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НАЦІОНАЛЬНИЙ ФАРМАЦЕВТИЧНИЙ УНІВЕРСИТЕТ 

КАФЕДРА ФАРМАЦЕВТИЧНОЇ ХІМІЇ 

61168, м. Харків, вул. Валентинівська, 4 тел. (0572) 67-92-04 

ПРОТОКОЛ АНАЛІЗУ № _____/______ від «_______» __________  20________р. 

 

Назва аналізу:                        Аналіз лікарських речовин, ароматичної структури. 

ЗАЛІК З ПРАКТИЧНИХ НАВИЧОК 

 

СУЛЬФАНІЛАМІД (Стрептоцид) 

Sulfanilamidum  

SULFANILAMIDE 

H2N

S
O O

NH2

 
C6H8N2O2S                                                                               М.м. 172.2 

 

Сульфаніламід містить не менше 99.0 % і не більше 101.0 % 4-амінобензолсульфонаміду,  

у перерахунку на суху речовину (0,5%). 

 

КІЛЬКІСНЕ ВИЗНАЧЕННЯ  

Нормативна документація, відповідно до якої проводився аналіз: 
ДФУ, 2-е вид., Т. 2, С. 599 

Хід аналізу: 

1. Взяття точної наважки 

mн - 0,25 г препарату (точна наважка) 

2. Далі поступають, як зазначено в статті 2.5.8 «Визначення амінного азоту у сполуках, що містять первинну 

ароматичну аміногрупу» 

1 мл 0,1 М розчину натрію нітриту відповідає 0,01722 г С8Н8N2O2S. 

Втрата в масі при висушуванні (2.2.32). Не більше 0.5 %. 1.00 г субстанції сушать при температурі 105°С. 

Рівняння реакції: 

 

 

 

 

 

 

 

 

Розрахунки 

0 1 2,  М NaNO
______; V_____ _________;  

н
ms мл  

                                                                                                          
Т    

                                                                                                                      
(%)Х    

 

Висновок про доброякісність (задовільно/незадовільно) згідно вимог ДФУ. 
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ПРОКАЇНУ ГІДРОХЛОРИД  

Procaini hydrochloridum 

Procaine hydrochloride 

H2N

O
N CH3

O
CH3

  HCl

C13H21ClN2O2                                                                                     М. м.   272,8  
Прокаїну гідрохлорид містить не менше 99.0 % і не більше 101.0% 2-(діетиламіно)етил4-амінобензоату гідрохло-

риду, у перерахунку на суху речовину. 

ВЛАСТИВОСТІ 

Опис. Кристалічний порошок білого або майже білого кольору або безбарвні кристали. 

Нормативна документація, відповідно до якої проводився аналіз: 

ДФУ, 2-е вид., 2014 р., Т. 2, 558 с. 

ВИПРОБУВАННЯ 

Розчин S. 2,5 г субстанції розчиняють у воді, вільній від вуглецю діоксиду, Р і доводять об’єм розчину тим самим 

розчинником до 50 мл. 

Прозорість розчину (2.2.1). Розчин S має бути прозорим. 

Нормативна документація, відповідно до якої проводився аналіз: 

ДФУ, 2-е вид., 2015 р., Т. 1, 47 с. 

Спостереження. 

 

 

 

 

Кольоровість розчину (2.2.2, метод II). Розчин S має бути безбарвним. 

Нормативна документація, відповідно до якої проводився аналіз: 

ДФУ, 2-е вид., 2015 р., Т. 1, 49 с. 

Спостереження. 

 

 

 

 

 

 

 

Висновок про доброякісність (задовільно/незадовільно)________________________________________________ 

 

 

Студент__________________________________________Викладач__________________________________________ 
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Додаток до протоколу аналізу 

Алгоритм взяття точної наважки  

ВЗЯТТЯ ТОЧНОЇ НАВАЖКИ. 

1. Приготуйте: 

- Протокол проведення аналізу; 

- Чисту та суху колбу для титрування відповідного об’єму; 

- Лійку; 

- Тару для зважування точної наважки – фольгу. 

2. Ввімкніть аналітичні ваги. 

3. Покладіть фольгу на чашку вагів. 

4. Старуйте ваги. 

5. Необхідно взяти точну наважку аналізованої речовини. Для цього, насипаємо аналізовану речовину на фольгу 

і доводимо до постійної ваги. Точна наважка може відхилятися в межах ±10 % від зазначеної кількості аналізованої 

речовини в методиці кількісного визначення. 

6. Фіксуємо значення точної наважки аналізованої речовини в протоколі проведення аналізу. 

7. Кількісно переносимо наважку в конічну колбу для титрування. Для цього в чисту, та суху колбу ставимо лійку, 

поміщаємо в неї фольгу з наважкою та змиваємо її невеликими порціями розчинника, зазначеного в методиці кількіс-

ного визначення. 

КІЛЬКІСНЕ ВИЗНАЧЕННЯ 

2.5.8 Визначення амінного азоту у сполуках, що містять первинну ароматичну аміногрупу 

Методика проведення кількісного визначення. 

ДФУ, 2-е вид., Т. 1, С. 215 

Точну наважку субстанції, (як зазначено у монографії на субстанцію) розчиняють у суміші 10 мл хлористоводневої 

кислоти розведеної Р і 10 мл води Р. Додають води Р до загальної кількісті 80 мл, додають 1 г калію броміду Р, 

охолоджують у льодяній воді підтримуючи температуру розчину близько 15°С, титрують повільно при постійному 

перемішуванні, додаючи 0.1 М розчин натрію нітриту. На початку титрування додають 0.1 М розчин натрію нітриту зі 

швидкістю 2 мл/хв. Наприкінці титрування (приблизно за 0.5 мл до еквівалентної кількості) швидкість титрування 

зменшують до 0.05 мл/хв. 

Кінцеву точку титрування визначають за допомогою внутрішніх індикаторів:  

— тропеолін 00 у суміші з метиленовим синім (0.2 мл розчину тропеоліну 00 і 0.1 мл розчину метиленового синього 

PN), титруют від червоно-фіолетового до блакитного; 
 

Алгоритм титрування 

ЕТАПИ ВИКОНАННЯ ТИТРУВАННЯ. 

1. Приготуйте: 

- Протокол проведення аналізу; 

- Бюретку, піпетку Мора або градуйовану піпетку для титрування відповідного об’єму; 

- Маленьку лійку та стаканчик; 

- Колбу з наважкою аналізованої речовини. 

2. Підготовка бюретки або піпетки для титрування:  

- Сполосніть бюретку водопровідною водою, потім 3 - 4 рази дистильованою водою і 3 рази невеликими порці-

ями титрованого розчину. 

3. Закріпіть бюретку у строго вертикальному положенні. 

4. Вкладіть у бюретку маленьку лійку. 

5. Заповніть бюретку титрованим розчином трохи вище від нульової позначки. 

6. Витісніть з кінчика бюретки повітря. Для цього зігніть резинову або полімерну трубку, підніміть догори кінчик 

бюретки і відкрийте затискач, підставивши скляний стаканчик; випускайте рідину до тих пір, поки все повітря не буде 

видалено. 

7. Вийміть з бюретки лійку, якщо її не прибрати, об'єм титранту буде не точним.  

8. Встановіть рівень титранту в бюретці на нульову позначку (для прозорих розчинів встановлюють по нижньому 

краю меніску). Для зручності увімкніть світло за бюреткою, на його фоні краще буде видно поділки на бюретці. Око 

спостерігача повинно знаходитись на рівні меніска рідини. 

9. Опустіть кінчик бюретки в конічну колбу з аналізованим розчином так, щоб він був спрямований в центр колби 

і знаходився у верхній частині її горла.  

10. Проведення титрування. Для цього, колбу беруть у праву руку, лівою рукою натискають на затискач, або ку-

льку, що знаходиться в гумовій трубці. Титрант додають по краплях з бюретки в колбу, безперервно перемішуючи її 

вміст. Коли забарвлення індикатора в місці падіння крапель титранту почне змінюватися, розчин додають обережно, 

стежачи за тим, щоб краплі потрапляли в розчин, а не залишалися на стінках колби.  
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11. Титрування припиняють, коли настає різка зміна забарвлення індикатора від додавання однієї краплі титранту, 

і записують об'єм витраченого розчину. 

12. Фіксування об’єму титранту, який пішов на титрування в протокол аналізу, проводять не раніше ніж через 30 

секунд після закінчення титрування (щоб рідина встигла стекти зі стінок колби) по нижньому краю меніску. Очі спос-

терігача повинні знаходитися на рівні меніску Результат потрібно записувати з двома десятковими знаками (наприклад, 

15,00 мл, а не 15,0 або 15). 

13. Вилийте розчин з бюретки (але не в склянку з титрованим розчином). 

14. Помийте ретельно бюретку або піпетку проточною водою і сполосніть дистильованою водою після закінчення 

роботи. 

15. Заповніть бюретку доверху дистильованою водою. 

16. В протоколі аналізу розрахуйте титр та кількісний вміст аналізованої речовини. 

17. Зробіть висновок про доброякісність аналізованої речовини згідно ДФУ. 

ВИПРОБУВАННЯ 

2.2.1. ВИЗНАЧЕННЯ ПРОЗОРОСТІ І СТУПЕНЯ КАЛАМУТНОСТІ РІДИН 

ВІЗУАЛЬНИЙ МЕТОД 

Нормативна документація, відповідно до якої проводився аналіз: 

ДФУ 2-е вид., Т. 1, С. 47 

Методика проведення 

Для визначення прозорості і ступеня каламутності рідин використовують однакові пробірки з безбарвного прозорого 

нейтрального скла з плоским дном, що мають внутрішній діаметр від 15 мм до 25 мм. 40-мм шар випробовуваної 

рідини порівнюють з 40-мм шаром свіжоприготованого, як зазначено нижче, еталона. Порівняння рідин проводять у 

розсіяному денному світлі через 5 хв. після приготування еталона, переглядаючи зразки уздовж вертикальної осі 

пробірок на чорному фоні. Розсіяння світла має бути таким, щоб еталон І легко відрізнявся від води Р, а еталон II 

легко відрізнявся від еталона І. 

Випробовувану рідину вважають прозорою, якщо вона витримує порівняння з водою Р або розчинником, 

використовуваним при приготуванні випробовуваної рідини при перегляді за зазначених вище умов, або її 

каламутність не перевищує каламутності еталона І. 

Розчин гідразину сульфату. 1.0 г гідразину сульфату Р розчиняють у воді Р і доводять об'єм розчину водою Р до 

100.0 мл. Розчин витримують протягом 4-6 год. 

Розчин гексаметилентетраміну. 2.5 г гексаметилентетраміну Р розчиняють у 25.0 мл води Р у колбі місткістю 100 

мл зі скляною притертою пробкою. 

Вихідна суспензія (суспензія формазину). 25.0 мл розчину гідразину сульфату додають до приготованого розчину 

гексаметилентетраміну, перемішують і залишають на 24 год. Суспензія стабільна протягом 2 міс. при зберіганні в 

скляному посуді, що не має дефектів поверхні. Суспензія не має прилипати до скла, і її необхідно ретельно збовтувати 

перед використанням. 

Основна суспензія. 15.0 мл вихідної суспензії поміщають у 

колбу місткістю 1000.0 мл і доводять водою Р до позначки. 

Термін придатності основної суспензії — 24 год. 

Еталони. Приготування еталонів проводять відповідно до 

Табл. 2.2.1-1. 

Основну суспензію і воду Р перемішують і струшують 

безпосередньо перед використанням. 

2.2.2. ВИЗНАЧЕННЯ СТУПЕНЯ ЗАБАРВЛЕННЯ РІДИН 
Нормативна документація, відповідно до якої проводився аналіз: 

ДФУ 2-е вид., Т. 1, С. 49 

Методика проведення 
Визначення ступеня забарвлення рідин в ряду кори-
чневий-жовтий-червоний проводять візуально шля-
хом порівняння з відповідними еталонами одним з 2 
описаних нижче методів, шо зазначають в моногра-
фії. 
Розчин вважають безбарвним, якщо він витримує по-
рівняння з водою Р або розчинником або забарвле-
ний не більш інтенсивно, ніж еталон В9. 

МЕТОД II 

40-мм шар випробовуваної рідини порівнюють з 40-

мм шаром води Р, або розчинника, або еталона (див. 

Табл. еталонів), зазначеного в монографії, викорис-

товуючи однакові пробірки з безбарвного прозорого 

нейтральною скла з плоским дном, які мають внутрі-

шній діаметр від 15 мм до 25 мм. Порівняння забар-

Основні розчини 
П'ять основних розчинів готують з використанням трьох 
вихідних розчинів (Табл.2.2.2.-1). 

Таблиця 2.2.2.-1 
Основні розчини 
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влення проводять у розсіяному денному світлі, пере-

глядаючи зразки вздовж вертикальної осі пробірок 

на білому фоні. 

18. Еталони для методу ІІ. 

19. Еталони готують з п'яти основних розчинів. 

20.  

 

 

  

 

Порівняння ступеня забарвлення рідини з етало-

нами (В, ВY, Y, GY, R)1-3 звичайно проводять за 

методом І. 

Ступінь забарвлення випробовуваного зразка не має 

перевищувати ступінь забарвлення відповідного ета-

лона.  

Колір випробовуваного зразка має бути максима-

льно наближений до кольору відповідного еталона. 

 


