Модуль В – Контроль качества лекарственных препаратов
Определение содержания ХЛОРида НАТРия в растворе рефрактометрическим методом

Сущность метода

Метод основан на рефрактометрическом анализе растворов с различными массовыми долями веществ.


Аппаратура, материалы и реактивы

Лабораторный рефрактометр Аббе с абсолютной допускаемой погрешностью измерения ±0,0005, в диапазоне измерения n =1,3 .... 1,7 или другой аналогичный.


Лабораторные весы с метрологическими характеристиками 2-го класса точности по ГОСТ 24104.

Стаканы по ГОСТ 25336 – 82 - 100



Палочка из химико-лабораторного стекла по ГОСТ 21400


Натрия хлорид по ГОСТ 4233 - 77


Подготовка к испытанию 
В стакане вместимостью 150 см3 готовят 100 см3 раствора хлорида натрия с массовой долей 20 %. 

Приготовление градуировочных растворов
В четыре мерные колбы вместимостью 50 см3 вносят 0,5; 1,0; 2,5; 5,0 см3 раствора хлорида натрия массовой доли 20%, доводят дистиллированной водой до метки. Массовая доля  хлорида натрия в полученных градировочных растворах соответствует 0,2; 0,4; 1,0 и 2,0 %.
Проведение испытаний

1. Замеряют температуру окружающей среды. Если измерения проводятся при температуре отличной от температуры 20 ˚С, необходимо произвести пересчет показаний на 20 ˚С (см. раздел «Обработка результатов»).

2. Палочкой из химико-лабораторного стекла наносят 2-3 капли дистиллированной воды на призму. Закрывают пластинку так, чтобы вода распространилась по полной поверхности призмы без воздушных пузырьков и сухих мест. Выдерживают примерно 30 секунд прежде, чем приступить к следующему шагу. Это позволит образцу адаптироваться к температуре окружающей среды. 

3. Затем замеряют показатель преломления всех растворов по шкале рефрактометра не менее двух раз. Результат записывают до 4 знака после запятой. Вычисляют среднее значение показателя преломления для двух измерений.
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4. Измеряют показатель преломления анализируемого раствора рефрактометра не менее двух раз. Результат записывают до 4 знака после запятой. Вычисляют среднее значение показателя преломления для двух измерений.

Обработка результатов

1. Если определение растворимых сухих веществ выполнено при температуре, отличающейся от (20,0±0,5) oС, то вносят следующие поправки:

Для шкалы, градуированной в единицах показателя преломления, вычисления проводят по формуле
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где 0,0001 – температурный коэффициент, 0 С-1
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- показатель преломления при 20 oС;
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- показатель преломления при температуре измерения;

t - температура измерения, oС

 Таким образом, при изменении температуры на один градус показатель преломления разбавленного водного раствора изменяется приблизительно на 0,0001.

2. По полученным значениям строят градуировочный график зависимости показателя преломления [image: image7.png]


 от массовой концентрации хлорида натрия. Угловой коэффициент градуировочной характеристики численно равен рефрактометрическому фактору F, %-1.
3. По градуировочному графику находят массовую концентрацию хлорида натрия в анализируемом растворе.

4. Массовую долю хлорида натрия в лекарственном препарате определяют по формуле: 
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Где Сх  - концентрация растворенного вещества Х, %;

nср. – среднеарифметическое значение показателя преломления анализируемой пробы;

 n0 – среднеарифметическое значение показателя преломления дистиллированной воды. 

Значение СХ  записывают в % с точностью до десятых.

(Сх ±Δ)%; 0,95

Допускаемая абсолютная погрешность (∆) результата анализа не превышает ± 0,2% при доверительной вероятности 0,95.
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