MUHUCTEPCTBO 3IPABOOXPAHEHUS POCCUMCKON ®EJEPAIINMA

OBIIAA ®APMAKOIIEMHAS CTATbHS

KoaunvecTBeHHOE OnIpeaesieHHne XJI0PUI0B O0®PC.1.7.2.0030.15
METOI0M 00PATHOI0 O0CATUTEIHHOTO
TUTPOBAHMSI B NMMYHOOMOJIOTHYECKHX

JIeKapCTBEHHBIX Npenaparax BBoaurcs BnepBbie

Hacrosimias  obmias  gapmaxomneitHass — cTaThsi  NOpeJHAa3HAu€Ha IS
ONpE/CIICHUs] XJIOPHUIOB METOJIOM OOpaTHOIO OCAAUTEIBLHOTO TUTPOBAHUS B
UMMYHOOHMOIOTHYECKUX JeKapcTBeHHbIX npemnapaTtax (MJIIT) u ux pactBoputesx,
HE COZepKalIUX APYTrUe rajJoreHu bl (Moauabl, GTOpUIbl, OPOMHU/IBI), OKUCIUTENIN
WIN COJU PTyTU. MeTOoJbl 0CaAUuTEIbHOTO TUTPOBAHUS OCHOBAHbBI HA PEAKIIUSIX
OCQXKJICHHUS OIPEACIIIEMOr0 KOMIIOHEHTa TUTPAHTOM — PAacTBOPOM, 00pa3yIoIuM
0CaJIOK C ONpeesIIEMbIMU KOMIIOHEHTaAMU.

JIns mpoBeneHUs pEeaKUUU OCAXACHUS NPU TUTPUMETPUUECKOM AaHAJIM3E
HEO0OXO0IMMO COOJIIOZICHUE CIEAYIOIUX YCIOBHIA:

1) ocamok OJKEH OBITh MPAKTUYECKH HEPACTBOPUM;

2) BBINIAJIEHUE OCAJIKA JIOJKHO MPOUCXOJIUTh JOCTATOYHO OBICTPO;

3) pe3ynbTaThl TUTPOBAHHS HE JOHKHBI HCKaXKaThbCAd SIBICHUAMH aJCOPOIUU
(coocaxaeHus);

4) mpu TUTPOBAHHH JTOJDKHA (DUKCUPOBATHCS TOUKA SKBUBAJICHTHOCTH.

Honsr XJiopa (CIN) OIPEIICIISIOT THOIIMAHOMETPUUECKUM
(pOAAHOMETPUYECKUM, apreHTOMETPUUYECKUM) MeTo1oM o Posbrapay (oopatHoe
TUTpOBaHKE). B kauecTBe TUTpaHTa UCHOJIB3YIOT CTAHAAPTHBIA PACTBOP aMMOHUS
tuonmanata (ammonusi ponanuga) NH4SCN, B kadectBe uWHAMKaTOpa s
ONpPENEIICHUS] TOYKM DSKBHBAJIEHTHOCTM — HACBIIIEHHBI pacTBOp KBAaclLOB

xenezoammoHuiiHbix (NH4Fe(SO0,), 12H,0).



CymHocTh MeTOoZa oOpaTHOrOo TUTpoBaHUs 1Mo Dojbrapay 3akitodaeTcs B
clenyromeM: nmpu A00aBIEHUU K pacTBOPY, COAEpkAIIEeMy HOHBI XJopa, U30bITKa
TUTPOBAHHOTO pacTtBopa cepedbpa Hutpara (AgNO;3) obpasyercs ocagok cepedpa
xnopuaa (AgCl). M30wsiTok cepeOpa HUTpara  OTTUTPOBBIBAIOT PACTBOPOM
aMMOHMSI THOIMAaHAaTa C OOpa30BaHHEM MPAKTHUUYECKHM HEPACTBOPHUMOTO OCaJKa
cepeopa pomanuga (AgSCN) B TpPUCYTCTBUM HWHJIUKATOpa — KBacllOB
KeJIe30aMMOHUNHBIX. B Touke »kBuBasieHTHocTH HOHBI  kenmeza  (III)
B3aUMOJICUCTBYIOT ¢ TuonuaHat-uoHamu (SCN7), o0pa3ys pacTBOpuUMOE
KOMIIJIEKCHOE COE€IMHEHNE TEMHO-KPACHOTO 1IBETA.

[Iponiecc obparHoro TutTpoBaHus (rmo meroxy dombrapaa) mpoTeKaeT Mo
CIICIYIOIIECH CXEME PEAKIINI:

Cl~+Ag "= |AgCl+ Ag ' (u36BITOK)

Ag " (u3661TOK) + SCN ~= | Ag SCN

Fe’" +3 SCN~=[Fe (SCN);]

OmnpenesieHue XJOPUI0B B JIEKAPCTBEHHBIX CPeACTBAX

B xonmnueckyro kon0y BMecTUMOCTHIO 50 -100 M1 BHOCAT TOYHBIA 00BEM
obpasnia (A), comepxkammii 0,3—1,5 Mr XJop-WOHOB (YTO MpU Mepecuére
cootrBercTtByer 0,5-2,5 Mr HaTtpus xjiopuna), npubapisioT 8—10 M BOJbI
ouuIeHHOM, 5 M (Tounblit 00BEM) 0,01 M pactBopa cepebpa HuTpara, 1,0 mi
A30THOM KUCJIOTHI KOHIICHTPUPOBAHHOM U nepemernBaoT. CoaepKuMoe KOJIObI
HArpeBarOT, JOBOMAT JO KHUIICHWS, M OCTOPOKHO IO KaIlIsiM TMPUOaBISIOT
HACBIIIEHHBI PACTBOp Kallug IEepMaHraHarta, He JOIYyCKas BCIEHUBAHUS H
BBITUIECKUBAHUS, JI0 TOJYYEHUS (PHOJECTOBO-KOPUIHEBOTO OKpAIIMBaHUS, HE
UCYE3aI0MIEr0 B TEYCHHE S5 MHUH BBIICPKUBAHUS KOJIOBI TIPH TEMIIEpaType
kurenusi. K ropsiaeMy HCIIBITYeMOMY PacTBOPY Ha KOHIIE IIMATENs MPUOABIISIOT
rtoko3y (40—140 mr) 10 UCYE3HOBEHUS OKPACKHU.

[IpoObI OxyaxgaroT 70 KOMHATHOW Temmeparypsl, npuodasisior 0,5 mi
HACBIIIIEHHOTO PAacTBOpPa KBACIIOB JKEJIE€30aMMOHUWHBIX W TMPU HEMPEPHIBHOM

nepememmBanuu  u30biTok 0,01 M pacTBOpa cepebpa HHUTpaTta MEIJIEHHO



tutpytor 0,01 M pacTBOpoM aMMOHMS THOLHMAHATA IO MOSBICHHS OTYETINBOU
CBETJIOM KOPUYHEBATO-OPAHKEBOU OKPACKHU.

[TapanienbHO MPOBOJSAT KOHTPOJIBHBIM OMBIT C MPOOOM, HE coAepKallei
UCIIBITyeMBbIi oOpaserr (A).

KonuuectBo nonor Cl 7, BctynuBmux B peakiuio ¢ AgNO; , onpeaesior
no paznuue oobémoB 0,01 M pactBopa NH;SCN, nomenniero Ha TUTpOBaHUE
KOHTPOJIBHOTO U aHAJIM3UPYEMOTO PaCTBOPOB.

Conepxanue xja0pu0B (X) B IpoIeHTaX BBIYUCIISIOT 110 (hopMyIie:

(Vi—Von)K-0,0003544
T — 100,
A

rae: Vi — oovem 0,01 M pactBopa amMMOHHSI THOIMAHATA, TOMICAIINN Ha
TUTPOBAHKUE KOHTPOJBHOTO PaCTBOPA, MII;

Vo — oobem 0,01 M pactBopa aMMOHHMsI THOIMAHATa, MOIICAIIMA Ha
TUTPOBAHUE UCIIBITYEMOTO pacTBOpa, M,

A — 00bEeM UCTIBITYEMOTO PaCTBOPA, B3STOTO HA aHAJIU3, MII,
K — nonpaBounbIit KOAGOUIIMEHT K MOJIIPHOCTH aMMOHHUSI THOLIMAHATA;

0,0003544 — TuTp WO XJIOP-MOHY* — KOJMYECTBO XJOPUIOB B T,
coorBercTByromee 1 mur 0,01 M pacTBopa aMMOHMS THOLIMAHATA;

(* 1t mepecy€Ta Ha HATPUS XJIOPHU UCTIONB3YIOT 3HAUCHUE TUTPA IO HATPUS
xyopuny — 0,0005844, v/mn);

100 — ko3 pureHT nepecyéra B MPOLICHTHI.

[Ipumeuanus.

1. IlpuroToBiieHrEe UCTILITYEMOTO PACTBOPA — YKa3bIBAIOT B (papMaKONEHHOM
CTaTh€ WJIM HOPMATUBHOMN JOKYMEHTALIUH.

2._IlpuroroBnenue 0.1 M TUTpoBaHHOrO pactBOpa cepebpa HutpaTta. B
MepHO Koi6e BMecTuMocThio 1000 MuI pacTBOPSIIOT B BOJE OYMINEHHOW 17 T
cepebpa HHUTpaTa, JOBOIAT O0OBEM pacTBOpa TEM K€ PACTBOPHUTENIEM /10 METKHU U
NEepEMEIINBALOT.

Okono 0,15 r (TouHas HaBecKa) HATpHsl XJIOPUIA, MPOKAIEHHOTO IMpHU
temneparype 250-300 °C 10 mOCTOSSHHOM MaccChl, pacTBOPSOT B 50 M BOJbI
ountieHHo#, mobOammstor 1,0 mim 5 % pactBopa kamms xpomara (K,CrO,) m
TUTPYIOT TPHUTOTOBIICHHBIM PacTBOPOM cepedpa HHUTpara 10 MOSBICHUS clabou
KpPacCHOBATO-OPaHXKEBOW OKPACKHU, HE MCUE3AIOIEH MPU NMePEeMEIINBAHUM.




MomnsipaocTh (M) npUroTOBIEHHOIO pacTBOpa cepedpa HUTpaTa MPOBEPSIOT
o gopmyie:

M = a/0,05844-V,

Tac a — HAaBCCKa HATPHA XJIOpuUaa, I';

0,05844 — konmuuecTBO HaATpusi XJopuaa, cooTBercTBytomee | ma 1 M
pacTBOpa HATPUs XJIOPHUAA, T/MIT,

V' — 00béM pacTBOpa cepeOpa HUTpaTa, MOMISANINNA HAa TUTPOBAHUE HABECKU
HATPUS XJIOPHJA, MJL.

IIpr HECOOTBETCTBMM 3aaHHOW MOJIIPHOCTH PACTBOP YKPEIUIAIOT WIH
pazBoadar 10 0,1 M, moBTOpHO NMpOBEPSisE TUTP pacTBOPA.

PacTtBop XpaHST B CKISIHKE W3 TEMHOIO CTEKJIa C MPUTEPTON NPOOKOH B
3aIUMIIEHHOM OT CBETAa MECTE IIPU KOMHATHOU TeMIIepaType.

3._Ilpurotonenue 0,01 M pactBOopa cepebpa HUTpaTa. B MepHyr0 K00y
BMecTUMOCThI0O 50 Mt BHocsaT 5 mu 0,1 M TutrpoBaHHOTO pactBopa cepedpa
HUTpaTa, JOBOAST OOBEM pacTBOpa BOJOM OYMIICHHOM JO METKH U
nepeMennBaioT. PacTBOp roToBAT nepe.l UCIOIb30BAaHUEM.

4. ITpurotosnenue 0,1 M TUTpOBaHHOrO pacTBOpa aMMOHUS THOIMaHaTa. B
MepHoi koi16e BMecTumocThio 1000 M1 B BOJIe OYMIIIEHHON pacTBOpsitoT 7,6-8,0 T
aMMOHHUS THOIIMAHATa, IOBOIIT 00BEM pacTBOpa TEM KE€ PACTBOPUTEIIEM J0 METKHU
U TIepEMEIINBAIOT.

Tutp ammonusi Tronuanara ycraHaBinuBamT no 0,1 M pactBopy cepebpa
autpata. K 20 mn 0,1 M pactBopa cepebpa HUTpaTa MpUOABIAIOT 25 MIJI BOJIBI
ounuieHHOM, 0,5 MJI a30THOM KHUCJIOTHI KOHLIEHTPUPOBAHHOM, | MJT HACBIILIEHHOTO
pacTBopa KBacIIOB JKEJIE30aMMOHUMHBIX U TUTPYIOT MPUTOTOBJICHHBIM PaCTBOPOM
aMMOHHUSI THOILIMAHATAa [0 TOSBICHUS CBETJIOM JKUAKOCTH KOpPUYHEBATO-
OpPAaHXKEBOTO LBETAa. MOISPHOCTh PACTBOPAa aMMOHMS TUOLMAHATA BBIYUCIISIOT MO

bopmyiie:

M=M,-Vy/V,
rae: My — monsipaocts 0,1 M pactBopa cepeOpa HUTpara, T;
Vo—00bém 0,1 M pacTBOpa cepebpa HUTpaTa, MJT;
V —006beéM 0,1 M pacTBOpa aMMOHHUS TUOI[MAHATA, M.

[Tocne ompenenenuss TUTpa pacTBOp YKpeIwisitoT wind pa3Boast ao 0,1 M
pacTBopa, MOBTOPHO MIPOBEPSIST TUTP.

Bo3smoxxno mnpurorosnenue 0,1 M pacTBopa aMMOHHUS THOLIMAHATA U3
CTaHAAPT-TUTpPA B ammyJie ((puKcaHasia) CorjaacHO MHCTPYKIMHU MO MPUMEHEHHIO.



5._IIpuroroBnenne 0,01 M pacTtBOopa aMMOHUSA THOUMAHATa. B MepHyrO
k0710y BMecTuMOCThI0 50 Mt BHOCAT 5 mut 0,1 M pacTBopa aMMOHUSI THOIIMAHATA,
JOBOASAT 0O0BEM pacTBOpa BOJOM OUMILEHHOM JO METKM U TIIATEIHHO
nepeMenuBaioT. PacTBOp roToBAT nepe1 UCIOIb30BaHUEM.

6._IIpuroToBiieHHE HACBIIIEHHOTO PAacTBOpPA KBACIIOB >KEJI€30aMMOHUNHBIX.
B 100 mn Boabl ouuiieHHOW pacTBOpsAOT 40 T KBACLOB KEJI€30aMMOHUIHBIX,
bunbTpyror, a00aBimsAlOT 16 % pacTBOp Aa30THOW KHCIOTHI JO Iepexoja
KOPUYHEBOM OKpPAaCKH B JKEITOBATO-3eNEHYI0. PacTBOp XpaHAT BO (akoHe H3
TEMHOTO CTEKJIA B 3aL[UIIEHHOM OT CBETAa MECTE MPH KOMHATHOW TeMIIEpaType.

7._OnpeznelieHne MOMPaBOYHOTO KOd(DUIMEeHTa K MOISIPHOCTA aMMOHUS
tuornmanata. IlompaBouHblii KOA(D(PUIIMEHT ONpEenemnsiioT KaKk OTHOIICHHE
TEOPETUYECKH 3aJJaHHOTO0 00bEMa TUTpaHTa (5 MII) K ero 00bEMY B KOHTPOJIIBHOM
skcniepumente (5/V;). Ilokazatenp mompaBOYHOTO KO3(PPHUIMEHTa HOKEH
HaxoauThes B npenenax (1 + 0,02).




