин.
4.  Державна Фармакопея України як збірник державних стандартів якості лікарських засобів. 
5. Загальна структура монографії на субстанцію лікарської речовини.

6. Організація контролю якості лікарських препаратів в Україні.
7. Структура фармацевтичного аналізу.
8. Поняття «субстанція» в фармацевтичній хімії. Основні показники якості субстанції. Ідентифікація неорганічних катіонів й аніонів (Al3+, NH4+, Br-, Bi3+, Fe2+, Fe3+, I-, K+, Ca2+, Cu2+, CO32-, HCO3-, Mg2+, As3+, As5+, Na+, NO3-, NO2-, Hg2+, Hg22+, Pb2+, Ag+, SO42-, SO32-, PO43-, Cl-, Zn2+).

9. Еталонні розчини, їх застосування у фармацевтичному аналізі.

10.  Вимоги до вихідних стандартних речовин, що використовуються для приготування еталонних розчинів.

11.  Можливі причини недоброякісності лікарських засобів.

12.  Визначення поняття “домішка”. Походження та характер домішок.

13.  Загальні зауваження до методик визначення домішок.

14.  Випробування на граничний вміст домішок солей Амонію, Кальцію, хлоридів, важких металів, флуоридів, Магнію, Магнію і  лужноземельних металів, Феруму, сульфатів, Цинку, Арсену, Калію, фосфатів, Алюмінію:

а) вихідні стандартні речовини для приготування первинних еталонних розчинів;

б) концентрація домішок (у ppm) в еталонних розчинах, що використовуються для безпосереднього визначення;

в) умови проведення випробувань;

г) хімічний зміст процесів;

д) методика проведення визначень та їх обґрунтування.

15.  Можливі аналітичні сигнали та методи їх оцінки при визначенні граничного вмісту домішок.

16.  Визначення загальної золи.

17.  Визначення вмісту сульфатної золи та речовин, що обвуглюються.
18.  Випробування на граничний вміст вільного формальдегіду і лужних домішок у жирних оліях. 

Змістовий модуль № 1.2
Лабораторна робота № 5.

Тема: «Аналіз якості лікарських препаратів, що містять галогени. Розв’язування ситуаційних завдань».
Лабораторна робота № 6.

Тема: «Аналіз якості лікарських препаратів, що містять Манган, Оксисен, Сульфур. Розв’язування ситуаційних завдань».

Лабораторна робота № 7.

Тема: «Аналіз якості лікарських препаратів, що містять Нітроген, Арсен, Бісмут. Розв’язування ситуаційних завдань».
Лабораторно-практична робота № 8.

Підсумкове заняття: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять елементи V, VІ, VII груп періодичної системи Д.І. Менделєєва. Розв’язування ситуаційних завдань».
Лабораторна робота № 9.

Тема: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять Карбон, Бор, Алюміній. Розв’язування ситуаційних завдань».

Лабораторна робота № 10.

Тема: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять Магній, Кальцій, Цинк, Барій, Меркурій. Розв’язування ситуаційних завдань».

Лабораторні роботи № 11.

Тема: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять Аргентум, Купрум, Ферум. Розв’язування ситуаційних завдань».

Лабораторно-практична робота № 12.

Підсумкове заняття: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять елементи І, ІІ, ІІІ, VІІІ груп періодичної системи Д.І. Менделє-єва. Радіофармацевтичні препарати. Розв’язування ситуаційних завдань».

Програма самопідготовки студентів 

до змістового модулю № 1.2
19.  Монографія для фармакопейного препарату «хлорне вапно».
20.  Монографія для фармакопейного препарату «соляна кислота».

21.  Монографії для фармакопейних препаратів «натрій (калій) хлорид»..

22.  Монографії для фармакопейних препаратів «натрій (калій) бромід». 

23.  Монографії для фармакопейних препаратів «натрій (калій) йодид». 

24.  Монографії для фармакопейних препаратів йоду («йод», «розчин йоду спиртовий 5%», «розчин йоду спиртовий 10%», «йодинол»). 
25.  Монографія для фармакопейного препарату «кисень». 

26.  Монографія для фармакопейного препарату «вода дистильована». 

27.  Монографія для фармакопейного препарату «калій перманганат». 

28.  Монографія для фармакопейного препарату «гідроген пероксид». 

29.  Монографія для фармакопейного препарату «гідроперит». 

30.  Монографія для фармакопейного препарату арату «магній пероксид». 

31.  Монографія для фармакопейного препарату «натрій тіосульфат». 

32.  Монографія для фармакопейного препарату «натрій сульфат». 
33.  Монографія для фармакопейного препарату «сірка». 

34.  Монографія для фармакопейного препарату «нітроген (І) оксид». 

35.  Монографія для фармакопейного препарату «натрій нітрит». 

36.  Монографія для фармакопейного препарату «амоній гідроксид». 
37.  Монографія для фармакопейного препарату «арсен (ІІІ) оксид». 

38. Монографія для фармакопейного препарату «бісмуту нітрат основний». 
39.  Монографія для фармакопейного препарату «вугілля активоване». 

40.  Монографія для фармакопейного препарату «натрій гідрокарбонат». 

41.  Монографія для фармакопейного препарату «кислота борна». 

42.  Монографія для фармакопейного препарату «натрій тетраборат». 

43.  Монографія для фармакопейного препарату «алюміній гідроксид» та його комплексних лікарських форм. 
44.  Монографія для фармакопейного препарату «магній оксид». 

45.  Монографія для фармакопейного препарату «магній сульфат». 

46.  Монографія для фармакопейного препарату «магній карбонат основний». 

47.  Монографія для фармакопейного препарату «кальцій хлорид». 

48.  Монографія для фармакопейного препарату «барій сульфат». 
49.  Монографія для фармакопейного препарату «цинку оксид». 

50.  Монографія для фармакопейного препарату «цинку сульфат». 

51.  Монографія для фармакопейного препарату «меркурій (II) хлорид». 

52.  Монографія для фармакопейного препарату «меркурій (II) оксид». 

53.  Монографія для фармакопейного препарату «меркурій (ІІ) оксиціанід». 

54.  Монографія для фармакопейного препарату «купруму (ІІ) сульфат». 

55.  Монографія для фармакопейного препарату «аргентуму нітрат». 

56.  Монографії для колоїдних препаратів срібла (протаргол, коларгол). 

57.  Монографія для фармакопейного препарату «феруму (II) сульфат». 
58. Радіофармацевтичні препарати (натрію фосфат, натрію 2-йодо-гіпурат).

59.  Алгоритм дослідження невідомої субстанції лікарської речовини неорганічної природи.  
Правила роботи і заходи безпеки під час роботи

лабораторії органічної хімії

1. На початку кожного семестру студенти повинні ознайомитися з правилами роботи у хімічній лабораторії, інструкціями з техніки безпеки та охорони праці, планом протипожежних заходів, наданням першої медичної допомоги.

2. Кожний студент повинен працювати на закріпленому за ним робочому місці. Перехід на інше місце без дозволу викладача не допускається.

3. Категорично забороняється працювати в лабораторії одній особі, оскільки в разі нещасного випадку не буде можливості надати допомогу потерпілому і ліквідувати наслідки аварії.

4. Працювати у лабораторії треба тільки у хімічних халатах.

5. Категорично забороняється в лабораторії на робочих столах зайві речі (сумки, портфелі та ін.), а також палити, приймати їжу, пити воду.

6. Під час роботи в лабораторії слід дотримуватися тиші, чистоти і порядку, оскільки безлад і неакуратність можуть стати причиною нещасних випадків і необхідності повторення досліду.

7. Забороняється починати виконання дослідів доти, поки студенти не ознайомляться з повною методикою і технікою їх виконання, а також з довідниковими даними щодо отруйності та вогненебезпечності речовин, з якими вони працюватимуть.

8. Усі досліди проводити тільки з тими кількостями реактивів, які вказані у відповідній методиці або рекомендуються викладачем.

9. Усі операції, що пов’язані з аналізом отруйних, вибухонебезпечних, летких речовин проводити під витяжною шафою при увімкненій вентиляції. Витяжна шафа вмикається за 20 хвилин до початку роботи (створки витяжної шафи повинні бути зачинені, при роботі їх слід відчиняти не вище ніж на 30 см.)

10. Досліди слід проводити тільки у чистому посуді. Після закінчення експерименту хімічний посуд необхідно одразу промити, поставити посуд і реактиви на свої місця.

11. Не допускати забруднення реактивів, які призначені для загального користування:

а) користуватись реактивами із штангласів (ємностей для зберігання) піпетками категорично забороняється;

б) усі реактиви необхідно відлити у пробірку, а потім набирати піпеткою;

в) невикористані реактиви забороняється висипати або виливати назад у посудину, в якій зберігається даний реактив;

г) категорично забороняється закривати посуд з реактивом корком від іншого реактиву;

д) тверду речовину слід набирати спеціально призначеним для неї шпателем або ложечкою;

е) не дозволяється однією ложечкою або шпателем брати декілька реактивів без його попереднього протирання або миття;

є) піпетки не можна класти на робочий стіл, їх слід тримати у спеціальному штативі.

12. Категорично забороняється пробувати хімічні речовини на смак. Нюхати речовини потрібно обережно, спрямовуючи на себе струмінь повітря легкими помахами руки, не нахиляючись до посудини і не вдихаючи випари на повні груди.

13. Категорично забороняється затягувати ротом у піпетки розчини неорганічних та органічних реактивів, лугів, кислот, отруйних реакційних сумішей. Для цього потрібно користуватися спеціальною гумовою грушею або шприцом.

14. Посуд перед початком нагрівання на відкритому вогні або електроплитці необхідно зверху витерти насухо. Нагрівання посудин з вогненебезпечною рідиною на відкритому полум’ї забороняється (використовувати водяний нагрівник).

15. Усі операції з діетиловим етером та іншими легкозаймистими речовинами треба проводити з особливою обережністю, подалі від відкритого полум’я , розпечених поверхонь, електричної іскри.

16. Для запобігання опіків та уражень забороняється нахилятися над реакційним посудом і заглядати в його отвір. Перед нагріванням будь-якої рідини до кипіння в неї обов’язково треба додавати кип’ятильні камінці, а отвір посуду спрямовувати від себе та інших. Роботи, пов’язані з нагріванням концентрованих кислот і лугів, потрібно виконувати в захисних окулярах або користуватися захисним щитком.

17. Забороняється виливати в раковини відпрацьовані розчини, що містять концентровані кислоти, луги, іони важких металів, органічні розчинники, леткі і сльозоточиві речовини. Усі відходи потрібно зливати в спеціальні ємкості.

18. При пролитті низькокиплячої рідини (ацетон, діетиловий етер, бензен, тощо) негайно вимкнути усі нагрівальні прилади, пролитий продукт засипати піском, зібрати ганчіркою і місце промити.

19. Змішування або розведення хімічних речовин, яке супроводжується виділенням теплоти, слід проводити у термостійких або фарфорових посудинах. Тому концентровані кислоти ллють у воду, а не навпаки. При змішуванні солей-окисників треба подрібнювати їх окремо та змішувати на листку чистого білого паперу або розчиняти в колбі (не в порцеляновій ступці).

20. Реактиви, воду, газ, електроенергію слід витрачати економно. Після закінчення роботи необхідно загасити газовий пальник, спиртівку або виключити електроплитку.

21. У кожній лабораторії обов’язково мають бути  захисні окуляри, респіратори, захисні гумові рукавиці та фартухи, засоби протипожежного захисту: ящик з просіяним піском і совком для нього; протипожежна ковдра (азбестова або товста полотняна), справний вогнегасник.

22. У кожній лабораторії на доступному місці має бути аптечка з медикаментами: розчини таніну (у спирті), перманганату калію, борної кислоти, гідрокарбонату натрію, йоду (у спирті), вата, бинти, пластир, мазь від опіків.

23. Кожний, хто працюватиме в лабораторії, повинен знати місце розміщення засобів протипожежної безпеки і аптечки з медикаментами для надання першої медичної допомоги. У разі нещасних випадків слід вживати необхідних заходів швидко, але спокійно, без паніки.

Способи надання першої медичної допомоги

1. При порізах пересвідчитися, що в рані не залишилось уламків скла, обробити її спиртовим розчином йоду і перев’язати.

2. При попаданні на шкіру концентрованої кислоти сульфатної треба спочатку витерти уражене місце сухим ватним тампоном або салфеткою, промити великою кількістю води, а потім 2%-вим розчином натрію гідрокарбонату.

3. При опіках їдкими лугами ретельно промити уражене місце водою, а потім 1%-вим розчином кислот оцтової або лимонної.

4. При опіках шкіри фенолом, бромом та іншими подібними їдкими речовинами треба змити уражене місце великою кількістю спирту та змастити маззю від опіків.

5. У разі отруєння газоподібним хлором, бромом, оксидами Нітрогену слід дати потерпілому понюхати 10%-вий розчин амоніаку, а потім вивести його на свіже повітря, дати  випити молока.

6. При сильних опіках, пораненнях та отруєннях, надавши першу медичну допомогу, потерпілого треба негайно відправити до лікарні.

7. У разі небезпеки виникнення пожежі треба негайно перекрити подачу газу, вимкнути витяжну вентиляцію, електромережу і вжити заходів щодо ліквідації вогню. Незначні осередки вогню засипати піском, накрити протипожежною ковдрою або загасити за допомогою вогнегасника.

8. При виникненні пожежі необхідно швидко й організовано, без паніки залишити лабораторію, вивести потерпілих і надати їм першу медичну допомогу, викликати пожежну службу по телефону 01. 

Змістовий модуль № 1.1
Максимально можлива кількість балів: 
Лабораторно-практична робота № 1: 

5 балів
Лабораторна робота № 2:



8 балів

Лабораторна робота № 3:



8 балів

Лабораторно-практична робота № 4: 

15 балів


Всього:




36 балів
Лабораторно-практична робота № 1
Тема: «Правила техніки безпеки роботи в лабораторіях кафедри органічної хімії. Загальні відомості про лікарські засоби і вимоги Державної Фармакопеї України щодо їх доброякісності. Розв’язування ситуаційних завдань».

Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання з метою перевірки знань з вивчених раніше хімічних та хіміко-біологічних дисциплін –           5 балів.

Практична частина заняття

1. Проходження первинного інструктажу за правилами безпеки роботи в лабораторіях кафедри органічної хімії.

2. Знайомство з Державною Фармакопеєю України (ДФУ).

3. Розв’язування ситуаційних задач на приготування еталонних розчинів.

Максимально можлива кількість балів за заняття: 5 балів.
Лабораторна робота № 2
Тема: «Основні показники якості субстанції. Ідентифікація неорганічних катіонів й аніонів (Al3+, NH4+, Br-, Bi3+, Fe2+, Fe3+, I-, K+, Ca2+, CO32-, HCO3-, Mg2+, As3+, Na+, NO3-, Hg2+, Pb2+, Ag+, SO42-, SO32-, PO43-, Cl-, Zn2+). Еталонні розчини, їх приготування. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділи 4.1.1.«Реактиви» та 4.1.2. «Еталонні розчини для випробувань на граничний вміст домішок».
2. Приготування одного з еталонних розчинів для виявлення граничного вмісту домішок – 2 бали.
Методики експерименту.

2.1. Амонію еталонний розчин (1 ppm NH4).

0.741 Грам амоній хлориду Р, у перерахунку на NH4Cl, розчиняють у воді Р і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 1000 мл.

Розчин розводять водою Р у 250 разів безпосередньо перед використанням.

2.2. Феруму еталонний розчин (1 ppm Fe та 2 ppm Fe).

7.022 Грам ферум(ІІ)амоній сульфату Р, у перерахунку на Fe(NH4)2(SO4)2∙6H2O, розчиняють у 25 мл кислоти сульфатної розведеної Р* і доводять об’єм розчину водою Р до 1000 мл.


Розчин розводять водою Р у 5 разів (у випадку приготування розчину 2 ppm Fe) або 10 разів (у випадку приготування розчину 1 ppm Fe) безпосередньо перед використанням.

*Кислота сульфатна розведена Р – містить 98 г/л H2SO4 (5.5 мл сульфатної кислоти P додають до 60 мл води Р, охолоджують і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 100 мл).
2.3. Кальцію еталонний розчин спиртовий (100 ppm Са).

2.50 Грам кальцій карбонату Р, у перерахунку на СаСО3, розчиняють у 12 мл кислоти оцтової Р і доводять об’єм розчину водою Р до 1000 мл.


Розчин розводять 96% спиртом Р у 10 разів безпосередньо перед використанням.

2.4. Плюмбуму еталонний розчин (1 ppm Pb та 2 ppm Pb).

0.400 Грам плюмбум (ІІ) нітрату Р, у перерахунку на Pb(NO3)2, розчиняють у воді Р і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 250 мл.


Розчин розводять водою Р безпосередньо перед використанням спочатку у 100 разів, а потім – ще в 5 разів (у випадку приготування роз-чину 2 ppm Pb) або в 10 разів (у випадку приготування розчину 1 ppm Pb).

2.5. Сульфату еталонний розчин (10 ppm SO4).

0.181 Грам калій сульфату Р, у перерахунку на K2SO4, розчиняють у воді Р і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 100 мл.


Розчин розводять водою Р у 100 разів безпосередньо перед використанням.

2.6. Сульфату еталонний розчин Р1 (10 ppm SO4).

0.181 Грам калій сульфату Р, у перерахунку на K2SO4, розчиняють у спирті (30%, об/об) Р і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 100 мл.


Розчин розводять спиртом (30%, об/об) Р у 100 разів безпосередньо перед використанням.

2.7. Формальдегіду еталонний розчин (5 ppm СН2О).

1.0 Грам розчину формальдегіду Р*, у перерахунку на СН2О, розводять водою Р до 1000 мл.


Розчин розводять водою Р у 200 разів безпосередньо перед використанням.


* Розчин формальдегіду Р – розчин 35% об/об СН2О, ρ = 1 г/мл.
2.8. Хлориду еталонний розчин (5 ppm Cl).

0.824 Грам натрій хлориду Р, у перерахунку на NаCl, розчиняють у воді Р і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 1000 мл.


Розчин розводять водою Р у 100 разів безпосередньо перед використанням.

2.9. Цинку еталонний розчин (5 мг/мл Zn).

3.15 Грам цинк оксиду Р розчиняють у 15 мл кислоти хлоридної Р і доводять об’єм розчину водою Р  до 500 мл.

2.10. Цинку еталонний розчин (5 ppm Zn).

0.440 Грам цинк сульфату Р, у перерахунку на ZnSO4∙7H2O, розчиняють у 1 мл кислоти оцтової Р і доводять об’єм розчину водою Р до 100 мл.


Розчин розводять водою Р у 20 разів безпосередньо перед використанням.

Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів.

Лабораторна робота № 3
Тема: «Походження і характер домішок, їх можливий вплив на якісний, кількісний склад і фармакологічну активність лікарських препаратів (загальні і специфічні домішки). Випробування на граничний вміст домішок згідно до вимог Державної Фармакопеї України. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділи 2.4.«Випробування на граничний вміст домішок», 4.1.1.«Реактиви», 4.1.2. «Еталонні розчини для випробувань на граничний вміст домішок» та 4.2. «Реактиви, титровані розчини для об’ємного аналізу».

2. Випробовування на граничний вміст домішок згідно вимогам ДФУ – 2 бали.

Методики експерименту.

3.1. Виявлення солей амонію.
Кількість випробуваної речовини, зазначену в окремій статті ДФУ, поміщають у окрему пробірку, розчиняють у 14 мл води Р, якщо необхідно, підлужують розчином натрій гідроксиду розведеним Р і доводять об’єм розчину водою Р до 15 мл. Додають 0.3 мл розчину калій тетрайодомеркурату лужного Р.

Як еталон використовують розчин, одержаний додаванням до 10 мл еталонного розчину амонію (1 ppm NH4) Р 5 мл води Р і 0.3 мл розчину калій тетрайодомеркурату лужного Р. Пробірки закривають.
NH4+  +  2 [HgI4]2-  +  2 OH-  →  [NH2Hg2I2]+I-  +  5 I-  +  2 H2O
Через 5 хвилин жовте забарвлення випробуваного розчину має бути не інтенсивнішим за забарвлення еталону.

3.2. Виявлення Кальцію.

До 0.2 мл еталонного розчину Кальцію спиртового (100 ppm Ca) Р додають 1мл  розчину амоній оксалату Р. Через 1 хвилину додають суміш 1 мл кислоти оцтової розведеної Р та 15 мл розчину, що містить зазначену в окремій статті ДФУ кількість випробуваної речовини, і струшують.

Паралельно за цих самих умов готують еталон, використовуючи суміш 1 мл оцтової кислоти розведеної Р, 10 мл еталонного розчину Кальцію водного (10 ppm Ca) Р і 5 мл  води дистильованої Р.
Ca2+  +  C2O42-  →  CaC2O4↓
Через 15 хвилин опалесценція випробуваного розчину не має перевищувати опалесценцію еталону.

3.3. Виявлення хлоридів.

До 15 мл розчину, зазначеного в окремій статті ДФУ, додають 1 мл кислоти нітратної розведеної Р і виливають суміш за один раз у пробірку, що містить 1 мл розчину аргентум нітрату Р2.
Паралельно за цих самих умов готують еталон, використовуючи замість 15 мл випробовуваного розчину 10 мл еталонного розчину хлориду (5 ppm Cl) P і 5 мл води P. Пробірки поміщують у захищене від світла місце.

Cl-  +  Ag+  →  AgCl↓

Через 5 хвилин порівнюють пробірки на чорному фоні горизонтально (перпендикулярно до осі пробірок). Опалесценція випробовуваного розчину не має перевищувати опалесценцію еталону.

3.4. Виявлення важких металів.
Метод 1. До 12 мл водного розчину, зазначеного в окремій статті ДФУ, додають 2 мл буферного розчину pH 3.5 P і перемішують. Одержану суміш додають до 1.2 мл реактиву тіоацетаміду P і негайно перемішують.

Паралельно за тих самих умов готують еталон, використовуючи замість 12 мл випробовуваного розчину суміш 10 мл еталонного розчину Плюмбуму (1 ppm або 2 ppm Pb) P, як зазначено в окремій статті, і 2 мл випробовуваного розчину.
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Готують “сліпу” пробу, використовуючи суміш 10 мл води P і 2 мл випробовуваного розчину. Порівняно із “сліпою” пробою еталон повинен мати світло-коричневе забарвлення 


Через 2 хвилини коричневе забарвлення випробовуваного розчину має бути не інтенсивнішим за забарвлення еталону.

Метод 2. Випробовувану речовину розчиняють в органічному розчиннику з мінімальною необхідною кількістю води P (наприклад, діоксан Р або ацетон Р з додаванням 15 % (об/об) води Р).

До 12 мл розчину, зазначеного в окремій статті ДФУ, додають 2 мл буферного розчину pH 3.5 P і перемішують. Одержану суміш додають до 1.2 мл реактиву тіоацетаміду P і негайно перемішують.
Паралельно за тих самих умов готують еталон, використовуючи      12 мл випробовуваного розчину суміш 10 мл еталонного розчину Плюмбуму (1 ppm або 2 ppm Pb) P, як зазначено в окремій статті, і 2 мл випробовуваного розчину. Еталонний розчин Плюмбуму (1 ppm або 2 ppm Pb) готують шляхом розведення еталонного розчину Плюмбуму (100 ppm Pb) P розчинником, який застосовується для розчинення випробовуваної речовини.

Готують “сліпу” пробу, використовуючи суміш 10 мл розчинника, застосовуваного для розчинення випробовуваної речовини, і 2 мл випробовуваного розчину. Порівняно із “сліпою” пробою еталон повинен мати світло-коричневе забарвлення.
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H2S  +  Pb2+  →  PbS↓  +  2 H+
Через 2 хвилини коричневе забарвлення випробовуваного розчину має бути не інтенсивнішим за забарвлення еталону.

3.5. Виявлення Феруму.
Кількість випробовуваної речовини, зазначену в окремій статті ДФУ, розчиняють у воді P, доводять об’єм розчину водою P до 10 мл і перемішують або використовують 10 мл розчину, зазначеного в окремій статті. Додають 2 мл розчину 200 г/л кислоти цитратної P і 0.1 мл кислоти тіогліколевої P. Перемішують, підлужують розчином амоніаку P, доводять об’єм розчину водою P до 20 мл.

Паралельно за цих умов готують еталон, використовуючи 10 мл еталонного розчину Феруму (ІІІ) (1 ppm Fe) P.
Fe3+  +  2 HS-CH2COOH  +  5 NH4OH  →  (NH4)2[Fe(OH)(S-CH2COO)2]  +  +  3 NH4+  +  4 H2O
Через 5 хвилин рожеве забарвлення випробовуваного розчину має бути не інтенсивнішим за забарвлення еталону.

3.6. Виявлення сульфатів.
При приготуванні усіх розчинів, застосовуваних у даному випробовуванні, має використовуватися вода дистильована P.

До 1.5 мл еталонного розчину сульфату (10 ppm SO4) P додають 1 мл розчину 250 г/л барій хлориду P. Струшують і залишають на 1 хвилину, потім додають 15 мл випробовуваного розчину, приготованого, як зазначено в окремій статті ДФУ, і 0.5 мл кислоти оцтової P.

Паралельно за цих самих умов готують еталон, використовуючи замість випробовуваного розчину 15 мл еталонного розчину сульфату (10 ppm SO4) P.

Ba2+  +  SO42-  →  BaSO4↓


Через 5 хвилин опалесценція випробовуваного розчину не має перевищувати опалесценцію еталону.

3.7. Виявлення Цинку. 

До 10.0 мл розчину випробовуваної речовини, приготованого, як зазначено в окремій статті ДФУ, додають 2.0 мл розчину кислоти хлоридної P1 і 0.2 мл розчину калій фероціаніду P.
Паралельно готують еталон з використанням замість випробовуваного розчину 10 мл еталонного розчину Цинку (5 ppm Zn), який готують шляхом розведення водою P у 1000 разів еталонного розчину Цинку (5мг/мл Zn) P.
2 K4[Fe(CN)6]  +  3 Zn2+  →  Zn3K2[Fe(CN)6]2↓  +  6 K+
Через 10 хвилин* опалесценція випробовуваного розчину не має перевищувати опалесценцію еталону.

3.8. Виявлення формальдегіду.
Метод застосовують, якщо немає інших зазначень в окремій статті ДФУ.

Вакцини, використовувані для людини, розводять у 10 разів. Бактеріальні токсоїди, застосовувані у ветеринарії, розводять у 25 разів.
1 мл Випробовуваної вакцини, розведеної, як зазначено вище, поміщують у пробірку і додають 4 мл води Р і 1 мл реактиву ацетилацетону Р1**. Пробірку поміщують у водяну баню з температурою 400С на 40 хвилин. 

Паралельно за цих самих умов готують еталон, використовуючи замість розведеної вакцини 1 мл розчину формальдегіду Р, розведеного до вмісту формальдегіду (СН2О) 20 мкг/мл.

Пробірки переглядають вздовж їх вертикальних осей. Рожеве забарвлення випробовуваного розчину має бути не інтенсивнішим за забарвлення еталону.
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Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів.

*Примітка. У разі появи у випробовуваному розчині синього забарв-лення, що заважає нефелометричному порівнянню, треба заздалегідь відділити Ферум. Для цього до розчину випробовуваної речовини, нагрітого до кипіння, додають розчин амоніаку розведений P1 до появи виразного запаху і суміш фільтрують. Об’єм фільтрату доводять водою P до необхідної концентрації і використовують для випробування на Цинк за описаною вище методикою.
**Примітка. Реактив ацетилацетону Р1 готують шляхом додавання 0.2 мл ацетилацетону Р до 100 мл свіжоприготованого розчину амоній ацетату Р (до 15 грам амоній ацетату Р додають 0.3 мл кислоти оцтової Р і розчинять в 100 мл води Р).   
Лабораторно-практична робота № 4

Підсумкове заняття: «Фармацевтичний аналіз та його місце у сучасній системі контролю якості лікарських засобів. Державна Фармакопея України. Походження і характер домішок. Випробування та граничний вміст домішок з використанням еталонних розчинів. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань

1. Кожен студент отримує індивідуальне завдання з метою перевірки знань програми змістового модулю № 1.1 – 15 балів.

Максимально можлива кількість балів за заняття: 15 балів.
Змістовий модуль № 1.2

Максимально можлива кількість балів: 

Лабораторна робота № 5: 



8 балів
Лабораторна робота № 6:



8 балів

Лабораторна робота № 7:



8 балів

Лабораторно-практична робота № 8: 

20 балів
Лабораторна робота № 9: 



8 балів
Лабораторна робота № 10:



8 балів

Лабораторна робота № 11:



8 балів

Лабораторно-практична робота № 12: 

20 балів


Всього:




88 бали
Лабораторна робота № 5
Тема: «Аналіз якості лікарських препаратів, що містять галогени. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділ 2.3. «Ідентифікація». Розділ 2.4. «Випробування на граничний вміст домішок». Розділ 2.5. «Методи кількісного визначення». Розділ 4.2. «Реактиви, титровані розчини для об’ємного аналізу. Розділ «Монографії»».

2. Експериментальне опрацювання згідно вимогам ДФУ монографій для натрій хлориду, калій броміду, калій йодиду, соляної кислоти, препаратів йоду – 2 бали.

Методики експерименту.

5.1. Монографія для NaCI (Натрій хлорид, Natrii chloridum, Natrii chloridum).

Опис

Кристалічний порошок білого кольору або кристали без кольору.
Розчинність
Субстанція легко розчинна у воді Р; практично нерозчинна в спирті Р. 


Ідентифікація
А. Субстанція дає реакцію на хлориди (ДФУ):

1) 10 мг випробуваної субстанції розчиняють у 2 мл води Р. Одержаний розчин підкислюють кислотою нітратною розведеною Р, додають 0.4 мл розчину аргентум нітрату Р1, перемішують і відстоюють; утворюється білий сирнистий осад. Рідину над осадом декантують. Осад промивають трьома порціями води Р по 1 мл кожна. Цю операцію проводять швидко, у захищеному від яскравого світла місці, при цьому допускається, щоб рідина над осадом не була уповні прозорою. Осад суспендують у 2 мл води Р і додають розчину амоніаку Р; осад швидко розчиняється; допускається наявність декількох крупних часток, які розчиняються повільно:

NaCI  +  AgNO3  →  AgCI(  +  NaNO3
AgCI(  +  2 NH4OH  →  [Ag(NH3)2]CI  +  2 H2O
2) 25 мг випробуваної субстанції поміщають у пробірку, додають   0.2 г калій дихромату Р і 1 мл кислоти сульфатної Р. Біля вхідного отвору пробірки поміщують фільтрувальний папір, просякнутий 0.1 мл розчину дифенілкарбазиду Р (при цьому просякнутий папір не має стикатися з калій дихроматом); папір забарвлюється у фіалково-червоний колір:

6 NaCI  +  K2Cr2O7  +  7 H2SO4 → 3CI2↑ + Cr2(SO4)3 + 3Na2SO4 + K2SO4 + 7H2O
Б. Субстанція дає реакцію на Натрій (ДФУ):

1) 0.1 г випробуваної субстанції розчиняють у 2 мл води Р. До одержаного розчину додають 2 мл розчину 150 г/л калій карбонату Р і нагрівають до кипіння; осад не утворюється. До розчину додають 4 мл розчину калій гексагідроксостибату(V) Р і нагрівають до кипіння. Потім охолоджують у льодяній воді і, якщо необхідно, потирають внутрішні стінки пробірки, скляною паличкою; утворюється густий осад білого кольору:

NaCI  +  K[Sb(OH)6]  →  Na[Sb(OH)6](  +  KCI

2) сіль Натрію, змочена кислотою хлоридною Р і внесена у полум’я, забарвлює його у жовтий колір:

Na+  +  hv  →  *Na+  →  Na+  +  hv1

Випробування на чистоту
Крупинки субстанції перед використанням розтирають !!!.

Фероціаніди. (ДФУ) Близько 2.0 г випробуваної субстанції розчиняють у 6 мл води Р, додають 0.5 мл суміші 5 мл розчину 10 г/л ферум(ІІІ)амоній сульфату Р у розчині 2.5 г/л кислоти сульфатної Р і 95 мл розчину 10 г/л ферум (ІІ )сульфату Р; блакитне забарвлення не має з’явитися протягом 10 хвилин:

Fe2+  + [Fe(CN)6]3-  +  Na+  (  NaFe[Fe(CN)6](
Fe3+  +  [Fe(CN)6]4-  +  Na+  (  NaFe[Fe(CN)6](
Йодиди. (ДФУ) Близько 5.0 г випробуваної субстанції зволожують, додаючи краплями свіжо приготовану суміш 0.15 мл розчину натрій нітриту Р, 2 мл 0.5 М розчину кислоти сульфатної, 25 мл розчину крохмалю, вільного від йодидів, Р і 25 мл води Р. Через 5 хвилин одержаний розчин переглядають при денному світлі – не має з’являтися синє забарвлення:

2I-  +  2 NO2-  +  4 H+  (  I2  +  2 NO(  +  2 H2O
Кількісне визначення

Аргентометрія за методом Мора, s = 1 (ДФУ)
Близько 0.1 г субстанції (точна наважка!!!) розчиняють у воді Р у мірній колбі місткістю 50 мл і доводять об’єм розчину водою Р до мітки.   В конічній колбі 5 мл одержаного розчину (точна аліквота!!!) розводять водою Р до 40 мл і титрують 0.01 М розчином аргентум нітрату до появи оранжево-жовтого забарвлення (індикатор – розчин калій хромату Р).

AgNO3  +  NaCl  (  AgCl(  +  NaNO3
2 AgNO3  +  K2CrO4  (  Ag2CrO4(  +  2 KNO3
5.2. Монографія для KBr (Калію бромід, Kalii bromidum, Рotassium bromide).

Опис

Гранульований порошок білого кольору чи мілкі, без кольору прозорі кристали або матові кристали.
Розчинність
Субстанція легко розчинна у воді Р, гліцеролі Р; розчинна в спирті Р. 


Ідентифікація

А. Субстанція дає реакцію на броміди (ДФУ):
10 мг випробовуваної субстанції розчиняють у 2 мл води Р. Одержаний розчин підкислюють кислотою нітратною розведеною Р, додають 0.4 мл розчину аргентум нітрату Р1, перемішують і відстоюють; утворюється світло-жовтий сирнистий осад. Рідину над осадом декантують. Осад промивають трьома порціями води Р, по 1 мл кожна. Цю операцію проводять швидко, у захищеному від яскравого світла місці, при цьому допускається, щоб рідина над осадом не була уповні прозорою. Осад суспендують у 2 мл води Р і додають 1.5 мл розчину амоніаку Р; осад повільно розчиняється:
KBr  +  AgNO3  (  AgBr(  +  KNO3
AgBr(  +  2 NH4OH  (  [Ag(NH3)2]Br  +  2 H2O

Б. Розчин S, приготований як зазначено у розділі «Випробування на чистоту», дає реакції на Калій (ДФУ):
а) до 2 мл розчину S додають 1 мл розчину натрій карбонату Р і нагрівають; осад не утворюється. До гарячого розчину додають 0.5 мл розчину натрій сульфіду Р; осад не утворюється. Розчин охолоджують у льодяній воді, додають 2 мл розчину 150 г/л кислоти тартратної Р і відстоюють; утворюється білий кристалічний осад.
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б) до 1 мл розчину S додають 1 мл кислоти оцтової розведеної Р і       1 мл свіжо приготованого розчину 100 г/л натрій гексанітрокобальтату(Ш) Р; відразу утворюється жовтий або оранжево-жовтий осад:

2 KBr  +  Na3[Co(NO2)6]  (  K2Na[Co(NO2)6](  +  2 NaBr
в) сіль Калію, внесена у полум’я, забарвлює його у фіалковий колір:

K+  +  h(  (  *K+  (  K+  +  h(1
Випробування на чистоту
Розчин S: (ДФУ) 2.50 г випробуваної субстанції розчиняють у воді, вільній від карбон діоксиду, Р, приготованій із води дистильованої Р, і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 25.0 мл.

Бромати. (ДФУ) До 10 мл розчину S додають 1 мл розчину крохмалю Р, 0.1 мл розчину 100 г/л калій йодиду Р і 0.25 мл 0.5 М розчину кислоти сульфатної. Одержаний розчин витримують протягом 5 хвилин у захищеному від світла місці – не має з’являтися синє або фіалкове забарвлення:
BrO3-  +  5 Br-  +  6 H+  (  3 Br2  +  3 H2O
Br2  +  2 I-  (  I2  +  2 Br-
Йодиди. (ДФУ) До 5 мл розчину S додають 0.15 мл розчину ферум (Ш) хлориду Р1, 2 мл метиленхлориду Р, струшують і залишають до розшарування; нижній шар має бути безбарвним:

2I-  +  2 Fe3+  (  I2  +  2 Fe2+
Кількісне визначення

Аргентометрія за методом Фольгарда, s = 1 (ДФУ)
Близько 0.1 г субстанції (точна наважка!!!) розчиняють у воді Р у мірній колбі місткістю 50 мл і доводять об’єм розчину водою Р до мітки. До 10 мл одержаного розчину (точна аліквота!!!) в плоскодонній колбі додають 5 мл кислоти нітратної розведеної Р, 20 мл 0.01 М розчину аргентум нітрату і 1 мл дибутилфталату Р. Одержаний розчин струшують і титрують, інтенсивно струшуючи до кінцевої точки титрування, 0.01 М розчином амоній тіоціанату, використовуючи як індикатор 2 мл розчину ферум(Ш)амоній сульфату Р2 до появи червоного забарвлення над осадом.

AgNO3  +  KBr  (  AgBr(  +  KNO3
NH4SCN  +  AgNO3  (  AgSCN (  +  NH4NO3
6 NH4SCN  +  NH4Fe(SO4)2  (  (NH4)3Fe(SCN)6  +  2 (NH4)2SO4
Паралельно проводять контрольний дослід.
5.3. Монографія для KІ (Калію Йодид, Kalii iodidum, Рotassium iodide).

Опис

Білі кристалічні порошки чи кристали без кольору.

Розчинність
Субстанція дуже легко розчинна у воді Р; легко розчинна в гліцеролі Р; розчинна в спирті Р. 


Ідентифікація

А. Розчин s, приготований як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, дає реакції на йодиди (ДФУ):
а) 2 мл розчину S підкислюють кислотою нітратною розведеною Р, додають 0.4 мл розчину аргентум нітрату Р1, перемішують і відстоюють до утворення світло-жовтого сирнистого осаду. Рідину над осадом декантують. Осад промивають трьома порціями води Р по 1 мл кожна. Цю операцію проводять швидко, у захищеному від яскравого світла місці, при цьому допускається, щоб рідина над осадом не була уповні прозорою. Осад суспендують у 2 мл води Р і додають 1.5 мл розчину амоніаку Р; осад не розчиняється:

KI  +  AgNO3  (  AgI(  +  KNO3
б) до 10 мг випробовуваної субстанції додають 0.5 мл кислоти сульфатної розведеної Р, 0.1 мл розчину калій  дихромату Р, 2 мл води Р,  2 мл хлороформу Р, струшують протягом кількох секунд і залишають до розшарування; хлороформний шар набуває фіалкового або фіалково-червоного забарвлення:

6 KI  +  K2Cr2O7  +  7 H2SO4  (  3 I2  +  Cr2(SO4)3  +  4 K2SO4  +  7 H2O
Б. Розчин s, приготований як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”,  дає реакції на Калій (ДФУ):

а) до 2 мл розчину S додають 1 мл розчину натрій карбонату Р і нагрівають; осад не утворюється. До гарячого розчину додають 0.5 мл розчину натрій сульфіду Р; осад не утворюється. Розчин охолоджують у льодяній воді, додають 2 мл розчину 150 г/л кислоти тартратної Р і відстоюють; утворюється білий кристалічний осад.
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б) до 1 мл розчину S додають 1 мл кислоти оцтової розведеної Р і       1 мл свіжо приготованого розчину 100 г/л натрій гексанітрокобальта-       ту (ІІІ) Р; відразу утворюється жовтий або оранжево-жовтий осад:

2 KI  +  Na3[Co(NO2)6]  (  K2Na[Co(NO2)6](  +  2 NaI

в) сіль Калію, внесена у полум’я, забарвлює його у фіалковий колір:

K+  +  h(  (  *K+  (  K+  +  h(1
Випробування на чистоту

Розчин S: 5.00 г випробуваної субстанції розчиняють у воді, вільній від карбон діоксиду, Р, приготованій із води дистильованої Р, і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 50.0 мл.

Йодати. (ДФУ) До 10 мл розчину S додають 0.25 мл розчину крохмалю, вільного від йодидів, Р, 0.2 мл кислоти сульфатної розведеної Р і витримують протягом 2 хвилин у захищеному від світла місці – не має з’являтися синє забарвлення:

IO3-  +  5 I-  +  6 H+  (  3 I2  +  3 H2O
Тіосульфати. (ДФУ) До 10 мл розчину S додають 0.1 мл розчину крохмалю Р і 0.1 мл 0.005 М розчину йоду – з’являється синє забарвлення, яке не зникає протягом 5 хвилин:

2 S2O32- + I2 ( S4O62- + 2 I-
Барій. (ДФУ) 5 мл Розчину S доводять водою Р до об’єму 10 мл, додають 1 мл кислоти хлоридної розведеної Р і 1 мл розчину 160 г/л кислоти сульфатної Р – розчин має залишатися прозорим протягом 15 хвилин:
Ba2+  +  SO42-  (  BaSO4(
Нітрати. (ДФУ) До 1 г випробуваної субстанції додають 5 мл розчину 100 г/л натрій гідроксиду Р, 0.5 г цинку Р, 0.5 г заліза Р і нагрівають. Вологий червоний лакмусовий папір Р у парах рідини не має забарвлюватися у синій колір:

Zn  +  2 NaOH  +  2 H2O  (  Na2[Zn(OH)4]  +  H2(
2 Fe  + 6 NaOH  +  6 H2O  (  2 Na3[Fe(OH)6]  +  3 H2(
4 H2  +  NaNO3  (  NH3(  +  NaOH  +  2 H2O
Кількісне визначення

Аргентометрія по Кольтгофу, пряме титрування, s = 1 
В конічній колбі об’ємом 100 мл до розчину 0.2 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) у 25 мл води Р додають 2-3 краплі 0.05 М розчину калій йодату, 2 мл розчину крохмалю Р і по краплях розведену кислоту сульфатну Р до появи синього кольору. Утворений розчин титрують 0.1 М розчином аргентум нітрату до зникнення синього забарвлення.

KIO3  +  5 KI  +  3 H2SO4  (  3 I2  +  3 K2SO4  +  3 H2O
KI  +  AgNO3  (  AgI(  +  KNO3
5.4. Монографія для HCl (Кислота соляна, Кислота хлоридна концентрована, Acidum hydrochloridum concentrata).

Опис

Прозора без кольору димляча рідина.


Склад

Вміст гідрогенхлориду не менше 35.0% і не більше 39.0%.

Розчинність
Субстанція легко змішується із водою Р. 


Ідентифікація

А. Кислотність середовища (ДФУ).


Близько 1 мл випробуваної субстанції розводять водою Р до 10 мл і вносять універсальний індикаторний папір – розчин повинен мати сильно кислу реакцію.
Б. Субстанція дає реакцію на хлориди (ДФУ):

До 0.1 мл випробуваної субстанції додають 2 мл води Р, розчин перемішують і додають 0.5 мл кислоти нітратної розведеної Р, потім додають 0.5 мл розчину аргентум нітрату Р1, перемішують і відстоюють; утворюється білий сирнистий осад. Рідину над осадом декантують. Осад промивають трьома порціями води Р по 1 мл кожна. Цю операцію проводять швидко, у захищеному від яскравого світла місці, при цьому допускається, щоб рідина над осадом не була уповні прозорою. Осад суспендують у 2 мл води Р і додають розчину амоніаку Р; осад швидко розчиняється; допускається наявність декількох крупних часток, які розчиняються повільно:

НCI  +  AgNO3  →  AgCI(  +  НNO3
AgCI(  +  2 NH4OH  →  [Ag(NH3)2]CI  +  2 H2O
В. Випробувана субстанція згідно вимог ДФУ повинна витримувати вимоги розділу «Кількісне визначення».
Г. До розчину 0.2 мл випробуваної субстанції в 2 мл води Р вносять        20-30 мг мангану (IV) оксиду (працювати у витяжній шафі!!!) – відбу-вається виділення хлору, який ідентифікують за різким запахом (ДФУ).
4 HCl  +  MnO2  →  Cl2↑  +  MnCl2  +  2 H2O

Випробування на чистоту

Вільний хлор. (ДФУ) До розчину 1 мл випробуваної субстанції в 10 мл води Р додають 1 мл 10% розчину калій йодиду і прикапують 2-3 краплі розчину крохмалю Р. Блакитне забарвлення розчину повинне зникати після додавання 0.2 мл 0.01 М розчину натрій тіосульфату.
Cl2  +  2 KI  →  I2  +  2 KCl
m I2  +  (C6H10O5)n  →  (C6H10O5)n•2m I







       блакитний колір
(C6H10O5)n•2m I  +  2m Na2S2O3  →  m Na2S4O6  +  2m NaI  +  (C6H10O5)n
Кількісне визначення

1. Субстанція повинна відповідати вимогам ДФУ по густині.

Густину визначають за допомогою набору ареометрів:

ρ(HCl, 36%) = 1.178-1.194 г/мл
2. Алкаліметрія, s = 1 (ДФУ)
В конічну колбу об’ємом 50 мл наливають 10 мл води Р, вносять близько 2-3 мл випробуваної субстанції (точна аліквота!!!) і добре перемішують. Вміст колби титрують 1 М розчином натрій гідроксиду до переходу рожевого (червоного) забарвлення в оранжево-жовте (індикатор: метиловий оранжевий Р).
NaОН  +  НCl  (  NaCl  +  Н2О
5.5. Монографія для I2 (Розчин йоду спиртовий, 5%, 
Solutio Iodi spirituosa, 5%).

Опис

Прозора рідина червоно-коричневого кольору.

Склад
Йод Р – 5.0 грам; калій йодид Р– 2.0 грам; спирт Р – 41.0 грам; вода Р – до загальної маси 100 грам. 
Вміст йоду не менше 47.5 мг/мл і не більше 52.5 мг/мл.

Вміст калій йодиду не менше 19.2 мг/мл і не більше 21.0 мг/мл.


Ідентифікація

А. До 10 мл води Р додають одну краплю випробуваної субстанції і 1-2 краплі розчину крохмалю Р – повинно з’явитись синє забарвлення (ДФУ):
m I2  +  (C6H10O5)n  (  (C6H10O5)n•2mI
                                                                             синій колір
Синє забарвлення повинно зникати при нагріванні і знову появлятись при охолодженні.
Б. До 1 мл випробуваної субстанції додають 4 мл води Р і порціями по 2 мл доливають 10 мл хлороформу Р до повного знебарвлення водного шару. Водний шар декантують із хлороформного шару і проводять ідентифікацію калій йодиду (ДФУ):
а) 2 мл водного шару розчину випробуваної субстанції підкислюють кислотою нітратною розведеною Р, додають 0.4 мл розчину аргентум нітрату Р1, перемішують і відстоюють до утворення світло-жовтого сирнистого осаду. Рідину над осадом декантують. Осад промивають трьома порціями води Р по 1 мл кожна. Цю операцію проводять швидко, у захищеному від яскравого світла місці, при цьому допускається, щоб рідина над осадом не була уповні прозорою. Осад суспендують у 2 мл води Р і додають 1.5 мл розчину амоніаку Р; осад не розчиняється:

KI  +  AgNO3  (  AgI(  +  KNO3
б) до 2 мл водного шару розчину випробуваної субстанції додають     1 мл розчину натрій карбонату Р і нагрівають; осад не утворюється. До гарячого розчину додають 0.5 мл розчину натрій сульфіду Р; осад не утворюється. Розчин охолоджують у льодяній воді, додають 2 мл розчину 150 г/л кислоти тартратної Р і відстоюють; утворюється білий кристалічний осад.
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В. Йодоформна реакція (ДФУ).
До 0.5 мл спирту Р додають 5 мл 10 %-ного розчину натрій гідроксиду і 2 мл випробуваної субстанції – з’являється специфічний запах і поступово утворюється жовтий осад йодоформу, який може здаватися аморфним, однак під мікроскопом (лупою) можна розпізнати гексагональні і зірчасті кристали (ДФУ):
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Кількісне визначення

Йодометрія, пряме титрування, s = 0.5 (ДФУ)
В конічній колбі об’ємом 50 мл змішують близько 2-3 мл випробуваної субстанції (точна аліквота!!!) із 2 мл кислоти оцтової Р та 20 мл води P і титрують до знебарвлення 0.1 М розчином натрій тіосульфату, використовуючи як індикатор 1 мл розчину крохмалю P.

I2  +  2 Na2S2O3  →  2 NaI  +  Na2S4O6
Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів. 
Лабораторна робота № 6
Тема: «Аналіз якості лікарських препаратів, що містять Манган, Оксиген, Сульфур. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематиою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділ 2.3. «Ідентифікація». Розділ 2.4. «Випробування на граничний вміст домішок». Розділ 2.5. «Методи кількісного визначення». Розділ 4.2. «Реактиви, титровані розчини для об’ємного аналізу. Розділ «Монографії»».

2. Експериментальне опрацювання згідно вимогам ДФУ монографій для гідроген пероксиду, калій перманганату, натрій тіосульфату –     2 бали.

Методики експерименту.

6.1. Монографія для Н2О2 (Гідроген пероксид, 3 %, 
Hydrogen peroxide, 3 per cent, Hydrogenii peroxidium, 3 per centum).

Опис

Прозора без кольору рідина.


Склад

Вміст гідроген пероксиду не менше 2.5% і не більше 3.5%.
Стабілізатор: натрій бензоат (0.05% від маси препарату).
Розчинність
Субстанція легко змішується із водою Р. 


Ідентифікація

А. До 2 мл випробуваної субстанції додають 0.2 мл кислоти сульфатної розведеної Р, 0.2 мл 0.02 М розчину калій перманганату та витримують протягом 2 хвилини; розчин знебарвлюється повністю або до слабко-рожевого кольору (ДФУ):

5 H2O2  +  2 KMnO4  +  3 H2SO4  →  2 KMnO4   +  5 O2 ↑  +  K2SO4  +  8H2O
Б. До 0.5 мл випробуваної субстанції додають 1 мл кислоти сульфатної розведеної Р, 2 мл ефіру Р, 0.1 мл розчину калій хромату Р і струшують; етерний шар забарвлюється у синій колір (ДФУ):

2 K2CrO4  +  2 H2SO4   →  H2Cr2O7  +  2 K2SO4  +  H2O
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В. Випробувана субстанція повинна витримувати вимоги щодо вмісту H2O2 (ДФУ).
Випробування на чистоту
Органічні стабілізатори (ДФУ). 20 мл субстанції послідовно струшують із 10 мл хлороформу Р, потім із двома порціями (по 5 мл кожна) хлороформу Р. Об’єднані хлороформні витяги випарюють. Одержаний залишок сушать в ексикаторі. Маса залишку не повинна перевищувати 5 мг (0.025%, 250 ppm).

Кількісне визначення
Перманганатометрія, пряме титрування, s = 2.5 (ДФУ)
5 мл (Точна аліквота!!!) випробуваної субстанції поміщують у мірну колбу об’ємом 100 мл і доводять об’єм розчину водою Р до мітки. До 10 мл одержаного (точна аліквота!!!) розчину в конічній колбі додають 3 мл кислоти сульфатної розведеної Р і титрують, інтенсивно перемішуючи, 0.02 М розчином калій перманганату до появи рожевого забарвлення.

5 H2O2  +  2 KMnO4  +  3 H2SO4  →  2 KMnO4  +  5 O2↑  +  K2SO4  +  8 H2O
6.2. Монографія для KMnO4 (Калій перманганат, 
Potassium permanganate, Kalii permanganas).


Опис

Гранульований порошок фіалкового чи коричнево-чорного, чи темно-фіалкового, чи майже чорного кольору.

Розчинність
Субстанція розчинна у воді Р; легко розчинна в гарячій воді Р. 


Ідентифікація

А. Близько 50 мг випробуваної субстанції розчиняють у 5 мл води Р і додають 1 мл спирту Р і 0.3 мл розчину натрій гідроксиду розведеного Р; з’являється зелене забарвлення. Одержаний розчин нагрівають до кипіння; утворюється темно-коричневий осад (ДФУ):
2KMnO4  +  C2H5OH  +  2NaOH  → K2MnO4 + Na2MnO4 + CH3CHO + 2H2O

K2MnO4  +  C2H5OH  →  MnO2↓  +  2 KOH  +  CH3CHO
Б. Суміш, одержану у випробуванні А, фільтрують. Одержаний фільтрат дає реакцію (б) на Калій (ДФУ):
2 CH3COOK  +  Na[Co(NO2)6]  →  2 CH3COONa  + K[Co(NO2)6]↓
До 1 мл фільтрату додають 1 мл кислоти оцтової розведеної Р і 1 мл свіжоприготованого розчину 100 г/л натрій гексанітрокольбатату(ІІІ) Р; відразу утворюється жовтий або оранжево-жовтий осад:
Випробування на чистоту
Речовини нерозчинні у воді (ДФУ). Близько 0.5 г випробуваної субстанції розчиняють у 50 мл води Р і нагрівають до кипіння. Розчин фільтрують, фільтр промивають водою Р до знебарвлення фільтрату і збирають залишок. Маса залишку на фільтрі, висушеного при температурі від 1000С до 1050С, не має перевищувати 5 мг (1.0% від маси препарату).
Кількісне визначення
Йодометрія, титрування за замісником, s = 0.2 (ДФУ)

Близько 0.1 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) розчиняють у воді Р у мірній колбі об’ємом 100 мл і доводять об’єм розчину водою Р до мітки. 25 мл Цього розчину (точна аліквота!!!) переносять в конічну колбу з притертим корком, що містить 0.5 г калій йодиду Р і 5 мл кислоти сульфатної розведеної Р; витримують реакційну суміш 10 хвилин. Йод, що виділився, титрують 0.1 М розчином натрій тіосульфату; індикатор: 1 мл розчину крохмалю Р.

10 KI  +  2 KМnO4  +  8 H2SO4  →  5 I2  +  2 MnSO4  +  6 K2SO4  +  8 H2O
2 Na2S2O3  +  I2  →  2 NaI  +  Na2S4O6
6.3. Монографія для Na2S2O3∙5H2O (Натрій тіосульфат, 
Sodium thiosulphate, Natrii thiosulfas,).

Опис

Прозорі кристали без кольору. На сухому повітрі вивітрюються.
Розчинність
Субстанція дуже легко розчинна у воді Р; нерозчинна в спирті Р.

Ідентифікація

А. Субстанція знебарвлює розчин калій йодиду йодований Р (ДФУ):
2 Na2S2O3  +  I2  →  2 NaI  +  Na2S4O6
До 1 мл розчину калій йодиду йодованого Р додають 1 мл розчину S, приготованого, як зазначеного у розділі ”Випробування на чистоту“, - повинно спостерігатись знебарвлення.
Б. До 0.5 мл розчину S, приготованого, як зазначеного у розділі ”Випробування на чистоту“, додають 0.5 мл води Р і 2 мл розчину аргентум нітрату Р2; утворюється білий осад, який швидко забарвлюється в жовтуватий, а потім у чорний (ДФУ):

Na2S2O3   +  2 AgNO3   →  Ag2S2O3↓  +  2 NaNO3
Ag2S2O3  →  Ag2SO3  +  S↓
Ag2SO3  +  S↓  +  H2O  →  Ag2S↓  +  H2SO4
В. До 2.5 мл Розчину S, приготованого, як зазначеного у розділі ”Випробування на чистоту“, додають 2.5 мл води Р і 1 мл кислоти хлоридної Р; утворюється осад сірки і виділяється газ, який забарвлює йодохромальний папір у синій колір (ДФУ):

Na2S2O3  +  2 HCI  →  2 NaCI  +  SO2↑  +  S↓  +  H2O
SO2  +  4 KI  +  2 H2O  →  2 I2  +  S↓  +  4 KOH
Г. 1 мл Розчину S, приготованого, як зазначеного у розділі ”Випробування на чистоту“, дає реакцію (а) на Натрій (ДФУ).

До розчину S додають 2 мл 150 г/л калій карбонату Р і нагрівають до кипіння; осад не утворюється. До розчину додають 4 мл розчину калій гексагідроксостибату(V) Р і нагрівають до кипіння. Потім охолоджують у льодяній воді і, якщо необхідно, потирають внутрішні стінки пробірки скляною паличкою; утворюється густий осад білого кольору: 

Na2S2O3  +  2 K[Sb(OH)6]  →  2 Na[Sb(OH)6]↓  +  K2S2O3
Випробування на чистоту
Розчин S. Близько 2.50 г випробуваної субстанції розчиняють у воді , вільній від карбон діоксиду P, приготованій із води дистильованої P, і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 25.0 мл.

Сульфати та сульфіти (ДФУ). Не більше 0.2% 2.5 мл розчину S доводять водою дистильованою P до об’єму 10 мл. До 3 мл розчину додають 2 мл розчину калій йодиду йодованого P, потім краплями продовжують додавати той самий розчин до стійкого дуже слабко-жовтого забарвлення і доводять об’єм розчину водою дистильованою P до 15 мл. Одержаний розчин має витримувати випробування на сульфати:

2 Na2S2O3  +  I2  →  Na2S4O6  +  2 NaI
SO42- +  Ba2+  →  BaSO4↓
SO32-  +  Ba2-  →  BaSO3↓
Сульфіди (ДФУ). До 10 мл розчину S додають 0.05 мл свіжоприготованого розчину 50 г/л натрій нітропрусиду P; не має з’являтися фіолетове забарвлення:

S2-  +  [Fe(CN)5NO]2-  →  [Fe(CN)5NOS]4-
Кількісне визначення
Йодометрія, пряме титрування, s = 2 (ДФУ) 
Близько 0.2 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) розчиняють в конічній колбі для титрування в 20 мл води P і титрують  0.05 М розчином йоду до появи блакитного забарвлення , використовуючи як індикатор 1 мл розчину крохмалю P.

I2  +  2 Na2S2O3  →  2 NaI  +  Na2S4O6
Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів.

Лабораторна робота № 7
Тема: «Аналіз якості лікарських препаратів, що містять Нітроген, Арсен, Бісмут. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділ 2.3. «Ідентифікація». Розділ 2.4. «Випробування на граничний вміст домішок». Розділ 2.5. «Методи кількісного визначення». Розділ 4.2. «Реактиви, титровані розчини для об’ємного аналізу. Розділ «Монографії»».

2. Експериментальне опрацювання згідно вимогам ДФУ монографій для амоній гідроксиду, натрій нітриту – 2 бали.

Методики експерименту.

7.1. Монографія для NaNO2 (Натрій нітрит, Sodium nitrosum, Natrii nitris).

Опис

Білі із слабо жовтуватим відтінком кристали; субстанція сильно гігроскопічна. Водний розчин має слабо лужну реакцію i розкладається при нагріванні в присутності піску чи битого скла:

NaNO2  +  H2O  →  NaOH  +  HNO2
3 HNO2  (нагрівання)  →  HNO3  +  2 NO↑  +  H2O
Розчинність
Субстанція легко розчинна у воді Р; розчинна в спирті Р. 


Ідентифікація

А. 0.1 г Випробовуваної субстанції розчиняють в 2 мл води P. До одержаного розчину додають 2 мл розчину 150 г/л калій карбонату P і нагрівають до кипіння: осад не утворюється. До розчину додають 4 мл розчину калій гексагідроксостибату(V) P і нагрівають до кипіння. Потім охолоджують у льодяній воді і, якщо необхідно, потирають внутрішні стінки пробірки скляною паличкою; утворюється густий осад білого кольору (ДФУ):

NaNO2  +  K[Sb(OH)6]  →  Na[Sb(OH)6]↓  +  KNO2
Б. Декілька кристаликів випробуваної субстанції, змочені кислотою хлоридною P і внесені у полум’я, забарвлюють полум’я у жовтий колір (ДФУ):

Na+ + hv → *Na+→ Na+ + hv1
В. Декілька кристалів антипірину розчиняють у порцеляновій чашці в     0.1 мл кислоти хлоридної розведеної P, додають 0.1 мл розчину, який містить близько 10 мг випробуваної субстанції; з’являється смарагдово-зелене забарвлення (відмінність від нітратів) (ДФУ):
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Г. 0.02 г Випробовуваної субстанції розчиняють в 1 мл води P. До одержаного розчину додають 1 мл кислоти сульфатної розведеної Р і по 1 краплі прикапують 0.3 % розчин калій перманганату – відбувається знебарвлення реактиву (ДФУ):
2 KMnO4  +  5 NaNO2  +  3 H2SO4  →  2 MnSO4  +  5 NaNO3  +  K2SO4  +  3 H2O
Паралельно проводять контрольний дослід.
Кількісне визначення

Перманганатометрія з йодометричним закінченням, зворотне титрування, s = 2.5 (ДФУ). 
Близько 0.5 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) розчиняють у воді P у мірній колбі місткістю 50 мл і доводять об’єм розчину водою P до мітки; в конічній плоскодонній колбі об’ємом 250 мл 10 мл одержаного розчину повільно при перемішуванні вливають в суміш, яка складається з 40 мл 0.02 М розчину калій перманганату, 100 мл води P і 25 мл кислоти сульфатної розведеної P. Через 20 хвилин до реакційної суміші додають 2 г калій йодиду P і йод, що виділився, титрують до знебарвлення  0.1 М розчином натрій тіосульфату (індикатор – розчин крохмалю P):

2 KMnO4  +  5 NaNO2  +  3 H2SO4  →  2 MnSO4  +  5 NaNO3  +  K2SO4  +  3 H2O
2 KMnO4  +  10 KI  +  8 H2SO4  →  2 MnSO4  +  5 I2  +  6 K2SO4  +  8 H2O

2 Na2S2O3  +  I2  →  Na2S4O6  +  2 NaI
Паралельно проводять контрольний дослід.

7.2.* Монографія для NH4OH (Амоніаку розчин концентрований, 
Ammoniae solution concentrate).


Опис

Прозора без кольору сильно лужна рідина з різким своєрідним запахом.


Склад

Вміст амоніаку не менше 25.0 % (м/м) і не більше 30.0% (м/м).
Розчинність
Субстанція легко змішується із водою Р, спиртом Р. 


Ідентифікація

А. Випробувана субстанція повинна відповідати вимогам ДФУ по густині.


Густину визначають за допомогою набору ареометрів:

ρ(NH4OH, 25.0 %) = 0.892-0.910 г/мл
*Примітка. У випадку аналізу лікарської форми, необхідно враховувати кількісні співвідношення інгредієнтів її складу.
Б. Випробувана субстанція повинна мати сильно лужну реакцію (по індикаторній шкалі) (ДФУ).
В. Виявлення катіону амонію (ДФУ).

1) із реактивом Неслера:

NH4OH  +  2 K2[HgI4]  +  2 KOH  →  [NH2Hg2I2]+I-  +  5 KI  +  2 H2O
До 3-4 мл води Р додають 1-2 краплі випробуваної субстанції і 1 краплю реактиву Неслера – повинен утворюватись осад червоно-бурого або чорного кольору.
2) у випадку позитивного випробування Б – нагрівання 2-3 мл субстанції спричинює виділення амоніаку, який ідентифікують за різким запахом чи посинінням вологого універсального індикаторного папірцю:
NH4+  +  OH-  ↔  NH4OH  ↔  NH3↑  +  H20
Кількісне визначення

Ацидиметрія, зворотнє титрування, s = 1 (ДФУ)
В мірну колбу об’ємом 100 мл вносять 1.0-1.5 мл випробуваної субстанції (точна аліквота!!!), доливають 25 мл 1 М розчину кислоти хлоридної (точна аліквота!!!) і доводять водою Р до мітки. Піпеткою Мора відбирають аліквоту об’ємом 10 мл, яку переносять в конічну колбу для титрування, додають 10 мл води Р і титрують 0.1 М розчином натрій гідроксиду в присутності 2-3 крапель індикатору – розчину метилоранжу Р – до появи жовтого забарвлення (можна титрувати в присутності 2-3 крапель розчину фенолбензеїну Р до появи рожевого кольору).

NH4OH  +  HCl  →  NH4Cl  +  H2O
HCl  +  NaOH  →  NaCl  +  H2O
Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів.  
Лабораторно-практична робота № 8

Підсумкове заняття: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять елементи V, VІ, VII груп періодичної системи Д.І. Менделєєва. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань

1. Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторно-практичного заняття – 20 балів.

Максимально можлива кількість балів за заняття: 20 балів.

Лабораторна робота № 9

Тема: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять Карбон, Бор, Алюміній. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділ 2.3. «Ідентифікація». Розділ 2.4. «Випробування на граничний вміст домішок». Розділ 2.5. «Методи кількісного визначення». Розділ 4.2. «Реактиви, титровані розчини для об’ємного аналізу. Розділ «Монографії»».

2. Експериментальне опрацювання згідно вимогам ДФУ монографій для натрій гідрокарбонату, кислоти борної, бури, вугілля активованого – 2 бали.

Методики експерименту.

9.1. Монографія для NaHCO3 (Натрій гідрокарбонату, 
Natrii hydrogencarbonas, Sodium hydrogen carbonate).

Опис

Кристалічний порошок білого кольору.


Розчинність
Субстанція розчинна у воді Р, нерозчинна в спирті Р.

Ідентифікація

А. До 5 мл розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, додають 0.1 мл розчину фенолфталеїну Р; з`являється блідо-рожеве забарвлення. При нагріванні одержаного розчину виділяється газ і розчин забарвлюється у червоний колір (ДФУ):

2 NaHCO3  →  Na2CO3  +  CO2↑  +  H2O
Б. Субстанція дає реакцію на карбонати та гідрокарбонати (ДФУ).

а) До 2 мл розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, додають 3 мл кислоти оцтової розведеної Р. Пробірку відразу закривають притертим корком із скляною трубкою, двічі вигнутою під прямим кутом – спостерігається бурхливе виділення бульбашок газу без кольору і запаху. Пробірку обережно нагрівають і пропускають газ, що виділяється, крізь 5 мл розчину барій гідроксиду Р; утворюється білий осад, що розчиняється при додаванні надлишку кислоти хлоридної Р1:

NaHCO3  +  CH3COOH  →  CH3COONa  +  H2O  +  CO2↑
Ba(OH)2  +  CO2  →  BaCO3↓  +  H2O
BaCO3↓  +  2 HCl  →  BaCl2  +  H2O  +  CO2↑

б) До 2 мл розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”,  додають 0.5 мл насиченого розчину магній сульфату Р і суміш нагрівають до кипіння; утворюється білий осад (відмінність від карбонатів, розчини яких утворюють осад за кімнатної температури):

2 NaHCO3  →  Na2CO3  +  CO2↑  +  H2O
4 Na2CO3  +  4 MgSO4  +  4 H2O  →  3MgCO3
[image: image12.wmf]·

Mg(OH)2
[image: image13.wmf]·

3H2O↓  +  4 Na2SO4  +  CO2↑
В. Субстанція  дає реакцію на Натрій (ДФУ):

До 2 мл розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, додають 2 мл розчину 150 г/л калій карбонату Р і нагрівають до кипіння; осад не утворюється. До розчину додають 4 мл розчину калій гексагідроксостибату (V) Р і нагрівають до кипіння. Потім охолоджують у льодяній воді і, якщо необхідно, протирають внутрішні стінки пробірки скляною паличкою; утворюється густий осад білого кольору:

NaHCO3  +  K[Sb(OH)6]  →  Na[Sb(OH)6]↓  +  KHCO3
Випробування на чистоту

Розчин S: 1.25 г випробуваної субстанції розчиняють в 20 мл води, вільної від карбон діоксиду, Р і доводять об`єм розчину тим самим розчинником до 25.0 мл.

Карбонати. (ДФУ) рН свіжоприготованого розчину S  не повинно перевищувати 8.6.

Хлориди. (Не більше 0.015 % (150 ррм), ДФУ). До 7 мл розчину S додають 2 мл кислоти нітратної Р і доводять об’єм розчину водою Р до 15 мл. Одержаний розчин має витримувати випробування на хлориди:

Cl-  +  Ag+  →  AgCl↓
Кількісне визначення

Ацидометрія, пряме тирування, s = 1, (ДФУ)
Близько 1.0 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) розчиняють в 25 мл води, вільної від карбон діоксиду, Р і титрують появи рожевого забарвлення 1 М розчином кислоти хлоридної, використовуючи як індикатор 0.2 мл розчину метилового оранжевого Р.

NaHCO3  +  HCl  →  NaCl  +  H2O  +  CO2↑

9.2.* Монографія для H3BO3 (Кислота борна, Аcidum boricum, Вoric acid).

Опис

Кристалічний порошок чи кристали білого кольору, або без кольору, блискуча, ледь жирна на дотик луска.

Розчинність
Субстанція розчинна у воді Р, спирті Р; легко розчинна в киплячій воді Р, гліцеролі (85 % об/об).

Ідентифікація

А. 0.1 г Випробуваної субстанції, обережно нагріваючи, розчиняють у 5 мл метанолу Р, додають 0.1 мл кислоти сульфатної Р і розчин підпалюють; полум’я повинно мати зелену облямівку (ДФУ):

H3BO3  +  3 CH3OH  →  (CH3O)3B  +  3 H2O
Б. Розчин S, приготований, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, є кислотою (ДФУ): до 10 мл розчину S додають 0.1 мл розчину бромкрезолового зеленого Р; розчин набуває синьо-зеленого забарвлення (рН = 3.8-4.8).

Випробування на чистоту

Розчин S: 0.33 г випробуваної субстанції розчиняють в 8 мл киплячої води Р, охолоджують і доводять об`єм розчину водою, вільною від карбон діоксиду, Р, до 10.0 мл.

Розчинність у спирті. (ДФУ) 1.0 г Випробуваної субстанції розчиняють в 10 мл киплячого спирту Р. Одержаний розчин за ступенем каламутності не має перевищувати еталон II (ДФУ) і має бути безбарвним (ДФУ, метод II).

Органічні речовини (ДФУ): випробувана субстанція не повинна темніти при прожарюванні до блідо-червоного кольору.

Кількісне визначення

Алкіметрія (пряме титрування), s = 1, (ДФУ).
Близько 0.1 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) розчиняють при нагріванні в 10 мл води Р, що містить 1.5 г маніту Р і титрують 0.1 М розчином натрій гідроксиду до появи рожевого забарвлення; індикатор 0.05-0.10 мл розчину фенолбензеїну Р.
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*Примітка. У випадку аналізу лікарської форми, необхідно враховувати кількісні співвідношення інгредієнтів її складу.

Методика аналізу лікарської форми «борної кислоти спиртовий розчин».

Близько 4-5 мл випробуваної лікарської форми (точна аліквота!!!) змішують із 5 мл води Р, що містить 1.5 г маніту Р і титрують 0.1 М розчином натрій гідроксиду до появи рожевого забарвлення; індикатор 0.05-0.10 мл розчину фенолбензеїну Р.

9.3.* Монографія для Na2B4O7∙10H2O (Натрій тетраборат, Borax).

Опис

Кристалічний порошок білого кольору, чи кристали без кольору чи кристалічна маса без кольору.


Розчинність
Субстанція розчинна у воді Р; легко розчинна в гліцеролі Р, киплячій     воді Р.


Ідентифікація

А. 0.1 г Випробуваної субстанції, обережно нагріваючи, розчиняють у 5 мл метанолу Р, додають 0.1 мл кислоти сульфатної Р і розчин підпалюють; полум’я повинно мати зелену облямівку (ДФУ):

Na2B4O7∙10H2O  +  12 CH3OH  →  4 (CH3O)3B  +  15 H2O  +  2 NaOH

2 NaOH  +  H2SO4  →  Na2SO4  +  2 H2O  
Б. До 2 мл розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, додають 0.1 мл розчину фенолбензеїну Р – спостерігають рожеве забарвлення, яке повинно зникати при додаванні до розчину 0.5 мл гліцеролу Р (ДФУ): 
Na2B4O7∙10H2O  →  4 H3BO3  +  3 H2O  +  2 NaOH
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В. Субстанція дає реакції на Натрій. (ДФУ)
а) до 2 мл розчину S додають 2 мл розчину 150 г/л калій карбонату P і нагрівають до кипіння: осад не утворюється. До розчину додають 4 мл розчину калій гексагідроксостибату(V) P і нагрівають до кипіння. Потім охолоджують у льодяній воді і, якщо необхідно, потирають внутрішні стінки пробірки скляною паличкою; утворюється густий осад білого кольору:
*Примітка. У випадку аналізу лікарської форми, необхідно враховувати кількісні співвідношення інгредієнтів її складу.
Na+  +  K[Sb(OH)6]  →  Na[Sb(OH)6]↓  +  K+
б) декілька кристаликів випробуваної субстанції, змочені кислотою хлоридною P і внесені у полум’я, забарвлюють полум’я у жовтий колір:

Na+ + hv → *Na+→ Na+ + hv1
Випробування на чистоту

Розчин S: 0.5 г випробуваної субстанції розчиняють в 8 мл киплячої води Р, охолоджують і доводять об`єм розчину водою, вільною від карбон діоксиду, Р, до 10.0 мл.

Борна кислота (ДФУ). Розчин S має мати лужну реакцію: до 10 мл розчину S додають 0.1 мл розчину фенолбензеїну Р; розчин набуває рожевого забарвлення (рН > 8.0).
Кількісне визначення

Ацидометрія (пряме титрування), s = 0.5, (ДФУ).
Близько 0.2 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) розчиняють при нагріванні в 20 мл води Р і титрують 0.1 М розчином кислоти хлоридної до появи рожевого забарвлення; індикатор 0.05-0.10 мл розчину метилоранжу Р.

Na2B4O7∙10H2O  +  2 HCl  →  4 H3BO3  +  5 H2O  +  2 NaCl
9.4. Монографія для С (Таблетки вугілля активованого, 
Tabulettae carbonis activati 0.25, Carbo activatus).

Опис

Порошок чорного кольору.


Розчинність
Субстанція нерозчинна у воді Р, спирті Р.


Ідентифікація


Абсорбційна здатність. 0.3 г Порошку дрібно розтертих таблеток вносять у циліндр об’ємом 25 мл з притертим корком, додають 15 мл розчину метиленового синього 0.15%, суміш енергійно струшують протягом 5 хвилин і залишають на 30 хвилин та фільтрують. Фільтрат повинен бути безбарвним або майже безбарвним.

Випробування на чистоту


Сульфіди. Папірець, оброблений 2 % розчином плюмбум (ІІ) ацетатом не повинен забарвлюватись в коричневий колір при додаванні  1 мл кислоти сульфатної розведеної Р до 0.3 грам випробуваної субстанції.

Мікроорганізми та органічні домішки. 0.3 грам Випробуваної субстанції суспендують в 100 мл води, нагрівають і фільтрують. До фільтрату доливають 1 мл 0.02 М розчину калій перманганату, підкисленого сульфатною кислотою розведеною Р (1 мл кислоти сульфатної Р на 10 мл водного розчину), і доводять до кипіння – рожевий колір має зберігатись (вказує на відсутність відновних домішок).

Кількісний вміст

Кількісно вимірюють адсорбційну здатність активованого вугілля. Наважку дрібно розтертої випробуваної субстанції (точна наважка!!!), масою 0.3 грам, і антипірину Р, масою 0.5 грам (точна наважка!!!), розчиняють у воді Р. Утворену суспензію енергійно струшують протягом 2-3 хвилин. Антипірин, який не адсорбується, визначають титриметрично.

1. Броматометрія, s = 1 (ДФУ)

5 KBr  +  KBrO3  +  6 HCl  →  3 Br2  +  6 KCl  +  3 H2O
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Об’єм досліджуваної суспензії доводять до 50 мл, фільтрують, до фільтрату додають 10 мл кислоти хлоридної Р нагрівають до 50-60 0С і добавляють 0.5 грам калій броміду Р. Теплий розчин відтитровують 0.0167 М розчином калій бромату (в кінці титрування після знебарвлення індикатору – розчину метилового оранжевого Р чи розчину метилового червоного Р – додають ще 1-2 краплі індикатору і знову титрують до знебарвлення). Паралельно проводять контрольний дослід (без добавки калій броміду Р)

2. Йодометрія, s = 1 (ДФУ)
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I2  +  2 Na2S2O3  →  2 NaI  +  Na2S4O6
Об’єм досліджуваної суспензії доводять до 50 мл, фільтрують, до фільтрату додають 20 мл 0.05 М розчину йоду, 10 мл розчину натрій ацетату Р та 20 мл хлороформу Р. Утворений розчин витримують 10 хвилин в темному місці і надлишок йоду відтитровують 0.1 М розчином натрій тіосульфату до знебарвлення індикатору – розчину крохмалю Р. Паралельно проводять контрольний дослід (замість досліджуваного фільтрату додають 50 мл води Р)


Згідно вимог ДФУ 100 грам активованого вугілля повинно адсорбувати не менше 40 грам антипірину Р.
Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів.   
Лабораторна робота № 10

Тема: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять Магній, Кальцій, Цинк, Барій, Меркурій. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділ 2.3. «Ідентифікація». Розділ 2.4. «Випробування на граничний вміст домішок». Розділ 2.5. «Методи кількісного визначення». Розділ 4.2. «Реактиви, титровані розчини для об’ємного аналізу. Розділ «Монографії»».

2. Експериментальне опрацювання згідно вимогам ДФУ монографій для барій сульфату, кальцій хлориду, магнію оксиду – 2 бали.

Методики експерименту.

10.1. Монографія для BaSO4 (Барій сульфат, Bariі sulfas, Barium sulpfate).

Опис

Мілкий, важкий порошок білого кольору, вільний від крупних частинок.


Розчинність
Субстанція практично нерозчинна у воді Р, спирті Р.


Ідентифікація

А. 0.2 г Випробуваної субстанції кип’ятять у 5 мл розчину 500 г/л натрій карбонату Р протягом 5 хв, додають 10 мл води Р, фільтрують і частину фільтрату підкислюють кислотою хлоридною розведеною Р:
BaSO4  +  Na2CO3  →  BaCO3↓  +  Na2SO4
Na2CO3  +  2 HCI  →  2 NaCI  +  H2O  +  CO2↑
Одержаний розчин реакцію на сульфати (ДФУ):

а) до 5 мл фільрату додають 1 мл кислоти хлоридної розведеної Р і    1 мл розчину барій хлориду Р1; утворюється білий осад:

Na2SO4  +  BaCI2  →  BaSO4↓  +  2 NaCI

б) до суспензії, одержаної у результаті реакції (а), додають 0.1 мл 0.05 М розчину йоду; жовте забарвлення йоду не зникає (відмінність від сульфітів і дитіонітів), але знебарвлюється при додаванні краплями розчину станум (ІІ) хлориду Р (відмінність від йодатів). Суміш кип’ятять; осад не забарвлюється (відмінність від селенатів і вольфраматів).
Б. Залишок, одержаний у випробовуванні А (а), промивають послідовно трьома невеликими порціями води Р. До залишку додають 5 мл кислоти хлоридної розведеної Р і фільтрують. До одержаного фільтрату додають  0.3 мл кислоти сульфатної розведеної Р; утворюється білий осад, нерозчинний  у розчині натрій гідроксиду розведеному Р (ДФУ):
BaCO3↓  +  2 HCI  →  BaCI2  +  H2O  +  CO2↑

BaCI2  +  H2SO4  →  BaSO4↓  +  2 HCI
Випробування на чистоту


Розчин S: до 4.0 г випробуваної субстанції додають 8 мл води дистильованої Р і 12 мл кислоти оцтової розведеної Р. Одержану суміш кип’ятять протягом 5 хвилин, фільтрують і доводять об’єм охолодженого фільтрату водою Р до 20.0 мл:

Ba2+  +  2 CH3COOH  →  (CH3COO)2Ba  +  2 H+


Кислотність середовища. (ДФУ) 5.0 г Випробуваної субстанції з 20 мл води, вільної від карбон діоксиду, Р нагрівають на водяній бані протягом 5 хвилин, і фільтрують. До 10 мл фільтрату додають 0.05 мл розчину бром-тимолового синього Р1; забарвлення розчину має змінитись при додаванні не більше 0.5 мл 0.01 М розчину кислоти хлоридної або 0.01 М розчину натрій гідроксиду.

Сполуки Сульфуру, що окиснюються. (ДФУ) 1.0 г Випробуваної субстанції струшують з 5 мл води Р протягом 30 секунд і фільтрують. До фільтрату додають 0.1 мл розчин крохмалю Р і розчиняють 0.1 г калій йодиду Р. До одержаного розчину додають 1.0 мл свіжоприготованого розчину 3.6 мг/л калій йодату Р і 1 мл 1 М розчину кислоти хлоридної, і ретельно струшують. Забарвлення одержаного розчину має бути не інтенсивнішим за забарвлення еталону, приготованого паралельно зі випробуваним розчином без додавання розчину калій йодату Р.

5 I-  +  IO3-  +  6 H+  →  3 I2  +  3 H2O
SO32-  +  I2  +  H2O  →  SO42-  +  2 HI

Розчинні солі Барію. (ДФУ) До 10 мл розчину S додають 1 мл кислоти сульфатної розведеної Р. Через 1 годину опалесценція одержаного розчину не має перевищувати  опалесценцію суміші 10 мл розчину S і 1 мл води дистильованої Р:
(CH3COO)2Ba  +  H2SO4  →  BaSO4↓  +  2 CH3COOH
Седиментація (виявлення домішок фосфатів, Арсену, важких металів). (ДФУ) 5.0 г Випробуваної субстанції поміщують в мірний циліндр об’ємом 50 мл із притертим скляним корком, на якому позначка  50 мл знаходиться на висоті близько 14 см від дна. Додають воду Р до позначки 50 мл і збовтують протягом 5 хвилин. Одержану суміш відстоюють протягом 15 хвилин; субстанція не має осідати ниже позначки 15 мл.
Кількісний визначення: не проводять.
10.2.* Монографія для CaCl2∙2H2O (Кальцій хлорид дигідрат,
Calcii chloridum dihydricum, Calcium chloride dihydrate).

Опис

Кристали чи гранули білого або з ледь сіруватим відтінком.

Розчинність
Субстанція легко розчинна у воді Р, розчинна в спирті Р.


Ідентифікація

А. Випробувана субстанція дає реакцію на хлориди (ДФУ):

1) близько 10 мг випробуваної субстанції розчиняють у 2 мл води Р. Одержаний розчин підкислюють кислотою нітратною розведеною Р, додають 0.4 мл розчину аргентум нітрату Р1, перемішують і відстоюють; утворюється білий сирнистий осад. Рідину над осадом декантують. Осад промивають трьома порціями води Р по 1 мл кожна. Цю операцію проводять швидко, у захищеному від яскравого світла місці, при цьому допускається, щоб рідина над осадом не була уповні прозорою. Осад суспендують у 2 мл води Р і додають розчину амоніаку Р; осад швидко розчиняється; допускається наявність декількох крупних часток, які розчиняються повільно:

СaCI2  +  2 AgNO3  →  2 AgCI(  +  Сa(NO3)2
AgCI(  +  2 NH4OH  →  [Ag(NH3)2]CI  +  2 H2O
2) 25 мг випробуваної субстанції поміщають у пробірку, додають   0.2 г калій дихромату Р і 1 мл кислоти сульфатної Р. Біля вхідного отвору пробірки поміщують фільтрувальний папір, просякнутий 0.1 мл розчину дифенілкарбазиду Р (при цьому просякнутий папір не має стикатися з калій дихроматом); папір забарвлюється у фіалково-червоний колір:

3 СaCI2  +  K2Cr2O7  +  7 H2SO4 → 3CI2↑ + Cr2(SO4)3 + 3СaSO4 + K2SO4 + 7H2O
Б. Випробувана субстанція дає реакцію на іон Кальцію (ДФУ):
1) до розчину близько 10-50 мг випробуваної субстанції в 1-2 мл води Р додають 1 мл  розчину амоній оксалату Р – утворюється осад білого кольору, який нерозчинний в розведеній кислоті оцтовій Р та розчині амоніаку Р. 

Ca2+  +  C2O42-  →  CaC2O4↓
2) сіль Кальцію, змочена кислотою хлоридною Р і внесена у полум’я, забарвлює його у цегляно-червоний колір:

Сa2+  +  hv  →  *Сa2+  →  Сa2+  +  hv1
В. Субстанція повинна витримувати вимоги розділу «Кількісне визначення» згідно ДФУ

*Примітка. У випадку аналізу лікарської форми, необхідно враховувати кількісні співвідношення інгредієнтів її складу.
Кількісне визначення


Комплексонометрія, пряме титрування, s = 1 (ДФУ)

Близько 0.5 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) розчиняють у 20 мл води Р і доводять об’єм розчину водою Р в мірній колбі об’ємом 100.0 мл до мітки. 10 мл Одержаного розчину (точна аліквота!!!) поміщують в конічну колбу об’ємом 250 мл і доливають      50 мл води Р; 10 мл амоніачного буферного розчину pH 10.0 Р і близько 0.05 г індикаторної суміші протравного чорного II Р. Розчин титрують    0.1 М розчином натрій едетеату до появи червонувато-бузкового кольору. Можна використати в якості індикатору: 1) розчин еріохрому  чорного Т Р (10 мл амоніачного буферного розчину pH 10.0 Р – титрують до появи синього кольору); 2) розчин мурексиду Р чи кислоти калькон-карбонової Р (10 мл 2 М розчину натрій гідроксиду – титрують до появи синьо-фіалкового кольору).
Са2+  +  H2Ind  →  СаInd  +  2 H+

Методика аналізу лікарської форми «розчин хлориду кальцію».


Близько 4-5 мл випробуваної лікарської форми (точна аліквота!!!) змішують із 10 мл води Р і доводять об’єм розчину водою Р в мірній колбі об’ємом 100.0 мл до мітки. 10 мл Одержаного розчину (точна аліквота!!!) поміщують в конічну колбу об’ємом 250 мл і доливають      50 мл води Р; 10 мл амоніачного буферного розчину pH 10.0 Р і близько 0.05 г індикаторної суміші протравного чорного II Р. Розчин титрують    0.1 М розчином натрій едетеату до появи червонувато-бузкового кольору. Для визначення точки еквівалентності можна використати також індикатори, наведені в попередній методиці.
10.3. Монографія для MgO (Магнію оксид легкий (важкий), 
Magnesii oxydum leve (ponderosum), Magnesium oxide light).

Опис

Мілкий, аморфний порошок білого кольору.

Насипний об’єм: 


15.0 г магнію оксид легкий займає об’єм близько 150 мл

15.0 г магнію оксид важкий займає об’єм близько 30 мл

Розчинність
Субстанція практично нерозчинна у воді Р, в якій проявляє лужну реакцію по фенолбензеїну;  розчинна в розведених мінеральних кислотах із слабим виділенням бульбашок газу (за рахунок адсорбованого повітря).


Ідентифікація


Декілька кристалів випробуваної субстанції розчиняють у 2 мл кислоти нітратної розведеної Р і нейтралізують розчином натрій гідроксиду розведеним Р. Одержаний розчин дає реакцію на Магній (ДФУ):

MgO  +  2 HNO3  →  Mg(NO3)2  +  H2O
Mg(NO3)2  +  NH4OH  +  Na2HPO4  →  MgNH4PO4↓  +  2 NaNO3  +  H2O

До розчину додають 1 мл розчину амоніаку розведеного Р1; утворюється білий осад, що розчиняється при додаванні 1 мл розчину амоній хлориду Р. До одержаного розчину додають 1 мл розчину натрій гідрогенфосфату Р – утворюється білий кристалічний осад.
Впробування на чистоту

Розчинні речовини. (ДФУ) До 2.0 г випробуваної субстанції додають 100 мл води Р, перемішують і кип’ятять протягом 5 хвилин. Гарячу суміш фільтрують крізь скляний фільтр (П40), охолоджують і доводять об’єм розчину водою Р до 100 мл; 50 мл одержаного розчину випарюють досуха і сушать при температурі від 100 0С до 105 0С. Маса сухого залишку не має перевищувати 20 мг (2 %).
Кількісне визначення


Комплексонометрія, пряме титрування, s = 1 (ДФУ)

Близько 0.7 г субстанції (точна наважка!!!) розчиняють у 20 мл кислоти хлоридної розведеної Р і доводять об’єм розчину водою Р в мірній колбі до 100.0 мл. 10 мл Одержаного розчину (точна аліквота!!!) поміщають у конічну колбу об’ємом 500 мл і доводять об’єм водою Р до 300 мл, потім додають 10 мл амоніачного буферного розчину pH 10.0 Р і близько 0.05 г індикаторної суміші протравного чорного II Р. Розчин нагрівають до температури близько 400С і титрують при цій же температурі 0.1 М розчином натрій едетеату до зміни забарвлення. Можна використати в якості індикатору розчин еріохрому чорного Т Р (титрують до появи синього кольору).
MgO + 2HCl → MgCl2 + H2O;

Mg2+ + H2Ind → MgInd + 2H+
Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів.

Лабораторна робота № 11

Тема: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять Аргентум, Купрум, Ферум. Розв’язування ситуаційних завдань».
Контроль рівня знань


Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторного заняття – 6 балів.

Практична частина заняття

1. Опрацювання ДФУ. Розділ 2.3. «Ідентифікація». Розділ 2.4. «Випробування на граничний вміст домішок». Розділ 2.5. «Методи кількісного визначення». Розділ 4.2. «Реактиви, титровані розчини для об’ємного аналізу. Розділ «Монографії»».

2. Експериментальне опрацювання згідно вимогам ДФУ монографій для купрум сульфату пентагідрату, ферум (ІІ) сульфату гептагідрату, арґентум нітрату – 2 бали.

Методики експерименту.

11.1. Монографія для CuSO4, 5H2O (Купрум сульфат,

пентагідрат, Cupri sulfas pentahydricus, Copper sulphate pentahydrate).

Опис

Кристалічний порошок синього кольору чи прозорі сині кристали.


Розчинність
Субстанція дуже легко розчинна у воді Р; розчинна в метанолі Р; практично нерозчинна в спирті Р.


Ідентифікація

А. До 1 мл розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, додають декілька крапель розчину амоніаку розведеного Р2; утворюється синій осад, що при подальшому додаванні розчину амоніаку розведеного Р2 розчиняється; з’являється темно-синє забарвлення (ДФУ):

2 CuSO4  +  2 NH4OH  →  (CuOH)2SO4↓  +  (NH4)2SO4
(CuOH)2SO4↓  +  (NH4)2SO4  +  6NH4OH  →  2 [Cu(NH3)4]SO4  +  8 H2O
Б. Випробувана субстанція має витримувати випробування “Втрата у масі при висушуванні”, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту” (ДФУ).
В. 1 мл Розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, доводять водою Р до об’єму 5 мл. Одержаний розчин дає реакцію на сульфати (ДФУ):
CuSO4  +  BaCl2  →  BaSO4↓  +  CuCl2


До розчину додають 1 мл кислоти хлоридної розведеної Р і 1 мл розчину барій хлориду Р1 – утворюється білий осад, нерозчинний в мінеральних кислотах.

Випробування на чистоту


Розчин S: 1.25 г випробуваної субстанції розчиняють у воді Р і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 25.0 мл.


Хлориди. (ДФУ: не більше 0.01 % (100 ppm)). 10 мл Розчину S доводять водою Р до об’єму 15 мл. Одержаний розчин має витримувати випробування на хлориди: до розчину додають 1 мл кислоти нітратної розведеної Р і виливають суміш за один раз у пробірку, що містить 1 мл розчину аргентум нітрату Р2.
Паралельно за цих самих умов готують еталон, використовуючи замість 15 мл випробовуваного розчину 10 мл еталонного розчину хлориду (100 ppm Cl) P і 5 мл води P. Пробірки поміщують у захищене від світла місце.

Cl-  +  Ag+  →  AgCl↓

Через 5 хвилин порівнюють пробірки на чорному фоні горизонтально (перпендикулярно до осі пробірок). Опалесценція випробовуваного розчину не має перевищувати опалесценцію еталону.


Втрата у масі при висушуванні. (ДФУ: від 35.0 % до 36.5 %). 0.5 грам (точна наважка!!!) Випробуваної субстанції сушать при температурі 2500С протягом однієї години.

Кількісне визначення


Йодометрія, титрування за замісником, s = 1 (ДФУ).

В конічній колбі для титрування  близько 0.2 г субстанції (точна наважка!!!) розчиняють в 25 мл води Р, додають 2 мл кислоти сульфатної Р, 1.5 г калій йодиду Р і титрують до знебарвлення 0.1 М розчином натрій тіосульфату, використовуючи як індикатор 1 мл розчину крохмалю Р, що додають наприкінці титрування.

2 СuSO4  +  4 KI  →   I2  +  Cu2I2↓  +  2 K2SO4
I2  +  2 Na2S2O3  →  2 NaI  +  Na2S4O6
11.2. Монографія для FeSO4 7H2O (Ферум (ІІ) сульфат гептагідрат, Ferri sulfas heptahydricus, Ferro sulphate heptahydrate).

Опис

Кристалічний порошок світло-зеленого кольору чи блакитно-зелені кристали, що вицвітають на повітрі.
Розчинність
Субстанція легко розчинна у воді Р; дуже легко розчинна в киплячій воді Р; практично нерозчинна в спирті Р.


Ідентифікація

А. 1 мл Розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, доводять водою Р до об’єму 5 мл. Одержаний розчин дає реакцію на катіон Феруму (ІІ) (ДФУ):

1) до 2 мл розчину S додають 0.5 мл розведеної кислоти хлоридної Р та 1 мл розчину калій фериціаніду Р – утворюється синій осад, який не розчиняться в мінеральних кислотах:
3 Fe2+  +  2 K3[Fe(CN)6]  →  Fe3[Fe(CN)6]2↓  +  6 K+

2) до 2 мл розчину S додають розчин амоній сульфіду Р – утворюється чорний осад, розчинний в мінеральних кислотах:

Fe2+  +  (NH4)2S  →  FeS↓  +  2 NH4+
Б. 1 мл Розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, доводять водою Р до об’єму 5 мл. До 1 мл одержаного розчину додають 5 крапель амоніачного буферного розчину pH 10.0 Р і кілька крапель 0.12 % водно-спиртового (1:1) розчину диметилгліоксиму (реактиву Чугаєва) – утворюється комплекс червоного кольору:
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В. 1 мл Розчину S, приготованого, як зазначено у розділі “Випробування на чистоту”, доводять водою Р до об’єму 5 мл. Одержаний розчин дає реакцію на сульфати (ДФУ):
FeSO4  +  BaCl2  →  BaSO4↓  +  FeCl2


До розчину додають 1 мл кислоти хлоридної розведеної Р і 1 мл розчину барій хлориду Р1 – утворюється білий осад, нерозчинний в мінеральних кислотах.

Випробування на чистоту


Розчин S: 1.25 г випробуваної субстанції розчиняють у воді Р і доводять об’єм розчину тим самим розчинником до 25.0 мл.


Солі Феруму (ІІІ). (ДФУ: не більше 0.5 %). До 10 мл розчину S додають 2 мл розведеної кислоти хлоридної Р, 3 грам калій йодиду Р і витримують 5 хвилин. Потім суміш титрують 0.1 М розчином натрій тіосульфату, використовуючи в якості індикатору розчин крохмалю Р (додають в кінці титрування).
2 Fe3+  +  2 КІ  →  І2  +  2 К++  2 Fe2+
I2  +  2 Na2S2O3  →  2 NaI  +  Na2S4O6

Паралельно проводять контрольний дослід.
Кількісне визначення


1. Цериметрія, титрування за замісником, s = 1 (ДФУ).

Близько 0.2-0.3 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) переносять в конічну колбу для титрування і розчиняють в 20 мл 1 М розчину кислоти сульфатної, додають 1 краплю 0.025 М розчину фероїну і титрують 0.1 М розчином церій (IV) сульфату до переходу забарвлення розчину із червоного в синє.

2 FeSO4  +  2 Ce(SO4)2  →  Ce2(SO4)3  +  Fe2(SO4)3

Паралельно проводять контрольний дослід.
2. Перманганатометрія, s = 5 (ДФУ).

Близько 0.2-0.3 г випробуваної субстанції (точна наважка!!!) переносять в конічну колбу для титрування і розчиняють в 20-25 мл 1 М розчину кислоти сульфатної і титрують 0.02 М розчином калій перманганату до появи слабо-рожевого забарвлення, стійкого в часі не менше 15 секунд.

2 KMnO4  +  10 FeSO4  +  8H2SO4  →  K2SO4  +  2 MnSO4  +  8H2O  +  5Fe2(SO4)3
Паралельно проводять контрольний дослід.
11.3.* Монографія для AgNO3 (Аргентум нітрат, Argenti nitras).


Опис

Кристалічний порошок білого кольору чи прозорі кристали без кольору.
Розчинність
Субстанція дуже легко розчинна у воді Р; розчинна в спирті Р.


Ідентифікація

А. До 1 мл 0.5% водного розчину випробуваної субстанції додають 1-2 краплі кислоти сульфатної Р і 2-3 краплі розчину дифеніламіну Р – утворюється синє забарвлення (ДФУ):
Н2SO4  +  2 AgNO3  →  Ag2SO4  +  2 НNO3
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Б. До 1 мл 0.5% водного розчину випробуваної субстанції додають 0.5 мл кислоти нітратної розведеної Р, потім додають 0.5 мл розчину кислоти хлоридної Р1, перемішують і відстоюють; утворюється білий сирнистий осад. Рідину над осадом декантують. Осад промивають трьома порціями води Р по 1 мл кожна. Цю операцію проводять швидко, у захищеному від яскравого світла місці, при цьому допускається, щоб рідина над осадом не була уповні прозорою. (ДФУ):

НCI  +  AgNO3  →  AgCI(  +  НNO3
AgCI(  +  2 NH4OH  →  [Ag(NH3)2]CI  +  2 H2O
*Примітка. У випадку аналізу лікарської форми, необхідно враховувати кількісні співвідношення інгредієнтів її складу.
Осад суспендують у 2 мл води Р і додають розчину амоніаку Р; осад швидко розчиняється; допускається наявність декількох крупних часток, які розчиняються повільно
В. До 1 мл 0.5% водного розчину випробуваної субстанції додають розчин амоніаку Р до розчинення утвореного помутніння; потім додають 2-3 краплі формаліну Р і нагрівають на водяній бані – на стінках пробірки утворюється блискучий шар металічного срібла (в окремих випадках може утворюватись чорний осад колоїдного срібла) (ДФУ):
2 NH4OH  +  2 AgNO3  →  Ag2O(  +  H2O
Ag2O  +  4 NH3  +  H2O  →  2 [Ag(NH3)2]OH
2 [Ag(NH3)2]OH  +  CH2O  →  2 Ag(  +  НCOONH4  +  3 NH3  +  H2O
Випробовування на чистоту
Домішки Al3+, Pb2+, Cu2+, Bi3+ (ДФУ). Після додавання 2 мл амоніаку розведеного Р до розчину 50 мг випробуваної субстанції в 5 мл води Р не повинно бути опалесценції.
3 NH4OH  +  Al3+ [Bi3+]  →  Al(OH)3↓  [Bi(OH)3↓]  +  3 NH4NO3
2 NH4OH  +  Cu2+ [Pb2+]  →  Cu(OH)2↓  [Pb(OH)2↓]  +  2 NH4NO3
Роданометрія за методом Фольгарда, s = 1 (ДФУ)
Близько 0.2 г субстанції (точна наважка!!!) розчиняють у воді Р в мірній колбі місткістю 50 мл і доводять об’єм розчину водою Р до мітки. До 10 мл одержаного розчину (точна аліквота!!!) в конічній колбі для титрування додають 5 мл кислоти нітратної розведеної Р і титрують, інтенсивно струшуючи до кінцевої точки титрування, 0.01 М розчином амоній тіоціанату, використовуючи як індикатор 2 мл розчину ферум-(Ш)амоній сульфату Р2 до появи червоного забарвлення над осадом, стійкого протягом хвилини.

NH4SCN  +  AgNO3  (  AgSCN(  +  NH4NO3
6 NH4SCN  +  NH4Fe(SO4)2  (  (NH4)3Fe(SCN)6  +  2 (NH4)2SO4
Паралельно проводять контрольний дослід.
Максимально можлива кількість балів за заняття: 8 балів.  
Лабораторно-практична робота № 12
Підсумкове заняття: «Аналіз якості неорганічних лікарських препаратів, що містять елементи І, ІІ, ІІІ, VІІІ груп періодичної системи Д.І. Менделєєва. Радіофармацевтичні препарати. Розв’язування ситуаційних завдань».

Контроль рівня знань

1. Кожен студент отримує індивідуальне завдання за тематикою лабораторно-практичного заняття – 20 балів.

Максимально можлива кількість балів за заняття: 20 балів.

Рейтингова система контролю знань студентів
МОДУЛЬ № 1

ЗАГАЛЬНА ФАРМАЦЕВТИЧНА ХІМІЯ. 

СПЕЦІАЛЬНА ФАРМАЦЕВТИЧНА ХІМІЯ 

НЕОРГАНІЧНИХ лікарських ПРЕПАРАТІВ
Лабораторний практикум:

Змістовий модуль № 1.1:

36 бали
Змістовий модуль № 1.2:

88 бали



Всього:



124 балів
Комплексний контроль по модулю № 1:

Контрольний експеримент «Дослідження невідомої субстанції лікарської речовини неорганічної природи»
Критерії оцінювання контрольного експерименту


Дотримання правил техніки безпеки та роботи в лабораторії кафедри органічної хімії









1 бал

Техніка експерименту та самостійність виконання

5 балів

Точність експерименту





2 бали

Правильність та обґрунтування висновків по доброякісності отриманої невідомої субстанції 








8 бали

Опис експерименту






4 бали

Контрольний експеримент:



20 балів


Тестові завдання:





20 балів

Реферат:






11 балів



Всього:

51 бал

Загальна кількість максимально можливих балів:

175 балів
Успішність
	Загальна

сума балів
	Традиційна оцінка
	Оцінка за системою

ECTS
	Оцінювання

	149-175
	«відмінно»

(відмінне виконання, допустимі незначні помилки)
	A
	Залік без складання

	133-148
	«дуже добре»

(вище середнього рівня з кількома помилками)
	B
	Залік без складання

	114-132
	«добре»

(в загальному правильна робота з певною кількістю грубих помилок)
	C
	Залік без складання

	100-113
	«задовільно»

(непогано, але зі значною кількістю недоліків)
	D
	Залік без складання

	88-99
	«достатньо»

(виконання задовольняє мінімальні критерії)
	E
	Необхідно складати залік

	53-87
	«незадовільно»

(з можливістю перескладання)
(потрібно попрацювати перед тим, як отримати іспит)
	FX
	Необхідно складати залік

	0-52
	«незадовільно»

(з обов’язковим повторним навчанням)

(необхідна серйозна подальша робота)
	F
	Недопуск до заліку


Джерела інформації

1. Безуглий П.О., Грудько В.О., Леонова С.Г. та ін. Фармацевтичний аналіз. – Х..: Вид-во НФАУ; Золоті сторінки, 2001.-240 с.

2. Безуглий П.О., Українець І.В., Таран С.Г. та ін. Фармацевтична хімія. – Х.: Вид-во НФАУ; Золоті сторінки, 2002. – 448 с.

3. Государственная Фармакопея СССР (Х издание). – М.: Медицина, 1968. – 1071 с.

4. Державна Фармакопея України (І видання).//Харків: РІРЕГ,2001 – 556 с.

5. Державна Фармакопея України / Державне підприємство “Науково-експертний фармакопейний центр”. – 1-е вид. - Харків: РІРЕГ, 2001. – Доповнення 1. – 2004. – 520 с.

6. Беликов В.Г, Фармацевтическая химия. В 2 ч.: Ч.1. Общая фармацевтическая химия; Ч.2. Специальная фармацевтическая химия: Учебн. для вузов. – Пятигорск, (1996) 2003. – (І: 432с.; ІІ: 608с.) І: 476с.; ІІ: 720 с.

7. Аналітична хімія: Навчальний посібник для фармацевтичних вузів та факультетів/В.В. Болотов, О.М. Свєчнікова, С.В. Колісник, Т.В. Жукова та ін. – Х..: Вид-во НФАУ; Оригінал, 2004. – 480 с.
8. Туркевич М.М. Фармацевтична хімія. – К.: Вища школа, 1973. – 495 с.

9. Фармацевтическая химия: Учебн. пособие. / Под ред. А.П. Арзамасцева. – М.: ГЭОТАР-МЕД, 2004. – 640 с.

10. Туркевич М., Владзімірська О., Лесик Р. Фармацевтична хімія (стероїдні гормони, їх синтетичні замінники і гетероциклічні сполуки як лікарські засоби). // Вінниця: Вид-во НОВА КНИГА, 2003. – 464 с.
11. Фармацевтична хімія. // За загальною редакцією П.О. Безуглого – Вінниця: Вид-во НОВА КНИГА, 2006. – 552 с.

12. Матеріали лекцій.

Додаток 1
Інтервали переходу pH і зміни кольору індикаторів у воді 
	Назва індикатору
	Інтервал переходу pH
	Зміна кольору

	Метиловий фіалковий
	0.1 – 1.5
	Жовтий – зелений

	Малахітовий зелений
	0.1 – 2.0
	Жовтий – зеленувато-блакитний

	Крезоловий червоний
	0.2 – 1.8
	Червоний – жовтий

	Крезоловий пурпуровий
	1.8 – 2.8
	Рожево-червоний – жовтий

	Тимоловий синій
	1.2 – 2.8
	Червоний – жовтий

	Кристалічний фіалковий
	1.3 – 4.1
	Салатовий – синьо-зелений

	Тропеолін 00
	1.4 – 3.2
	Червоний – жовтий

	Метиловий фіалковий
	1.5 – 3.2
	Зелений – фіолетовий

	Диметиловий жовтий
	3.0 – 4.0
	Червоний – жовтий

	Метиловий оранжевий
	3.0 – 4.4

1.0 – 2.7*
	Червоний – жовтий

	Бромфеноловий синій
	3.0 – 4.6
	Жовтий – синій

	Конго червоний
	3.0 – 5.2
	Синьо-фіалковий – червоний

	Бромкрезоловий зелений
(синій)
	3.8 – 5.4

8.3 – 9.8*
	Жовтий – синій

	Алізариновий червоний С
	4.6 – 6.0
	Жовтий – пурпурово-червоний

	Метиловий червоний
	4.6 – 6.2
	Червоний – жовтий

	Лакмоїд 
	4.4 – 6.2
	Червоний – синій

	Бромкрезоловий пурпуровий
	5.2 – 6.8
	Жовтий – пурпуровий

	Бромтимоловий синій
	6.0 – 7.6
11.4 – 12.8*
	Жовтий – синій

	Нейтральний червоний
	6.8 – 8.0
	Червоний – жовтий

	Феноловий червоний
	6.8 – 8.4
	Жовтий – червоний

	Крезоловий червоний
	7.2 – 8.8
	Жовтий – пурпурово-червоний

	α-Нафтолфталеїн
(α-нафтолбензеїн)
	7.4 – 8.6
	Жовтувато-рожевий – зеленувато-синій

	Крезоловий пурпуровий
	7.4 – 9.0
	Жовтий – фіалковий

	Тимоловий синій
	8.0 – 9.6
	Жовтий – синій

	Кристалічний фіалковий
	8.1 – 9.0
	Синьо-зелений – фіалковий

	Фенолфталеїн (фенолбензеїн)
	8.2 – 10.0
	Безбарвний – червоний

	Тимолфталеїн (тимолбензеїн)
	9.4 – 10.6
	Безбарвний – синій

	Алізариновий жовтий Р
	10.0 – 12.0
	Світло-жовтий – червоно-оранжевий

	Малахітовий зелений
	11.4 – 13.0
	Зеленувато-блакитний – безбарвний

	Індигокармін 
	11.6 – 14.0
	Синій – жовтий


*Примітка. Вказано інтервали переходу в середовищі ацетону

Додаток 2
Залежність між реакцією розчину, 

приблизним значенням pH і кольору індикаторів

	Реакція розчину
	pH
	Назва індикатору
	Колір

	Лужна
	>8
	Лакмусовий папір
	Синій 

	
	
	Тимоловий синій
	Сірий або фіалково-синій

	Слаболужна
	8.0-10.0
	Фенолфталеїн (фенолбензеїн)
	Від безбарвного до рожевого

	
	
	Тимоловий синій
	Сірий

	Сильнолужна
	>10.0
	Фенолфталеїн (фенолбензеїн)
	Червоний або малиновий

	
	
	Тимоловий синій
	Фіалково-синій

	Нейтральна
	6.0-8.0
	Метиловий червоний
	Жовтий

	
	
	Феноловий червоний
	Жовтий 

або рожевий

	Нейтральна за тропеоліном 00
	>3.0
	Тропеолін 00
	Жовтий 

	Нейтральна за диметиловим жовтим
	>4.0
	Диметиловий жовтий 
	Жовтий; стає червоний після додавання 0.1 мл 0.1 М розчину HCl

	Нейтральна за 

метиловим червоним
	4.5-6.0
	Метиловий червоний
	Оранжево-червоний

	Нейтральна за фенолфталеїном (фенолбензеїном)
	<8.0
	Фенолфталеїн (фенолбензеїн)
	Безбарвний; стає рожевий після додавання 0.05 мл 0.1 М розчину KOH

	Кисла
	<6.0
	Метиловий червоний
	Оранжевий або червоний

	
	
	Бромтимоловий синій
	Жовтий 

	Слабкокисла
	4.0-6.0
	Метиловий червоний
	Червоний

	
	
	Бромкрезоловий синій
	Зелений чи синій

	Сильнокисла
	<4.0
	Конго червоний 
	Зелений чи синій

	
	
	Диметиловий жовтий
	Оранжевий або червоний


Додаток 3
Характеристика неводних розчинників
	Розчинники 
	Індикатори 
	Титранти 

	Кислі

Кислота оцтова

Кислота мурашина

Оцтовий ангідрид
	Кристалічний фіалковий, Судан ІІІ, Тропеолін-00, Метиловий фіалковий, Нейтральний червоний, Малахітовий зелений, Диметиламіноазобензен
	Розчин кислоти хлорної в кислоті оцтовій

Розчин кислоти хлорної в нітрометані

	Основні

Диметилформамід

Піридин

Етилендіамін 
	Тимоловий синій, Бромтимоловий синій,  α-Нафтолбензеїн, 

α-Нітроанілін
	Водний розчин натрій гідроксиду
Водний розчин калій гідроксиду

Розчин натрій метилату в метанолі
Розчин літій метилату в метонолі
Розчин тетра(бутил-)етил-амоній гідроксиду в мета-нолі чи в суміші бензену та метанолу

	Диференціюючі
Ацетон

Діоксан

Нітрометан

Бутанон

Метиловий спирт

Ізопропіловий спирт

Трет-бутиловий спирт

Диметилсульфоксид 
	Метиловий оранжевий, Тимоловий синій, Бромфеноловий синій, Нейтральний червоний, Метиловий червоний, Бромтимоловий синій
	Розчин кислоти хлоридної в метанолі або в гліколе-вих сумішах
Розчин кислоти хлорної в нітрометані

Розчин кислоти хлорної в метанолі
Розчин кислоти хлорної в гліколевих сумішах

Розчини, які використо-вують при титруванні в основних розчинниках




Додаток 4
Еталони* порівняння при визначенні

кольоровості рідин (ДФУ)
	ОСНОВНІ РОЗЧИНИ
	B

(коричне-вий)
	BY

(жовто-ко-ричневий)
	Y

(жовтий)
	GY

(зелено-жовтий)
	R

(черво-ний)

	Жовтий розчин

4.5% розчин ферум (ІІІ) хлориду в 1% кислоті хлори-дній
	3.0
	2.4 
	2.4
	9.6
	1.0

	Червоний розчин

5.95% розчин гексагідрату кобальт (ІІ) хлориду в 1% кислоті хлоридній
	3.0
	1.0
	0.6
	0.2
	2.0

	Блакитний розчин

6.24% розчин пентагідрату купрум (ІІ) сульфату в 1% кислоті хлоридній
	2.4
	0.4
	0
	0.2
	0

	Розчин кислоти хлоридної
(с = 10 г/л)
	1.6
	6.2
	7.0
	0
	7.0


*Еталони готують з п’яти основних розчинів (B, BY, Y, GY, R); усі цифрові значення наведено в мілілітрах
Еталони шкали «B»
	Еталон 
	B1
	B2
	B3
	B4
	B5
	B6
	B7
	B8
	B9

	Основний розчин B
	75.0
	50.0
	37.5
	25.0
	12.5
	5.0
	2.5
	1.5
	1.0

	Розчин HCl (10 г/л)
	25.0
	50.0
	62.5
	75.0
	87.5
	95.0
	97.5
	98.5
	99.0


Еталони шкали «BY»
	Еталон 
	BY1
	BY2
	BY3
	BY4
	BY5
	BY6
	BY7

	Основний розчин BY
	100.0
	75.0
	50.0
	25.0
	12.5
	5.0
	2.5

	Розчин HCl (10 г/л)
	0
	25.0
	50.0
	75.0
	87.5
	95.0
	97.5


Еталони шкали «Y»
	Еталон 
	Y
	Y
	Y
	Y
	Y
	Y
	Y

	Основний розчин Y
	100.0
	75.0
	50.0
	25.0
	12.5
	5.0
	2.5

	Розчин HCl (10 г/л)
	0
	25.0
	50.0
	75.0
	87.5
	95.0
	97.5


Еталони шкали «GY»
	Еталон 
	GY
	GY
	GY
	GY
	GY
	GY
	GY

	Основний розчин GY
	25.0
	15.0
	8.5
	5.0
	3.0
	1.5
	0.75

	Розчин HCl (10 г/л)
	75.0
	85.0
	91.5
	95.0
	97.0
	98.5
	99.25


Еталони шкали «R»
	Еталон 
	R
	R
	R
	R
	R
	R
	R

	Основний розчин R
	100.0
	75.0
	50.0
	37.5
	25.0
	12.5
	5.0

	Розчин HCl (10 г/л)
	0
	25.0
	50.0
	62.5
	75.0
	87.5
	95.0


Додаток 5
Еталони порівняння при визначенні 

каламутності рідин (ДФУ)

	
	Еталон 

	
	I
	II
	III
	IV

	Основна суспензія

(суміш 25 мл 1% водного розчину гідразин сульфату і 25 мл 10% водного розчину гексаметилентет-раміну)
	5.0 мл
	10.0 мл
	30.0 мл
	50.0 мл

	Вода Р
	95.0 мл
	90.0 мл
	70.0 мл
	50.0 мл


Додаток 6
Склад окремих лікарських форм 
1. Перекис водню, 3% – прозора рідина, без кольору; група антисептичних лікарських засобів. Склад 100 мл препарату: перекису водню, 30 % об/об – 11.0 г; допоміжні речовини – натрій бензоат, вода очищена. Густина препарату становить 1.000 г/мл.
2. Йоду спиртовий розчин, 5% – прозора рідина темнокоричневого кольору; група антисептичних лікарських засобів, володіє припікаючою дією. Склад 100 мл препарату: йод – 5 г; калій йодид – 2 г; спирт етиловий, 96 об/об – 40.17 г; вода дистильована – до загального об’єму 100 мл. Густина препарату становить 0.932 г/мл.
3. Нашатир або аміаку розчин, 10% – прозора рідина, без кольору; при вдиханні викликає збуджуючий ефект на дихальні центри, при внутрішньому застосуванні викликає рвотну дію. Склад 1 мл препарату: амоніак – 0.1 г; допоміжні речовини – вода очищена. Густина препарату становить 0.958 г/мл (густина 25% розчину становить 0.907 г/мл; густина 2% розчину становить 0.990 г/мл).
4. Борної кислоти розчин спиртовий – прозора рідина без кольору; група антисептичних та фунгістатичних лікарських засобів, володіє протипедикульозною та в’яжучою дією. Склад 100 мл препарату: кислоти борної – 2 г; допоміжні речовини – спирт етиловий, 70 об/об. Густина препарату становить 0.876 г/мл.

5. Розчин бури, 20% – прозора рідина без кольору, солена на смак; група антисептичних та фунгістатичних лікарських засобів. Склад 100 грам препарату: бура – 20.0 г; допоміжні речовини – 85% гліцерол – 80 грам. Густина препарату становить 1.223 г/мл.
6. Розчин хлориду кальцію, 10% – прозора, стерильна, апірогенна рідина без кольору, солена на смак; група електролітів, допоміжний засіб до антигістамінних препаратів, антидот при отруєнні солями магнію; володіє кровоспинною дією. Склад 1 мл препарату: кальцій хлорид – 0.1 г; допоміжні речовини – вода для інєкцій. Густина препарату становить 1.083 г/мл.

7.  Протаргол (0.2%, 0.5%, 1%) – прозора рідина жовтого кольору; група антисептичних, протизапальних, вяжучих лікарських засобів. Склад розчину, 1%: 100 мл препарату: аргентум нітрату – 0.08 г; натрій лізальбінат – 0.92 г; допоміжні речовини – вода для інєкцій. Густина препарату становить 1 г/мл.
8. Розчин аргетум нітрату (0.12%, 2%) – прозора рідина без кольору; група антисептичних, протизапальних, вяжучих лікарських засобів% володіє припікаючою дією. Склад розчину, 2%: 100 мл препарату:  аргентум нітрат – 2 г; допоміжні речовини – вода для інєкцій. Густина препарату становить 1 г/мл.  
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