1. Рефрактометрия

1.1. Рассчитайте концентрацию раствора кислоты аскорбиновой, если показатель преломления раствора 1,3455, показатель преломления растворителя 1,3340, температура в лаборатории 15°С.

1.2. Проведите количественное определение ингредиентов в лекарственной смеси: 

Калия иодида 4,0

Натрия бромида 6,0

Воды очищенной 200 мл

Содержание калия иодида определено аргентометрически и равно 4,1 г. Рассчитайте содержание натрия бромида в граммах, если n=1,3396, n0=1,3330.

1.3. Проведите количественное определение ингредиентов в лекарственной смеси: 

Натрия бромида    2,0

Магния сульфата  5,0

Раствора глюкозы 20% - 200 мл

Содержание натрия бромида определено меркуриметрически и равно 2,0 г, магния сульфата – комплексонометрически и равно 5,5. Рассчитайте содержание глюкозы в микстуре, если n=1,3622, n0=1,3330, температура - 23°С.
1.4. Рассчитайте концентрацию раствора калия иодида, если показатель преломления раствора 1,3458, показатель преломления растворителя 1,3320, температура в лаборатории 23°С.

1.5. Определите концентрацию раствора гексаметилентетрамина, если n=1,3440, n0=1,3340, температура 15°С.

1.6. Проведите количественное определение ингредиентов в лекарственной смеси: 

Амидопирин

Анальгин по 0,25

Амидопирин определяют методом нейтрализации, количество его равно 0,25 г. Анальгин определяют рефрактометрически. 0,25 г порошка растворяют в 5 мл воды и определяют показатель преломления при 20 °С. n=1,3435, n0=1,3330.
1.7. Проведите количественное определение ингредиентов в лекарственной смеси: 

Кислоты глутаминовой 1,0

Раствора глюкозы 10% - 100 мл

Содержание кислоты глутаминовой определено методом нейтрализации, количество его равно 1,0 г. Глюкозу определяют рефрактометрически. n=1,3477, n0=1,3330.

1.8. Рассчитайте концентрацию раствора глюкозы для инъекций, если показатель преломления раствора 1,3860, показатель преломления растворителя 1,3320, температура в лаборатории 25°С.

1.9. Определите концентрацию раствора натрия салицилата, если n=1,3433, n0=1,3330.
1.10. Определите концентрацию раствора анальгина моногидрата, если n=1,3716, n0=1,3330.

2. Спектрофотометрия
2.1. В препарате «Дигитоксин» (ФС 42-2415-85) рассчитать 
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Методика определения. Около 0,02 г препарата (точная навеска), высушенного при температуре 100-105°С, растворяют в 95% этаноле в мерной колбе вместимостью 50 мл, 5 мл этого раствора помещают в мерную колбу вместимостью 50 мл и доводят объем 95% этанолом до метки. К 5 мл полученного раствора прибавляют 5 мл раствора натрия пикрата, выдерживают 20 мин при комнатной температуре. 

Оптическая плотность полученного раствора при длине волны 495 нм и толщине слоя 10 мм равна 0,880. Точная масса препарата, взятая для анализа, равна 0,0200.

2.2. Рассчитайте количественное содержание левомицетина стеарата в субстанции.

Методика определения. Около 0,04 г (т.н.) левомицетина стеарата растворяют в 95% этаноле в мерной колбе вместимостью 100 мл и доводят объем раствора этанолом до метки (раствор А). 10 мл раствора А переносят в мерную колбу вместимостью 100 мл и доводят объем раствора этанолом до метки (раствор Б).

Определят оптическую плотность полученного раствора Б на СФ при длине волны 272 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм.

Параллельно измеряют оптическую плотность 0,002% раствора СО левомицетина стеарата при длине волны 275 нм.

Оптические плотность испытуемого и стандартного растворов равны соответственно 0,360 и 0,400. Точная масса препарата – 0,0369 г.

2.3. Для препарата «Фурацилин» (ФС 42-2522-88) постройте график зависимости оптической плотности от концентрации при длине волны 375 нм и рассчитайте 
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, используя данные таблицы.

	С∙10-4% фурацилина
	Оптическая плотность

	5
	0,326

	6
	0,392

	7
	0,458

	8
	0,522

	9
	0,589

	10
	0,655


Рассчитайте концентрацию фурацилина, используя калибровочный график и найденное значение 
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Методика определения. Около 0,02 г (точная навеска) фурацилина растворяют в воде в мерной колбе вместимостью 100 мл и доводят водой до метки. К 0,5 мл полученного раствора прибавляют 9,5 мл воды, перемешивают и измеряют оптическую плотность на СФ в кюветах с толщиной поглощающего слоя 10 мм относительно воды. Оптическая плотность полученного раствора 0,650. Точная навеска препарата 0,0200 г.

2.4. Рассчитайте концентрацию цианокобаламина в процентах.

Методика определения. Около 0,1 г (т.н.) препарата растворяют в воде в мерной колбе вместимостью 500 мл, доводят объем раствора водой до метки. 25 мл полученного раствора переносят в мерную колбу вместимостью 250 мл и доводят объем раствора водой до метки. Определяют оптическую плотность полученного раствора на СФ при длине волны 361 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм. Раствор сравнения – вода. 
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Содержание цианокобаламина пересчитывают на сухое вещество. Содержание влаги в нем 12,0%, оптическая плотность - 0,341, масса препарата – 0,1000 г.

2.5. Определение подлинности препарата «Наркотин» (ФС 42-1304-87) осуществляют следующим образом. УФ-спектр 0,005% раствора препарата в метаноле в области от 230 до 350 нм имеет максимумы поглощения при 292±2 нм, при 310±2 нм и минимум поглощения при 263±2 нм.

Отношение оптической плотности при 310 нм к оптической плотности при 292 нм должно быть не менее 1,2 и не более 1,25.

Постройте примерный график зависимости оптической плотности от длины волны.


Рассчитайте отношение оптических плотностей, если 
[image: image5.wmf]60

,

0

310

=

D

, 
[image: image6.wmf]48

,

0

292

=

D

 и сделайте заключение, удовлетворяет ли препарат требованиям ФС.

 2.6. Рассчитайте 
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 доксициклина гидрохлорида (ФС 42-2545-88) при длине волны 349 нм в кювете с толщиной поглощающего слоя 10 мм, если оптическая плотность равна 0,650, точная масса равна 0,0736 г.

Методика определения. Около 0,07 г (т.н.) ГСО доксициклина гидрохлорида растворяют в мерной колбе вместимостью 200 мл в смеси 1 моль/л раствора хлористоводородной кислоты и метанола (1:99), доводят объем раствора указанной смесью до метки и перемешивают. 5 мл полученного раствора помещают в мерную колбу вместимостью 100 мл, доводят объем раствора той же смесью растворителей до метки и перемешивают. Измеряют оптическую плотность полученного раствора на СФ. В качестве раствора сравнения используют смесь раствора хлористоводородной кислоты и метанола (1:99). 
[image: image8.wmf]%

1

1

см

E

 ГСО доксициклина гидрохлорида должен быть не менее 280 и не более 310.

2.7. Рассчитайте количественное содержание гризеофульвина в пересчете на сухое вещество, в процентах.

Методика определения. Около 0,1 г (т.н.) гризеофульвина растворяют в абсолютном этаноле в мерной колбе вместимостью 200 мл, доводят объем раствора этанолом до метки и перемешивают. 

2 мл полученного раствора переносят в мерную колбу вместимостью 100 мл и доводят объем раствора этанолом до метки, перемешивают и определяют оптическую плотность на СФ при длине волны 291 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм. Раствор сравнения – абсолютный этанол.

Оптическая плотность испытуемого раствора равна 0,657, 
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 - 686, потеря в массе при высушивании – 10%, масса препарата – 0,1000 г.

2.8. В препарате «Ретинола ацетат» (ФС 42-3029-94) при оценке чистоты определяют поглощающие примеси. Измеряют оптическую плотность 0,0003% раствора препарата в абсолютном этаноле или хлороформе при длинах волн 300, 311,5, 326, 337 и 360 нм. Отношения значений оптической плотности при 300, 311,5, 337 и 360 нм к оптической плотности при 326 нм не должны отличаться более чем на ±0,03. 

	Длина волны, нм
	D
	D/D326

	300
	0,368
	0,573

	311,5
	0,550
	0,875

	326
	0,640
	1,000

	337
	0,548
	0,857

	360
	0,187
	0,292


Рассчитайте отношение оптических плотностей ретинола ацетата, сравните их с указанными выше, соответствуют ли они указаниям НД и сделайте заключение, - удовлетворяет ли препарат требованиям ФС на поглощающие примеси.

2.9. Рассчитайте количественное содержание фосфадена (в %).

Методика определения. Около 0,05 г (т.н.) препарата растворяют в 0,01 моль/л растворе кислоты хлористоводородной в мерной колбе вместимостью 100 мл, доводят объем раствора тем же растворителем до метки. 2 мл полученного раствора переносят в мерную колбу вместимостью 100 мл и доводят объем раствора 0,01 моль/л раствором кислоты хлористоводородной до метки. Определяют оптическую плотность полученного раствора на СФ при длине волны 257 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм. Раствор сравнения – 0,01 моль/л раствор кислоты хлористоводородной. 

Оптическая плотность раствора - 0,427, 
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 - 434,8, масса препарата – 0,0492 г.

2.10. Рассчитайте концентрацию фуразолидона (ФС 42-3109-94) в процентах.

Методика определения. Около 0,1 г (т.н.) препарата помещают в мерную колбу вместимостью 50 мл, прибавляют 30 мл свежеперегнанного (четырежды) диметилформамида (плотность не должна быть более 0,945), закрывают пробкой. После растворения препарата прибавляют 2 мл 0,05 моль/л этанольного раствора калия гидроксида, перемешивают, охлаждают до 20°С, доводят объем раствора до метки диметилформамидом и хорошо перемешивают.

0,6 мл раствора переносят в мерную колбу вместимостью 100 мл, доводят объем раствора водой до метки, измеряют оптическую плотность полученного раствора через 20 мин на спектрофотометре в кювете с толщиной слоя 5 мм при длине волны 360 нм. Раствор сравнения – вода.

Оптическая плотность анализируемого раствора – 0,450, 
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 - 750, содержание воды в фуразолидоне – 0,5%, точная масса препарата – 0,1000 г.
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