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SO‘ZBOSHI

Farmatsevtik kimyo dori vositalarini izlab topish. ularning kimyoviy tu-
zilishini o‘rganish, kimyoviy tuzilishi bilan biclogik faciligi orasidagi bog'liglik
gonunlarini aniglash, standartizatsivasi va sifatini nazorat qitish wsullarini ishlab
chiqish, saqlanish jarayonida moddaning turg‘unligini, vzoq muddat saqlab turish
muzmmolarini hal qilish kabi vazifalar bilan shug‘ullanadi. :

Dori vositasini standartlash deganda uning barcha sifat ko'rsatgichlan bo‘yicha
me’yoriy texnik hujjat talablariga javob bera olishini aniqlash tushunilib, stan-
dartlash dori vositasining sifatini nazorat gilish orqali amalga cshiriladi.

Amaldagi o‘quv dasturiga ko‘ra, farmatsevtik kimyo uchta mustaqgil fan
holida besh o‘quv semestri davomida o'gitilmoqgda.

1. Dori vositalari sifatini nazorat qilish va standartlash — 3-va 6-semestrlar.

2. Dori vositalari tahlilining fizikaviy usullari — 7-semestr.

3. Dori vositalari sifatini nazorat qilish yuzasidan ishlab chiqarish amaliyeti —
&-semestr.

4. Dori vositalari sifatini nazorat gilishning zamonaviy usullari — 9-semestr.

Amaliy qo‘llanma «Dori vositalari sifatini nazorat gilish va standartiash»
fani uchun yoziigan bo'lib, besh bo'lim hamda ilovalardan iborat. Birinchi
bo‘limda dori vositalari chinligini aniglashning umumiy usullari, ikkinchi bo*limda
ularning ba’zi bir fizikaviy konstantalarini aniqlash usullari, uchinchi bo‘limda
dori moddalarning tozaligini aniqlash usullari, to‘rtinchi bo'limda dori vositalari
miqgdorini aniglashning kimyoviy usullari va beshinchi bo‘limda dori vositalari
1allilining fizikaviy-kimyoviy va fizikaviy usullari bavon etilgan. Qo‘llanmada
tahlil jarayonida aniglanuvehi ko'rsatkichlarning tahlil uslubini va kimyoviy jara-
yvonlarning borishini batafsilroq yoritib berishga harakat qilindi. Farmatsevtik tah-
lilda ko‘p go‘llaniladigan reaktivlar, ularning tayyorlanishi, refraktometrik jad-
vallar, ba’zi dori moddalarni spektrofotometrik usul bilan tahlil qilish shartlari,
ularning yutilish maksimumlari va solishtirma yutilish ko‘rsatkichlari hamda
dorixenada tayyorlangan dori turlari umumiy massasidagi va ayrim ingredientlar
massasidagi chetlanishlar me’yori ilova tarzida keltirilgan. -

Amaliy qo‘llanma talabalarga dori vositalari sifatini mustaqil ravishda na-
zorat gilish va buning asosida dori vositasi sifat ko‘rsatkichlari me’yoriy texnik
hujjat talablariga mos kelishi masalalari bo‘yicha xulosa chigara olishlari uchun
yvordam beradi. degan fikrdamiz.

Ushbu amaliy go‘llanma yozilish tartibi va mavzularning bayoni bo‘yicha
shu paytgacha rus tilida chop etilgan amaliy qo‘llanmalar (PykopoacTeo K
naGopaTopHEIM 3aHATHAM NO dapMalesTHYecKol XuMuH, nog pen. I1.A.Cenoea,
M. Meauumua, 1978; «/laGopatopHrle paGoTh: Mo dapMALEBTHIECKOH XUMHK»,
nof ped. B.l.bennkosa, M.Bricuiaa wkona, 1989; «PyxkoBoactee x
Aa6opaTepHLIM JAHATHAM No GapMaLEBTHYECKOH XHMMHH», TOL pen.
A.Il. Apaamaceera, M., Meauuuna, 2001} dan tubdan farq qilib, o'zbek tilida
yozilgan birinchi go‘llanma bo‘lgantigi uchun, tabiiyki, kamchiliklardan xoli
bo'lmasligi mumkin. Shuning uchun bu boradagi barcha taklif, mulohaza va
e’tirozlarni mamununiyat bilan gabul gitamiz.
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I bolim
DORI MODDALARI CHINLIGINI
ANIQLASHNING UMUMIY USULLARI

-

1.1. ANORGANIK IONLARNING SIFAT REAKSIYALARI
1.1.1. Kationlarga bajariladigan umumiy sifat reaksiyalari

Ammoniy ioni

1 mi ammoniy tuzining eritmasiga (0,002—0,006 g ammoniy ioni
saqlagan) 0,5 ml natriy gidroksid eritmasidan go‘shib gizdirilganda am-
miak apraladi. U hididan va suv bilan ho'llangan gqizil Jakmus qgog‘ozining
ko'k rangga o'tishi bilan aniglanadi: ,

NH,” + OH - NH,OH-oNH1 + H,0

2. 0,01—-0,02 g ammoniy tuzi 1 tomchi suvda erfitilib, | tomehi

Nessler reaktivi tomizilsa, gora—go‘ng'ir rang hosil bo‘ladi:
+

J-Hg
- - NH
NH4+ 2K3[Hgls)+ KOH J-Hg > 2 o+ BKI+ HO+ W7

Yismut

1. Vismut saqlagan dori modda (0,05 g vismut ioni) 3 ml suyultiriigan
xlorid kislota bilan chayqatiladi va filtrlanadi. Filtratga 1 ml natriy sulfid
eritmasi yoki vodorod sulfid eritmasi qo‘shilsa, gora—go‘ng'ir rangli cho‘kma
hosil bo‘ladi. Hosil bolgan cho'kma teng hajmdagi suyultirilgan nitrat
kislota eritmasida eriydi: ' ' '

0= Bi-0 -B"\ + BHCI— 2BiCl;+ HNO;+ 3H,0
NO4 -
Vismutning asosli pitrati ]
~ 2BiCl+3Na,S—Bi,S L +6NaCl
Bi,S,+8HNQ,~2Bi(NO ) +2NO+35+4H,0

2. Vismut saglagan dori modda (4,05 g vismut ioni) 5 ml suyultirilgan
suffat kislotasi bilan chayqatilib filtelanadi. Filtratga 2 ml kaliy yodid eritmasi
qo‘shilsa, go‘ng'ir rangli cho‘kma hosil bo‘ladi. Hosil bo‘lgan cho‘kmaga
ortigcha migdordagi reaktiv qo'shilsa, eniydi sarig-qgizg'ish rang hosil
giladi: ' ' ' S
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O
o 8 -0 Bi< v 350, —  Bi,{80,); + HNO3 + 3H,0
’ NO,
2B0480,).+6K) - 2B I+ 3K S0,
B + K- KB,

Temir (1D

1. 2 ml temir (1D tuzimng eritmasiga {3,02 g temir toni} 0,5 ml
suvuitiriigan xlorid Kisiota va t m) ferritsianid Kaliy eritmasidan go’shilsa,
to*q-ko‘k rangli cho’kma hosil bo‘ladi;

FeSO +K | Fe(CN), | KFefFe(CN) I +K SO,
yoki
3FeSO,+2K {Fe(CN), |- Fe [Fe(CN), 1,4 +3K SO,

2. Temir (II) tuzining eritmasiga (0,02 g temir ioni) ammoniy
sulfid eritmasidan qo*shilsa, gora rangli cho‘kma hosil bo‘ladi. Cho'kma
suyultirilgan mineral kislotalarda eriydi:

FeSO,+(NH,),S~FeSI+(NH,),50,

Temir (IIT)

1.2 mil temir (1D tuzining eritmasiga (0,001 g temir iony) 0,5 m!l
suyultirilgan xlorid kislota va 1—2 tomchi ferrotsianid kaliy eritmasidan
qo‘shilsa, ko‘k rangli cho'kma hosil bo'ladi:

FeCl,+K [Fe(CN), J-»KFe|Fe(CN) [ +3KCl
yoki
4FeCl+ 3K, [Fe(CN), j- Fe | Fe(CN), | 4 +12KCl

2. 2 ml temir (111} tuzining eritmasiga (0,00] g temir ionz) 0,5 mi
suyultirilgan xlorid kistota va 1—2 tomechi ammoniy rodanid eritmasidan
go‘shilsa, qizil rang hosil bo‘ladi:

FeCl +3NH SCNo Fe(SCN) +3NH CI

3. Temir {{1I) tuzining ertmasiga (0,001 g temir ioni) ammoniy
sulfid eritmasidan qo‘shilsa, qora rangli cho'kma hosil bo*ladi, cho‘kma
suyultirilgan mineral kistotalarda eriydi:

2FeCl+3(NH,}, 5o Fe, S L +6NH CI

Kaliy

1.2 ml kaiiy tuzining eritmasiga (0,01—0,02 g kaliy toni) t mi vino
kislotasi, 1 ml natriy atsetat eritmmasi, 0,5 mi 95% spirt qo‘shib chay-
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gatilsa, sekin—asta oq kristal cho‘kma hosil bo‘ladi. Cho‘kma suyultirilgan
mineral Kislota va o‘yuvchi ishqor eritmasida erivdi:

COCH COOK CHCK

I CHOH
CHCH CH,COCNa  CHCH X CHOH . CIHCH R
| + Kt —— +H": +H —- l + K
SHOH THC” SHOH CHCH
([:00-1 CoCH CHCH (LOCH

COCK COK

(I:Hm C|2HCH

l + NaOH — | + H,O

CHCH THG'!

(|)0CH COMNa

2. Oldindan qizdirilib ammoniy tuzlaridan tozalangan 2 ml kaliy
tuzining eritmasiga (0,005—0,01 g kaiiy ioni} 0,5 ml suyultirilgan sirka
kislota va 0,5 ml natsiy kobaltonitrit eritmasi qo‘shilsa, sarigq—kristal cho'kma
hosil bo‘ladi:

2KCt+Na [Co(NO,),]>K,Na[Co(NO ), ] +2NaCl
Ishqoriy yoki kuchli kislotali sharoitda kobalt kompleks birikma hosil
qilganligi sababli bu reaksiya ketmaydi:
[Co(NO,) }*+30H "= Co(OH) 4 +6NO -
[Co(NO,),]* +6H*>Co™ +6HNO,
3. Kaliy tuzini olib rangsiz alangaga tutilsa, atanga binafsha rangga
bo‘yaladi, agar havorang oyna orqali garalsa, gizil-binafsha rangda ko‘rinadi.
Kalsiy

1. 1 ml kalsiy tuzining eritmasiga (0,002—0,02g kalsiy toni) | m]
ammoniy cksalat eritmasidan go‘shilsa, oq cho'kma hosil bo‘ladi. Cho‘kma
suyultirilgan sirka Kislota va ishqor eritmalarida erimaydi, suyultiriigan
mineral kislotalarda eriydi.

COONM, GO0
caCl, + l - .[ _SCa + 2NH.CI
COONH,4 CO0
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2. Xlorid kislota bilan ho‘llangan Kalsiy tuzini grafit tayogchasiga olib
rangsiz alangaga tutilsa, alanga qizil-g‘ishtsimon rangga bo‘yaladi.

Magniy

1 ml magniy tuzining eritmasiga (0,02—06,05 g magniy ioni) | ml
ammeoniy xlorid eritmasi, | ml ammiak eritmasi va 0,5 ml natriy gidro-
fosfat eritmasi qo‘shilsa, oq kristal cho'kma hosil bo‘ladi. CHo'kma
suyultirilgan mineral kislotalarda va sirka kislotada eriydi:

MgSO,+Na, HPO,+NH OH-»MgNH PO, +2Na SO, +H,0
MgNH, PO, +H*—»Mg* +NH '+HPO,?
Natriy

I. 1 mi natriy tuzining eritmasi {0,01—0,03 g natriy ioni} suyul-
tirilgan sirka kislota bilan nordonlashtiriladi, tozim bo‘lsa filtrlanadi va
0,5 m! rux—uranil atsetai eritmasidan qo‘shilsa, sarigq rangli kristal
cho'kma hosil bo‘ladi:

NaCl+Zn[(UO,)L, - (CH,CO0) }+CH COOH+9H,0—
NaZn[(UO)], - (CH,CO00),] - 9.H1Ol+HC]

2. Xlorid kislota bilan ho‘llangan natriy tuzlarini rangsiz alangaga
tutilsa, alanga sariq rangga bo‘yaladi.

Simob (IT)

1. 2 ml simob {II) tuzining eritmasiga (0,05 g simob ioni) 0,5 ml

natriy gidroksid eritmasi qo‘shilsa, sariq rangli ¢ho‘kma hosii bo'ladi:
Hg(NO),+2NaOH-HgOLl+2NaNO +H,0

2. 1 mi simob (1) tuziga (0,01—0,03 g simob ioni} kaliy yodid
eritmasidan go‘shilsa, gizil cho'kma hosil bo'ladi, cho‘kma ortigcha
migdordagi reaktivda eriydi:

Hg(NO,),+2K) > Hgl L +2KNO,
Hel,+2KJ—»K [Hgl |

Rux
1. 2 mil neytrallangan rux tuzining eritmasiga (0,005—0,02 g yux
iont) 0,5 ml natriy sulfid eritmasi (vodorod sulfid) qo‘shilsa, oq cho‘kma

hosil bo‘ladi, cho‘kma suyultirilgan sirka kislotada erimay, suyultirilgan
xforid kislota eritmasida eriydi:

ZnSO,+Na,S->ZnS1+Na,SO,
ZnS+2HCI-ZnCl+H 8
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2. 2 ml rux tuzining eritmasiga (0,005—0.02 g rux ioni) 0,5 mi kaliy
ferrotsianid eritmasi go'shilsa, oq rangli cho‘kma hosi! bo‘ladi. Cho‘kma
suyultiriigan xlond kislotada erimaydi:

ZnSO + K Fe(CN) |- K, Zn[ Fe(CN), 14 +K SO,

1.1.2. Anionlarga bajariladigan umumiy sifat reaksiyalari

Bromudiar

1. 1 ml bromid ioni saqtagan eritmaga {0,602—0,03 g bromid joni)
i ml suyultirilgan xiond kislota, 0,5 mi xloramin eritmasi va 1 mi
xloroform go'shib chaygatilsa, xloroform qatlami sarig-go‘ng'ir rangga
bo'yaladi:

CHCL
2KBr+© v MO O . Bry+ NaCl r 2KCI

/ \\ N\N: S-_‘NHZ

2. 2 ml bromid toni saglagan m[maga (0,002—0,02 g bronud ioni)
0.5 ml suyultirilgan nitrat Kislota va ¢,5 ml kumush anitrat eritmasidan
go‘shilsa, sarg'ish-gatigsimon cho'kma Gosil bo‘ladi. Cho'kma suyultitilgan
nitrat kislotada erimaydi, ammiak eritmasida esa qiyin eriydi:
NaBr+AgNO,—AgBri+NaNO,
AgBl+2NH OH—){AQ{NH J,1Brt 2H 0

Yodidlar

1. 2 mt yodid ioni saglagan eritmaga (0,003—90,02 g vodid ioni) 0,2
ml suyultirilgan suifat kisfota, 0,2 ml natriy nitrit eritmasi yoki temir
(11T} xlorid eritmasi, 2 ml xloroform qo'shib chayqatilsa, xloroform
gatiami binafsha rangga bo‘yaladi:

2KI+2NaNQ,+2H,50,-»§,+Na SO, +2NOT+K SO +2H,0
yoki
2KJ+2FeCl~J, +FeCl,+2KCl

2. 2 ml vodid saglagan. eritmaga (0,02—0,01 g vodid ioni) 0,5 ml
suyultirilgan nitrat kislota va 0,5 ml kumush nitrat eritmasi qo'shilsa,
sarig—qatigsimon cho‘kma hosil bo'tadi, cho‘kma suyultirilgan nitrat kis-

jota va ammiak eritmasida erimaydi:
KI+AgNO s AglL+KNO,
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3. 0,1 g preparatga | ml konsentrtangan sulfat kislota qo’shib qizdir-
ilsa, binafsha rangli yod bug‘i ajralib chigadi.

Karbonatlar

i. 0,2 g karbonatga yoki 2 mi karbonat tuzining (i:10) eritmasiga
{(gidrokarbonar) 0,5 ml suyultirilgan xtorid kislota qo‘shilsa, karbonat
angidridi ajralib chigadi, hosil bo‘igan gaz ohakli suvdan o‘tkazilsa, oq
cho‘kma hosit bo‘ladi:

Na,CO,+2HC1-CO, T+ 2NaCl+H 0
NaHCO,+HCI»CO, T+NaCl+H Re
CO,+Ca{OH)},»CaCO A+H.O

2. 2 m! karbonat tuzmmg (l: 10) eritmasiga § tomchi magniy sul-
fatn'sw toyingan critmasidan go‘shilsa, oq c¢ho'kma hosil bo'ladi {gid-
rokarbonatlar qaynatilganda cho‘kma hosil giladi):

Na,CO,+MgS0,-»MgCO I +Nu, SO,
NaHCO +Mg80, qu{HCO ),+Na,S0,

3. Karbonat tuzining 1:10 eritmasiga 1 tomchi fenolfialin eritmasi

qo‘shilsa, qizi! rang hosil bo‘ladi (gidrokarbonatlardan fargi).

Arsenitlar

1. 0,3 mi arsenit tuzining eritmasiga (0,03 g arsenit ioni) 0,5 ml
suyultirilgan xlorid kisfota va 2 tomchi natriy sulfid eritmasi yoki vodorod
sultid go‘shilsa, sarigq rangli cho‘kma hosil bo‘ladi. Cho‘kma konsentrlan-
gan xlorid kisiotada erimaydi, ammiak eritrnasida eriydi;

2As7 438 5 A8
As,S +60H - AsS " HAsQ T43H O

2.0.3 mt uch vaIcnt]: mlshyak tuzmmg eritmasiga (0 003 g arsenit joni)
1—2 tomehi kumush nitrat eritmasi qo‘shilsa, sariq rangti cho‘kma hosil
bo'ladi. Cho'kima suyultirilgan nitrat kislotada va ammiak eritmasida eriydi;

ASO 7 H3Ag s Ag ASOLL
Ag AsO, +6NH —>3[Ag{NH )] FASO

Arsenatlar

[. 0.3 ml arsenat tuzining eritmasiga (0,03 g arscnat ioni) 0,5 mi
suyultirilzan xlorid kislota, 2 tomchi natriy sulfid eritmasi {vodorod
sulfid) qo'shilib isitilsa, sarig cho‘kma hosil qiladi, cho’kma konsentr-

_langan xlorid kislotada va ammiak eritmasida erimaydi:
AsO* +2H" +81 A0, +$L+H,0

2As0, +HI2ZH #3520 5 A5,5 4 +6H,0
9
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2. 0,3 ml arsenat tuzining eritmasiga (0,001 g arsenat ioni) 1—2
tomchi kumush nitrat eritmasi qo‘shilsa, go'ng‘ir rangli cho‘kma hosil
bo'ladi. Cho‘kma suyultisilgan nitrat kislotada va ammiak eritmasida eriydi:

AsO [ +3Ag > Ag ASO 4
_ Ag AsO,+6NH - 3[Ag(NH),]* +AsO

3.0,3 mli arsenat tuzining eritrnasiga (3,001 g arsenat ioni) 1 ml dan
ammoniy xlorid, ammiak va magniy sulfat eritmalaridan qo‘shilsa, oq
kristal cho‘kma hosil bo‘ladi, cho‘kma suyultirilgan xlorid kislotada eriydi
(arsenittardan fargi):

AsQ - +Mg? +NH,*-sMgNH AsO ¢
MgNH AsO,+H'>Mg*+NH ' +HSO0,>

Nitrathar

1. Dori moddasiga (0,001 g nitrat ioni) 2 tomchi difenilamin erit-
masidan go‘shilsa, ko'k rang hosil giladi:

A A )%
ara'aet

Difenit difenoxinon diimin suifat

2. Nitrat tuziga (0,002--0,005 g nitrat ioni) 2—3 tomchi suv va
konsentrlangan sulfat Kislota, bir bo'lak mis qo'shib qizdirilishi natijasida
go*ng'is rangli azot (I11) oksidining bug'i ajralib chigadi:

2NaNO +Cu+2H,S0,5CuSO +2N0 T +Na,SO,+2H,0

3. Nitrat tuzi eritmasiga (0,002 g nitrat ioni) kaliy permanganat
eritmasi va suyultirilgan suffat kislota eritmasi qo‘shilsa, aralashmaning
binafsha rangi yo‘qolmaydi (nitritlardan farqi).

4. Temir (11} sulfatning to'yingan eritmasiga 2—3 tomchi nitrat
tuzining eritmasi go‘shib chayqatilgach, ehtiyotlik bilan probirkan: de-
vorlari bo'ylab 5—6 tomtchi konsentrlangan sulfat kislota tomizilsa, ikki
gatlam oralig’ida go‘ng‘ir halga hosil bo‘iadi:
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6Fe> +2NO, +8H*.»6Fe™ +2NO+4H,0
FeSO +2NO—->[Fe(NO) |80,

Nitritlar

1. Nitrit tuziga (0,001 g nitrit joni} 2 tomchi difenilamin eritmasi
qo‘shilsa, ko'k rang hosil bo'ladi.

2. Nitrit tuziga (0,03 g nitrit ioni) 1 ml suyultirtigan sulfat kislota
qo‘shilsa, sarig-qo‘ng'ir rangli bug' ajralib chigadi (nitratlardan farqi):

2NaN0 +H,50, —)NOT+NO t4+Na S0, +H,0
2NO+O —>2NO 1

3. Bir nechtaantipirin zarrac-halanm chinni idishgasolib, 2 tomchi
suyultirilgan xlorid kislota, 2 tomchi nitrit tuzining eritmasidan qo‘shilsa
(0,001 g nitrit joni) ko‘'k rang hosil bo‘ladi (nitratlardan farqi):

NaNO, + HO + +N3(31+H2C}
_N=CHs _N-CH,

CsHs CsHs

Nitrozaanti pirin

4. 4—5 tomchi nitrit tuzining eritmasiga | tomchi suyulticilgan sulfac
kislota va 1 tomchi Kaliy permanganat eritmasi qo‘shilsa, aralashmaning
binafsha rangi yo*qoladi.

5NaNO,+2KMnO,+3H,50, — 5NaNO ,+2MnS0O,+K SO, +3H,0

Sulfatlar

2 mi sulfat tuzmmg eriimasiga (0,005—0,05 g sulfat ioni) 0,5 mi
bariy xlorid eritmasi qo‘shilsa, oq cho‘kma hosnl bo'ladi, cho‘kma mine-
rat kistotalarda erimaydi:

S0, +BaCl,»>BaS0 {+2CI-

Sulfitlar

1. 2 ml sulfit tuziming eritmasiga (0,0—0,03 g sulfat toni) 2 ml
suyultirilgan xlorid Kislota qo‘shib chayqatilsa, sulfid angidridi ajralib
chigadi. Uni otkir, o'ziga xos hidiga ko‘ra aniglanadi:

Na,$O +2HC1->80,1+2NaCl+H,0

2. 2 mi suffit tuzining eritmasiga (0,002—0,02g sulfit ioni) 0,5 ml
bariy xlorid eritmasi qo‘shilsa, oq cho‘kma hosil bo‘fadi, cho*kma suy-
ultirilgan xlorid kislotada erivdi {sulfatlardan farqi):

K
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Na,50, 1-BaCl,- >BaSO 4+2NaCl
BaSO,4-2HCL >BaCl,+50,1+H,0
3. Sulfit tuzining eritmasiga, bir necha tomchi vod eritmasi tomizilsa
(0,1 mol/l), vodning rangi o'chib ketadi:
Na,50,+J,+H,0- >2HJ+Na SO,

Fosfatlar

1. Neytrallanib rN muhiti 7,0 ga keltirilgan 1 ml fosfat tuzining
eritmasiga (0,01—0,03 g fosfat ioni) bir necha tomchi kumush nitrat
eritmasidan qo‘shilsa, sarig cho‘kma hosil bo‘ladi, cho*kma suyultiritgan
nitrat kislotada va ammiak eritmasida eriydi:

Na,PO,+3AgNO,»Ag PO, L +3NaNQ,
Ag,PO,+3HNO - 3AgNO, +H PO,
Ag PO, +6NH OH-[Ag(NH),],PO,+6H O

2. I ml fosfat tuzining eritmasiga (0,01—0,03 g fosfat ioni) | ml
ammoniy xlorid, 1 m] ammiak va 0,5 ml magniy sulfat eritmalaridan
go‘shilsa, oq kristal cho*kma hosil bo‘ladi, cho‘kma suyultirilgan mineral
kislotalarda eriydi: '

Na,PO,+3NH,0H+MgSO,»MgNH PO I+(NH ),S0,+3H,0
MgNH, PO, +3HCl—MgCl +NH ,CHH PO,

3. Suyultirilgan nitrat Kislotadagi 1 ml fosfat tuzining eritmasiga
(0,01—0,03 g fosfat ioni} 2 ml ammoniy molibdat eritmasi qo‘shib
gizdirilsa, sariq rangli kristal cho‘kma hosil bo‘ladi, cho'kma ammiak
eritmasida eriydi:

H,PO,+12(NH ), MoO +24HNO 5 H,PO, » 12Mo0 {+24NH NO+12H,0
H,PO, * 12Mo0 +24NH,0H—12(NH,),MoO,+H PO, +12H,0

Xloridlar

2 mt xlorid tuzining eritmasiga (9,002—0,01 g xlorid ioni) 0,5 ml
suyultirilgan nitrat kislota va 0,5 ml kumush nitrat eritmast qo‘shiisa, og
gatigsimon cho'kma hosil bo‘ladi. Cho‘kma suyultirilgan nitrat kislotada
erimay, ammiak eritmasida eriydi. Organik asoslarning tuzlari uchun,
kumush xJorid bilan hosil gilgan cho‘kmani filtrlab, suv bilan yuvib,
so‘ngra cho'kmani eruvchanligi sinab ko‘riladi:

NaCl+AgNO,—»AgClL+NaNO,
AgCl+2NH OH—[Ag(NH,),JCI+2H,0

12
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1.2. ORGANIK TUZILISHGA EGA BO‘LGAN DORI
MODDALARNING CHINLIGINI ANIQLASH

Organik tuzilishga ega bo‘lgan dori moddalarning chinligini aniglash
reaksiyalari anorganik tuzilishga ega bo‘igan dori moddalarga bajariladigan
sifat reaksiyalaridan farq qiladi.

Anorganik birikmalar ion beg® bilan bog‘langanligi uchun, ular
critmalarda osonlik bilan kation va anionlarga ajraladi {dissotsiatsiyalanadi).
Organik birikmalardagt kimyoviy bog'lar asosan qutbsiz kovalent yoki
kuchsiz qutbli kovalent bog‘lardan iborat bo‘lganiigi sababli, ularni
anigtash uchun tanlangan sifat reaksivalari odatda moddaning asosiga
(skeletiga) va bir gator funksional guruhlarga bajariladigan reaksiva-
lardan iborat bo‘ladi.

1.2.1.To‘yinmagan uglevodorodlar

To'yinmagan uglevodorodlar uchun elektrofil birikish reaksiyasi
x0s bo'lib, quyidagi sifat reaksivalari taalluglidir.

t. To'yinmagan uglevodorod guruhi saglagan dori modda eritmasiga
bromli suv ta’sir ettirifsa, eritma rangsizlanadi. Moddaning Kkimyoviy
tuzilishiga qarab, bunda bromning to‘vinmagan uglerod atomiga birikishi
yoki moddaning oksidlanishi kuzatiladi: '

\C__C/+Br N\ /
/ 2 A1 TN

Br Br

To'yinmagan uglerod atomiga bromning birikish reaksiva suvsiz
sharoitda olib boriiganda bir xil yo‘nalishda boradi.

Aniglash tartibi:

0,3 ml brom (1g) 100 ml tetraxlormetanda eritilib, 50 ml aniq-
lanuvchi moddaning 2 ml tetraxtormetandagi eritmasiga tomchilab
go‘shilsa, bromga xos bo‘lgan rang yo‘qoladi.

2. Kaliy permanganat eritmasi neytral yoki kuchsiz ishqoriy sharo-
itda to'yinmagan uglevodorodlarm lekS]bmkmagacha oksidiashi hisobiga
eritma rangsizlanadi:

>c—c< 0] +H,0 —-—>(|3~—~—<]:<

OH OH
13
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Bu reaksiya kislotali muhitda gizdirish orgali olib borilsa, uglerodlar
orasidagi bog' vzilib, aldegidlar, ketonlar hamda kislotalar hosil bo'ladi.

'\c_—zc/ s[0] —= 2\c=o+ H,0
N /
OH OH

Ushbu reaksiya yordamida sinamoilkokainni kokain gidroxloriddan
farqlash mumkin. -Rux undetseonat va korich kislotalari uchun sifat reak-
sivasi hisobida ushbu reaksiva tavsiya etilgan.

Aniglash tartibi;

a) 0,1 g rux undetseonat 2 m! sulfat kislotaning | mol/l eritmasi
. va 5 ml muz holidagi sirka kislotasida eritilgach, tomchilab 0,25 ml kaliy
permanganat eritmasidan tomizilganda kaliy permanganatning binafsha
rangi yo‘goladi.

b) 0,1 g korich kislotasiga 0,1 g kaliy permanganat va 5 ml 1 moi/ |
I sulfat kislota eritmasi qo‘shib qizdirilsa, benzaldegid hidi seziladi.

5CGH5'CH= CH —-COOH + 8 KMnO4 + 12 H,80, ~—»

/O + 10002"‘ 4K,80,4 + 8 MNn80, + 17HL0
\H

3. To‘vinmagan uglevodorodlarning n—bog‘i og'ir metallar fvzlan,
masalan stibty xlorid bilan kompleks birikma hosil bo‘lishida ishtirck
etishi mumkin.

Aniglash tartibi:

1 mg tekshiriluvchi moddaning 1 ml xloroformdagi eritmasiga stibiy
(I} xtoridning 5 ml xloroformdagi eritmasi qo'shilsa, ranghi eritma
hosil bo‘ladi.

Retinol atsetat stibiy (111} xlorid eritmasi bitan ko'k rang, ergokat-
siferol esa qizil—sariq rang hosil giladi. Bu reaksiva atsetibdoridning 2%
1i eritmasi ishtirokida olib boriladi. '

4. Atsetilen guruhi saglagan dori moddalar kumush, simob va mis
(D) tuzlari bilan cho‘kma hosil giladi. Bu reaksiyadan etinilesiradiolning
chinligini aniqlashda foydalanish mumkin.

5CHs—C

www.ziyouz.com kutubxonasi



1.2.2. Galoidorganik birikmalar

1. Galoidorganik birikmalar uchun eng oson va tezlik bilan bajarish
mumkin bo'lgan usul Belshteyn reaksiyasidan foydalanib aniglash usuli
bo'lib, bunda galogen saglovchi modda mis halqa yordamida rangsiz alan-
gaga tutilsa, alangani yashil rangga bo‘yaydi.

2R—Cl+2Cu-Cu,Cl,

Modda tarkibidagt boshqa yot aralashmalar (bor, metal oksidlari)
ham alangani yashil rangga kiritganligi sababli, bu usul yordamida doimo
ishonarli natija olish qiyin.

2. Organik birikma molekuiasida galogen kovalent holda bog‘langani
sababli, galogen atomini aniglash uchun ko*pchilik hollarda minerallash
jarayoni o‘tkazilib, ion holiga keltirilgan galogenga sifat reaksiyasi gilinadi.

Minerallash usuflari turlicha bo‘lib, ulardan eng oddiysi, moddani
(Eshka aratlashmasi bilan) kuydirib minerallash usulidir. Kuydirib mine-
rallash aralashmasi — natriy Karbonat, kaliy karbonat va kaliy nitrat
aralashmasidan iborat. -

Xlorproparnid mo!eku1351dag1 xlorn: ion holga o'tkazish uchun uning
ko‘rsatilgan migdoriga chinni tigelda kuydirish aralashmasi solib gizdirish
orgali minerallanadi. Aralashmaga issiq suv qo‘shib chayqatiladi va filtr-
lanadi. So*ngra nitrat kistota ishtirokida kislotali sharoit hosil gilib, xlor
ioniga sifat reaksiyasi amalga oshiriladi.

Aniglash tartibi: .

0,1 g bromkamfora 3 ml spittda eritib, 1 ml natriv gidroksid erit-
masi, 0,3 g rux kukuni go‘shib 1—2 minut gizdiriladi. Aralashmani so-
vitib, filtrlanadi va brom ioniga xos sifat reaksiya qilinadi.

Ko‘pchilik hollarda organik birikma tarkibidagi galogen natriy gidrok-
std eritmasi bilan qizdirib lon holiga keltiriladi (bromlzoval karbromal
s;klofosfan {evomitsetin}.

15
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3. Organik birikmadan yodni minerallash uning ganday molekula
tarkibida, gay tarzda birikkanligiga bog'lig. Yodoform to‘g'ridan to'g‘ri
gizdirib, xiniofon suyultirilgan nitrat kisiota bilan, bilignost, vodognost
esa konsentrlangan sulfat kislota bilan gizdirish orgali mineraltanadi.

4. Frororganik birikmalardagi ftorni minerallash uchun uni metat
holidagi natriy yoki Eshka aralashmast bilan kuydiriladi (ftorotan, ftorafur).

it
20F3-HC<C| c10Na o NaF + 2NaBr + 2NaCl + 2605 + H;0
Br .
Fior iont kalsiy xlorid eritmasi bilan oq rangli cho'kma hosil giladi.
2F-+CaCl,»CaF 4+2C1-
Froruratsit tarkibidagi fior kislorod ogimida kuydirib minerallanadi:

O, t°
e e e e HF + CO, + HO¥
H,0

Minerallash mahsuloti fittrlanib, filtratda ftor toniga temir rodanid
eritmasi qo‘shish orqali sifat reaksiyasi gilinadi (erttmaning qizil ranggi
yo'qoladi):

Fe(SCN),+6F ~{FeF ]~+3SCN-

1.2.3. Spirt gidroksili

. Efir hosil bo‘lish reaksivasi

Bu reaksiya spirt gidroksil guruhi saqglagan moddalar uchun xos
bo‘lib, ularning konsentrlangan sulfat kislota ishtirokida karbon kistotalar
bilan murakkab efir hosil gilishiga asostangan:

O
H280,4 . “

ROH + RCOOH —mm——— R O C R
'-H20 ' ’

Efir hosil bo'lish reaksiyasi kislota angidridiéﬁ va xlorangidridiari
ta’sirida yanada osonroq ketadi:

16
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R——0H + o< ———m RO—C-—R + RCOOH

o

R—OH + g—C—R ——® R)——C—R + HCI

Reaksiya mahsulotlari hidga garab yoki suyuqglanish haroratiga ko‘ra
aniglanadi (identifikatsivalanadi).

Aniglash tartibi:

a) 2 ml etil spirtiga 0,5 ml muz holidagi sirka kislota, t ml kon-
sentrlangan sulfat kislota go‘shib qizdiriiganda etilatsetat hosil bo‘lib, v
o‘ziga xos hidi orgali anigianadi.

b} 0,1 g metilandrostendiolga 0,6 ml sirka angidridi, 4,5 ml suvsiz
piridin qo‘shiladi va vertikal holdagi sovitgich bilan tutashtiriltb, suv
hammomida 50—60°C haroratda 3 soat gizdiriladi. Eritma sovitilib, 30 ml
suv bilan suyultiriladi, 30 minuiga goldirilgach, hosil bo‘lgan cho‘kma
filtrlanadi.

Chokma suv bilan atseton aralashmasida gavta filtrlanib quritilgach,
suyuglanish harorati aniglanadi (T, — 174—1380%C).

kNI
CH3 CH;
CH CH CH OCOCH,
H .
GHs g CH
H
{CHLCO0), H
—
-C
o ERatalety
HO

d) 0,2 g mentol 0,5 ml suvsiz piridinda eritilib 3 mj 5% § 3,5—
dinitrobenzoy kislota xlorangidridining suvsiz piridindagi eritmasidan
go'shib suv hammomida 10 minut gaynatiladi va xona haroratigacha
sovitilib, 7 mt suv solib, 30 minutga qoldirifadi.

Cho'kma filtrlanib suv bilan yuvilgach, atsetonda qayta kristallanib,
quritiladi, so'ngra suyuglanish harorati aniglanadi.

17
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CHy
ﬁ o NO,
Cc —n- IC

HiC CHa HaCT™ "CHj NO;

2. Spirtlarning chinligini aniglashda wiamni oksidlash reaksiyalaridan
ham keng foydalaniladi. Bunda o‘ziga xos hidga ega bo‘lgan aldegid yoki
ketonlar hosil bo‘ladi.

(0] _0
R——CH,——0H — rR—c%Z
™H
"q (ol 2

R—CH—R ———» R—C—R

Aniglash tartibi:

0,05 g efedrin gidroxlorid 1 ml suvda eritilib, kaliy ferritsianid
kristallidan qo‘shib gaynaguniga gadar qgizdiriladi. Benzaldegid hosil bo‘lishi
hisobiga 0‘ziga xos hid seziladi.

e
‘2
?H —CH—CHj4 K[Fe{CN)g] C\
OH NH—CH; HC - H

0,1 ml benzil spirtiga 5 ml 3% Il kaliy permanganat eritmasi va 1|
ml 1 mol/l sulfat kislota qo‘shilsa, benzaldegidga xos bo‘lgan hid seziladi.

KM n04 /0
CHOH —— = C{H
H,S0,

Etil spirtida yot aralashma hisoblangan metil spirti ham oksidlanish
reaksivasi yordamida aniglanadi.

18
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o
5 CH,OH + 2KMnO, + 3HF0, —™ 5 H—CZ + 2MnHPO# KHRO, 8 H,0

N
H
SQ,Na SQH HO3S
o H oH CH; OH o
+ CH _2_.9!
OH Naqu
803N3 Na038 SQH HO3S
OsHHOaS\
CHBD
SQH HO.S

Aniglash rartibi:

0.5 mt etil spirtiga 4,5 ml suv, 2 ml kaliy permanganatning fosfat
kislotadagi critmasi go‘shib chaygatilgach, 10 minutdan so‘ng eritma
rangsizlanguniga gadar tomchilab natriy bisulfitning te'yingan eritmasi
qo'shiladi. Xromatrop Kislotasi dinatriy tuzining 2% li yangi tayyorlan-
gan | mi eritmasi va tomchilab 10 m] konsentrlangan sulfat kislota
go‘shib aralashtirilganda binafsha rang hosil bo‘lishi metil spirtining borligini
ko‘rsatadi.

Etil spirtidan yodoform hosil bo‘lish reaksiyasi ham oksidlanish
reaksiyasi natijasida ro‘y beradi:

J,+2NaQH-NalJ+NaJO+H,0

0
CH4z-CH,OH + Nalo ——-—-—CHSC/ + NaJ+ Hy0
™~
H
/0 /0
CH,CT  +3Nalo ——»  /C—CZT + 3N=20H
\\H . \\H
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+ 3NaOH —— CHJ; + 3HCOONa

Aniglash tartibi:

0,5 mi etd spirtiga 5 ml natriy gidroksid eritmast va 2 ml 0,1 mol/l yod
qo‘shilsa, yodoform hidi sezilib, sekinlik bilan sariq ranghi cho‘kma hosil
bo‘ladi.

Yodoform hosil bo'lish reaksivasi spmhr uchun xos bo'lmay, etoksil
— OC,H, va atsetil — 50— SN, guruh sagfagan moddalar ham bu
reaks;yam beradi (atseton, xloralgidrat, fenatsetin, drotaverin, etilmor-
fin, formaldegid va boshgalar).

1.2.4.Yenol gidroksil guruhi

Yenol gidroksil guruhi keto—yeno! tautomeriya natijasida hosil bo‘lib,
fenoliar singari kuchsiz kislotali xossa namoyon giladi. Barbituratlarda imin—
imidazol tautomeriva natijasida ularning kislotali xossasi namoyon bo'ladi: .

o}
HiY 0 Nee® N HN
R
R R R m o
N O _——
o< Ko, === H0~</ Xe, { ><R‘ ’< Ry
N=
BN~ HN —— . BN o OH

Fenobarbitur kislota eritmasi | tomchi metil qizili ta’sirida qizil—
pushti rangga kiradi. Bu uning barbital va fenobarbitalga nisbatan kuchli
kistotali xossaga egaligini ko'rsatadi.

Yenol gidroksil guruhi og‘ir metal tuzlari bilan rangli cho‘kmalar
hosil giladi.

CiHe

CH
H e NaOH Cusoq
o N/N CaHs —CegHs H,0 _N-CeHls -H

!

CeHs CsHs 6Hs

( CaHe

—— 0#
I N-=CgHs {Cu
_— 12 o - L]

)

L T NE
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Aniglash tartibi:

0,05 g butadion 1,5 mi §,] mol/l natriy gidroksid bilan 2 minut
chayaqatilib filtrlanadi. Filtratga 0,5 ml mis sulfat eritmasidan go‘shitsa,
kul rang cho'kma hosil bo'ladi.

1.2.5. Yendiol guruhi

Yendiol guruh saglagan dori moddalarning xarakterli vakili askorbin
kislota bo'lib, u natriy gidroksid eritmasi ta’sirida tuz hosil qiladi:

OH OH NaO OH

+ NaOH @ ——

H H
HOHC™ ™o O HOHC' ™o ©
HOH,C HOH,C

{. Yendiollar, shu jumiadan, askorbin kislota ogir metal tuzjari
bilan rangli kompleks birikmalar hosil qiladi.

Aniglash tartibi:

0,05 g askorbin Kislotasining 2 ml suvdagi eritmasiga 0,1 g natriy
gidrokarbonat va 0,02 g temir (I1) sulfat go'shilsa, ma'lum vaqt o'tgach,
binafsha rang hosil bo'ladi.

2. Yendiol guruh saglagan birikmalar qaytaruvehanlik xossasini
namoyon etib, oson degidratlanishi natijasida a—dikarbonil birikkmaga
o'tadi. Askorbin kislota neytral yoki kuchsiz kislotali sharoitda kumush
nitrat bilan gora rangli cho'kma hosil gilib, yod eritmasini rangsizlanti-
radi. Aynigsa, 2,6—dixlorfenolindofenol bilan sifat reaksiyasi xarakterli
bo'lib, 1:1000 nishatdagi eritmalari ham 2,6—dixlorfenolindofenolni rang-
sizlantiradi:

OoH OH
0
HO OH 1 g
+ . +
HJ [ A H 0
oHE NH
HoHe” o O HRT ™o
| _ HOH,LC
HOH,C
a Cl a a
0 OH
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1.2.6. Fenollarga xos bo‘lgan sifat reaksiyalari

Fenollarda gidroksi) guruh aromatik halqada joylashib, kuchsiz kis-
lotali xossani namoyon qiladi.

I. Kuchsiz kislotali xossa fenollar uchun xarakterli bo'lib, bu xos-
sasidan ularning chinligini aniglash uchun foydalaniladi.

Aniglash tartibi:

5 mi 2% li morfin gidroxlorid eritmasiga | tomchi ammiak eritmasi
qo‘shilsa, oq cho‘kma hosil bo‘ladi. Unda natriy gidroksid eritmasi qo‘shib
chayqatilsa, cho‘kma eritmaga o‘tadi:

NaD
-
o)
. N-CHj
HO

Nitrofenollar, 8—oksixinolin hosilalari, tetratsikiinlar va boshga
fenollarga natriy karbonat eritmasi bilan bajariladigan sifat reaksiyalan
ham ularning kuchsiz kislotali xossasiga asoslangan.

22
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= X

HS0 + NaCQy; ———m * NaLOy *

= Na=0, =
N _002 SH N
OH 2 —H20

—_— \
—~MaHCO 4

/

N
ONa

Aniglash rartibi:

[ ml 1% h xinozol eritmasiga natriy karbonat eritmasi tomchilab
go'shilsa, cho'kma hosil bo‘ladi. Bu cho'kma natriy karbonat eritmasining
ortigchasida eriydi.

Hosil bo'lgan fenolyatlar moddaning kimyoviy tuzilishiga qarab turli
rangda bo‘lishi mumkin. Masalan, rutin — sariq, nitroksolin — qizil,
ftivazid — qizil-sariq rangli fenolyatlar hosil giladi.

Anigiash rartibi: .

0,05 g flivazidga 10 ml 95% li spirt go‘shib gizdiriladi. Eritma
sovitilib, 1 tomchi natriy gidroksid eritmasidan qo‘shilsa, och sarig rang
hosil bo'tib, bu rang qizil-sariqgqa o‘tadi.

2. Fenol gidroksil guruhi uchun temir (IH1) xlorid eritmasi bilan
sifat reaksivasi xos bo'lib, bu reaksiva neytral yoki kuchsiz kisjotali
sharoitda olib boriladi.

Hosil bo‘ladigan birikmaning tarkibi va rangi reaksiya jarayonining
muhit sharoitiga va aniglanuvchi moddaning kimyoviy tuzilishiga bog‘liq.
Bir atomli fenollar ko‘'k yoki binafsha rangga, ikki atomli fenollar esa
ko'k rangga bo‘yalib, reaksiva muhitining o‘zgarishi hosil bo‘lgan rang-
ning ham o‘zgarishiga sabab bo‘ladi.

Timolning rangli birikma hosil gilmasligi molekuladagi izopropil
gurvhining ta’siri bilan tushuntiriladi.

Bu reaksiya natijasida salitsil kisJota va salitsitamid — binafsha rang,
rezorsin — ko‘k binafsha, rutin, dietilstilbestrol, xiniofon va adrenalin —
yashil, ftivazid — sarig-yashil, piridoksin’ gidroxlorid — gizil, xlortetrat-
siklin gidroxiorid — qizilga o‘tuvchi qo*ng‘ir rang hosil giladi:

23

www.ziyouz.com kutubxonasi



=

CH -QFe

FeCly 2cr yoki Fe* CI

Aniglash tariibi:

0,05 g tetratsiklinga 2 ml konsetrlangan sulfat kislota ta’sir ettirilsa,
binafsha rang hosil bo‘lib, unga | tomchi suv go‘shilsa to‘g-sarig, 1
tomchi temir (LI} eritmast tomizilsa, qo‘ng’ir yoki qizil-qo'ng'ir rang
hosil bo‘ladi.

3. Millon reaktivi (simobning nitrat kislotadagi eritmasi) bilan
fenollar qizil rangli biritkma hosil gilib, bu reaksiya o‘ta sezgir va xarak-
terli hisobtanadi.

Aniglash tartibi:

0,1 g 4-gidroksibenzoy kislotaning benzil efiri 2 ml 95% 1i etil
spirtida erititib, 0,5 ml millon reaktivi tomizilsa, gizil rang hosil bo‘ladi.

4. Fenollar karbon kislota angidridlari va xlorangidridiari bilan
murakkab efirlar hosil qilib, reaksiya mahsulotini suyuglanish harorati
bo'yicha aniglash mumkin.

Aniglash tartibi:

0,25 g sinestrolga 1 ml sirka angidridi va 2 ml suvsiz piridin qo‘shib,
vertikal sovitgichga ulab 15 minut gaynatilgach, xona haroratigacha sovi-
tilib, 50 ml suv solinadi. Cho‘kma filtrlanib, suv bilan yuvib, 100—
105°C da quritilgach, suyuglanish harorati aniqlanadi.

Diatsetat sinestrotning suyuglanish harorati — 137—139°C.

2(CHLC00),0
HO CH—CH OH piridin
-2CH;COOH
CoHs C,Hg 3
— HgCOCOQCH —CH ‘@OCOCHQ,
CaHs Cz
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5. Fenollar oson oksidlanib, rangli birikmatar hosil qgiladi.

Bir nechta apomorfin gidroxlorid kristallariga 1 tomchi nitrat kislota
tomizilsa, qizil rang hosil bo'ladi.

6. Fenollar oksidlovchilar ta’sirida xinonlar hosil gilib, ular amin-
lar bilan kondensatsivalanib indofenolga o‘tadi.

[O] O
_CehsOH
-qu o

OH

Aniglash tariibi:

0,05 g anigianuvchi moddaga 0,5 ml ammiak, 3—4 tomchi xioramin
eritmasi (xlorli ohak, natriy gipoxlorid, bromli suv) qo‘shib, aralashma
gizdirilsa, turli rangdagi bo‘voq modda — indofenol hosil bo‘ladi.

Bu reaksiva natijasida fenol ko‘k-yashil, rezorsin sarig-qo‘ng'ir rang
hosil qilib, xlorid kislota ta’sirida rang gizilga o'tadi.

Xinindan taleyoxinin hosil bo‘lishi dastlab xinolin hatgasidagi
metoksil guruhining gidrolizlanishi, fenol va vinil guruhlarining oksid-
lanishi hamda ammiak bilan almashinishi natijasida ro‘y beradi.

CH=CH, o CH—CH;
Br Elr
HC,0 = o N
=
L N
N
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Aniglash tartibi:

5 ml 0,1% li xinin gidroxlorid eritmasiga 2—3 tomchi bromli suv
va | ml ammiak tormizilsa, yashil rang hosil bo‘ladi.

Liberman reaksiyasi fenollarni natriy nitrit va konsentriangan sulfat
kislota ta’sirida oksidlab, indofenol hosil qilishga asoslangan.

NaNG
—JHOQNO —_— N=-OH
He

n — aitrozafenol

1

Aniglash tartibi:

Aniglanuvehi moddadan bir necha kristal olib, buyum ovnasi voki
soal oynasida 2—3 tomchi 1% li natriy nitrit va konsentrlangan suifat
kislota tomizilganda rangli birikma hosil bo‘ladi.

7. Aromatik halqadagi gidroksil guruhi birinchi tur o‘rinbosari sifat-
ida benzol halqasiga ta’sir ko rsatib undagi orto- va para- holatdagi vodorod
atomlarini faollashtiradi. Bunga fenolning bromli suv ta'sirida oq rangli
cho‘kma hosil qgilisht miso) bo‘la oladi.

OH OH

+ 3Bry, ————
-3HBr

Br

8. Para- yoki orta- holatlarda ofrinbosarlar bo‘lmagan fenollar
azabo'yoq hosil gilishida asosiy komponent sifatida ishtirok etadi. Bunda
avval sulfanil kislota, natry nitrit va xlorid kislota ta’sirida diazoniy xforidga
o‘tkazilib, so‘ngra uning 2—3 tomchisi birorta fenolning ishqorty eritmasiga
go'shilsa, gizil rangli azabo'voq hosil bofladi. Azabo‘voq hosil gilish
reaksiyasida sulfanil kistota e‘rniga boshga aromatik amin haosilataridan
foydalanish ham mumkin,
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ONa + [HO.S N*ENL Cr —_—
? -NaC

i HO:@*QNFNOOH

9. Para-holatida o‘rinbosar bo‘Imagan fenollar 2,6-dixlorxinonxonmid

bilan kondensatsiyalanish reaksivasiga kirishadi;
CHL0H

CH,0H Cris0m
HO CH,OH Q =
+ Cl—N
T
_ C}

H,C N

Aniglash 1artibi:
0,01 g piridoksin gidroxiorid 10 ml suvda eritilib, eritmaning 1 ml

iga 2 mi ammiakli bufer eritma, | ml 2,6—dixlorxinonxlorimid eritmasi
va 2 ml butil spirti solib chayqatilsa, butil spitti gatlami ko'k rangga
bo‘yaladi.

10. Fenollar uchun aurin turldagl rangli birikma hosil gilish reak-
siyasi ham xos bo‘lib, bu reaksiva Marki reaktivi bilan olib boriladi:

HODC COOH
.50,
kons,
e
HO - H0
HO OC CH, < HooC CH COCH
:01
Tho
HO 2 o

aurin lridagi bo'y ol
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Aniglash rartibi;

0,03 g salitsil kislotaga 5 ml konsentrlangan sulfat kislota va 2 tomchi
formaldegid eritmasi qo‘shib. aralashma qizdirilsa, qizil rang hosil bo‘ladi.

Bu reaksiyvani buyum oynasida, aniglanuvchi moddaning bir nechta
kristalliga 2—3 tomchi Marki reaktivi qo‘shish bilan bajarish ham mumkin.

1.2.7. Aldegid va ketonlar

Aldegid va keton guruhi saqlagan moddalar uchun 4 turdagi reak-
siyalar xos bo'lib, bular — oksidlanish (aldegidlar), birikish (aldegidlar
va ketonlar), kondensatsivatanish (aldegid va ketonlar) va almashinish
(aldegid va ketonlar) reaksivalaridir.

1. Oksidlanish reaksivalari.

Aldegidiarni oksidlash uchun kumush, mis va simob tuzlaridan
foydalaniladi.

a} “Kumush ko‘zgu” hosil bo‘lish reaksiyasi. Bunda dori moddasi
eritmasiga kumush nitratning ammiakli eritmasidan go‘shib gizditiiganda
reaksiva natijasida gaytarilgan kumush idish devorlarida “ko‘zgu” hosil
qgiladi.

O
R.—-.-.—-.-Cfo + Z[Ag(N Ha)]OH ——— ZAgl + R—Ci + 3NHa+ H,0
H ONH ,

Aniglash tartibi:

2 ml kumush nitrat eritmasiga 10—12 tomchi ammiak eritmasi va
2-—3 tomchi formaldegid eritmasi go‘shib, suv hammomida 50—60°C da
aizdirilsa, probirka devorlarida kumush “ko‘zgu” hosil bo‘ladi.

b) Feling reaktivi bilan reaksiya. Aldegidlar reaktiv tarkibidagi mis
(I ni mis (1) gacha qaytaradi

COONa
wZ° e l COONa
I‘*\.H | NaCD(E H_“:_OH i
—_— H H aOH -—H —_—

HoG oM, MO N O—Con TR RO MmO e 20
CH—'?_H H~C— =" m"‘—o—-C-—H 2KOH H-—fl:_m H=—C—0H
H—C—OH | H H H—C—0H !
Heb— o COOK | CaoK

; 00C CHLOH

CHyoH

0 .
20uOH ——= Cuzol + HO
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Aniqlash rartibi:

0,2 g glukoza 3 mi suvda eritilib, [0 ml Feling reaktivi go'shib
gizdirilganda qizit rangli cho‘kma hosil bo‘ladi.

d) Nessier reaktivi bilan reaksiya. Aldegidlar Nessier reaktivi
tarkibidagi simob (II) ni erkin holdagi simobgacha gaytaradi.

Ushbu reaksiyalar fagat aldegidiar uchun xarakterli bo‘lmay, ven-
diollar, gidrazin hosilalari va boshqa qaytaruvchilar ham bu reaktiviar
yordamida oksidlanadi.

2. Birikish reaksiyalari.

Birikish reaksiyalari orasida natriy bisulfit bilan boradigan reaksiya
xarakterli bo‘lib, aldegid va ketoniarning bisulfitli birikmalari kristal holida
ajraladi: 5 P OH

R__C%' + NaHSO, - R C SOsNa
~ ™~
H H

Bisulfitli birikmalardan aldegid va ketonlarni kislotali yoki ishqoriy
gidroliz orgali ajratib olish mumkin.

Shuning uchun bu reaksivadan aldegid va ketonlami tozalashda va
murakkab tarkibli dori turari tahlilida foydalanish mumkin

Fuksinsulfat kisiotasi bilan aldegid va ketonlarga bajariladigan reak-
siya ham birikish reaksiyalari {uriga kirib, bunda gizil-binafsha rang hosil
bo‘ladi.
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Glukozaning past konsentratsiyali eritmalarida aldegid holidagi izomeri
juda kam bo‘lganligi uchun bu reaksiya bormaydi.

3. Kondensatsiyalash reaksiyalari

Aldegidlar, fenollar va fenolkislotalar bilan kondensatsiyalanish
reaksivasiga kirishib, farmatsevtik tahlilda bu reaksiyadan yot aralashma
holidagi aldegidlarni (masalan, metanolning oksidlanishi natijasida hosil
bo‘lgan farmaldegid) voki gidroliz mahsulotlarini (geksamidin, metazid,
nikodin) aniglash uchun foydalaniladi.

Alifatik va aromatik aldegidlar birlamchi aromatik aminlar bilan
kondensatsivalanish reaksivasiga kirishib, Shiff asosi turidagi rangli birik-
ma hosil giladi.

0‘\

Birlamchi aromatik aminguruh saqlagan dori moddalarning ¢ks-
press—tahlilida bu reaksiya ligninning aldegid guruhi bilan olib boriladi.

4. Almashinish reaksiyalari

Aldegid yoki ketonlar gidroksilamin, fenilgidrazin, 2,4—dinitrofe-
nilgidrazin, semikarbazid bilan almashinish reaksiyasiga kirishadi.

a) gidroksilamin bilan reaksiva

O

il
CH3s asQ=C-CH  CH;

NH,OHHCI

——eitr

CH;C00Na
HON

Aniglash tartibi:

1 mg prednizolon 1 ml metil spirtida eritilib, 5 ml fenilgidrazin
sulfat eritmasi qo‘shib, suv hammomida gizdirilganda 5 minutdan so‘ng
eritma sariq rangga o‘tadi.

b) 2,4—dinitrofenilgidrazin bilan reaksiya
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HiCO HLCO
HMH -MH>
NOy
» —_— ‘ + HTI+ HD
N=CH 3+HCI

N=CHj
N2 tv
KO
Aniglash tartibi;

0,02 g tekodin 1 ml suvda eritilib, unga 2 ml 2,4~dinitrofenilgid-.
razinning xlorid Kislotadagi eritmasi qo'shilsa, sariq rangli cho‘kma hosi
bo‘ladi.

1.2.8. Karbon kislotalar

Karbon kislotatar karboksil — COOH guruh saglagan organik mod-
dalar bo‘lib, utarga quyidagi sifat reaksiyalari bajariladi:

1. Karbon kislotalar spirtlar bilan murakkab efirlar hosil qiladi.
Hosil bo‘lgan murakkab efirlar o‘ziga xos hidiga ko‘ra aniglanadi, Masa-
tan, salitsil kistota konsentrlangan sulfat kislota ishtirokida metil spirti
bilan gizdirilsa, o‘ziga xos hidli metilatsetat hosil bo‘ladi:

COCH COOCH,
H,S0
+ CHOH —Z 4. + Hy0
OH OH

2. Karbon kislotalarda kislotali xossa spirt va fenoliarga garaganda
kuchli bo‘lgani uchun metallarning tuzlari bilan reaksivaga kirishib,
kislotalarning tuzilishi va undagi funksional gurthlarning turiga qarab
rangli eritmalar yoki cho'kmalar hosil bo'ladi.

Vino Kislota oq cho'kma holidagi kalivgidrotartrat, limon kislota esa
sovuq suvda erib, qaynatilganda cho‘kmaga tushadigan kalsiy sitrat hosil
qiladi.

Karbon kislotalarga sifat reaksiyasi aksariyat hollarda Cu*?, Fe*?,
Co*? tuzlari bilan, ba’zi hollarda Ag* va Pb*? tuzlari bilan o‘tkaziladi,

Odatda avval aniglanuvchi karbon kislota 0,1 mol natriy gidroksid
bilan fenolftalein ishtirokida neytrallanib, eritma uch qismga bo‘lingach,
biriga temir (111} xlorid, ikkinchisiga kobalt (1) xlorid yoki kobalt (H)
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nitrat, uchinchisiga esa mis (1) sulfat eritmalari solinsa. ranghi eritma
voki rangli cho'kma hosil bo'ladi. .

3. Aromaiik voki geterosiklik tuzilishga ega bo‘lgan karbon kislotalar
150+ 160"C da qizdirilsa. dekarboksillanib, o‘ziga xos hidga ega bo‘igan
parchalanish mahsulotiari hosil bo‘ladi.

a) piridin karbon kisiotalar:

= mt"_NazCOa = l +COZT
\N AN

N

Aniglash fartibi:

0.1 g nikotin kisfotaga 0,1 g suvsiz natriv karbonat qo‘shib gizdi-
rilsa, piridinning o‘ziga xos hidi seziladi.

b) aromatik oksikislotalar:

Aniglash rartibi:

0,1 g salitsil kistotaga 0,3 g natriy sitrat qoshib qgizdirilsa, fenolning
o‘ziga xos hidi seziladi.

Bu reaksiyalarda suvsiz natriy karbonat bilan natriy sitrat aniglanuv-
chi modda qgizdirilganida sublimatsivaga uchramasligi va dekarboksillanish
uchun vetarli harorat hosit qilish maqsadida go‘shiladi.

Atsetatlar

[. Atsetat iont saglagan 2 ml (0,002—0,006 g atsetat joni) eritmaga
teng hajmda konsentrlangan suifat kistota va 0,5 mi 95% spirt qo‘shib
gizdirilganda o'ziga xos hidga ega bo‘lgan etilatsetat hosil bo‘ladi:

0
H3C""C
~
OH \O“Csz
2. 2 ml nevtrallangan atsetat ertmasiga (0,02—0,06 g atsetat ioni)
0,2 ml temir (11D xlorid etritmasidan qo'shilsa, gizil—go‘ng'ir rang

o
H,S0, o
+ CHOH — it P + H,0

F

32

www.ziyouz.com kutubxonasi



hosil bo‘ladi. Suyultirilgan mineral Kislota go‘shilsa, rang o'chadi:

9CH COOK +3FeCl,+2H,0-[(CH ,CO0), Fe (OH},}* CH,COO"
+9KCH+2CH,COOH

Benzoatlar

2 ml neytrallangan benzoat ioni saglagan eritmaga (0,01-0,02 g
benzoat ioniy 0,2 ml temir (JH) xlorid eritmasidan qo‘shilsa, pushti-
sarig rangli cho*kma hosil bo‘ladi. Hosil bo‘lgan cho‘kma efirda eriydi:

COONa coo- COOH
6 + 2FeCly + 10H,0— Fe-Fe(OH)3-?H2C)l+ 3 + BN

3

Salitsilatlar

2 ml nevtrallangan salitsilat tuzining eritmasiga {0,002—0,01 g sal-
itsilat ioni) 2 tomchi temir (III) xlorid eritmasi qo‘shilsa, ko‘k—
binafsha yoki qizil-binafsha rang hosil bo‘ladi. Suyultirilgan sirka kislotada
rang o‘zgarmay, suyultirilgan xlorid kislotada rangi o'chadi va oq kristal
holdagt cho‘kma hosil bo‘ladi:

+2
COONa C/xo
+ FeCly——™ 0-Fe | 2C1 + NaCl
o7
OH i
H
Tartratiar

{. 1 ml tartrat tuzining eritmasiga (0,02 g tartrat ioni) bir necha
kaliy xlorid tuzining kristallaridan va 0,5 ml 95% spirt qo‘shilsa, o0q
kristal cho'kma hosil bo'tadi. Cho'kma suyultirilgan mineral kislotalarda va
ishqor eritmalanda eriydi:
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H\ K

_ACaHOg* KOl = >C4H406l+ HCI
H H
H
K \\
>C4H405+ Hel ——— _CaHiOs o g
H
K K
™~
>C4H403+ NaOH ——» /C4H4Os+ H,0
H Na

2. 0,25 ml tartrat tuzining eritmasiga (0,005 g tartrat ioni) 1 mt
. konsentriangan sulfat kislota qo‘shib qizdirilib, bir necha dona rezorsin
kristali goshiladi, 15—30 sekund davomida to‘q qizil rang hosil giladi:

OH

R
1.~
C 1ol
F—COCH + 2 H
sto,‘ -H:0
kons
HZO OH HO OH
R R
= t
Ry — \
* H0
HO = OH HO 0 HO o 0

Sitratlar

1. I ml neytrallangan sitrat tuzining eritmasiga (0,002—0,01 g sitrat
iont} 1 ml kalsiy xlorid eritmasi qo'shilsa, eritma tinigligini saglaydi.
Agar qaynatilsa, oq cho’kma hosil bo'ladi. Cho‘kma suyultirilgan xlorid
kisiotada eriydi:
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H4; ~—— COONa © CH 000

T |
JHD - O——COO0Na + 3CaCl, HO —C——C00
Cay + BNaCl

(= COONa CH,CO0 |,

Y Preparaga (0,001-0,002 g sitrat ioni) 0,5 ml sirka angidridi go*shib
istiliel Natijada 20—40 sekund davomida qizil rang hosil bo'ladi.

1.2.9. Alifatik aminokislotalar

Aminokislotalar uchun xos bo'lgan reaksiyalardan biri Cu*? tuzlari
bilin kompleks birikima hosil bo‘lish reaksivasi bo'lib, bunda to‘g-ko'k
yoki ke'k-yashil rangli critmatar hosil bo‘tadi. Reaksiya aminokisiotaning
neytral yoki kuchsiz ishqorty critmasida olib boriladi.

NH
O:C——O /’
ZNaoH
A CH COOH + CuS0y ——— /C \ CH =R+ Na,80, + 2H,0
| =0

M,

2. Ningidrin bilan reaksiya barcha aminekislotalar uchun umumiy
bo'lilby, by reaksiyani aminokislotalardan tashqari birlamchi aminlar,
kislotabuning gidrazidlan va boshqga birikmalar ham beradi.

e .
e ¢ p
C=0eHp 00+ R—CH COOH O >CHOH + R_(_‘,<+N"|3 * LO0p——
o \c Nz o "
H
O: C=0 +NHy = HOHC J@ <I \: é —_

n.o o
o

L C
]
(‘, &
?NH4
=
..N-——vC/ NH: C=N—C
\\ C %
O Q

Ko'k-binafsha rangli tuz
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Aniglash tartibi:

0,02 g glutamin kislota | ml yangi qaynatilgan suvda eritilib, 1 ml
vangi tayyorlangan ningidrin eritmasi qo‘shib qizdirilganda ko‘k—binafsha
rang hosil bo‘ladi.

1.2.10. Oddiy efirlar

Oddiy efirlar R—O—R’ umumiy formulaga ega bo'lib, kimyoviy
jihatdan nisbatan barqaror birikmalardir.

1. Oddiy efirlarga bajariladigan eng oddiy sifat reaksivalaridan biri
ularni konsentrlangan vodorod yodid eritrmasi bilan gizdirilganda uchuv-
chan alkil yodidlar hosil bo‘lish reaksivalaridir.

R-0-CH, + Hl— ROH + CH,J
R-O—CH, + HI > ROH + CHJ
Ajralib chigqan alkilyodidlarni gaynash haroratiga ko‘ra aniglanadi.

Bu reaksiya fagat oddiy efirlar uchun emas, balki spirtlar uchun ham
X0S.

2
H4C
3 6\ /CH 3 Kens H 250, H5CS\ ‘/CH k]
/CH =O-CHCH—MN =HoL e /CH _q“‘ ~CH,—CH ZIN\\-H 304'2 + HCI
HaCe CHs HeCe H CH 4

2. QOddiy efirfar konsentrlangan suifat kislota ta’sirida kistorod ato-
midagi erkin elektronlar jufti hisobiga kuchsiz asosli xossani namoyon
etib oksoniy tuzini hosil qiladi.

Aniglash taribi:

Soat oynasi voki buyum ovnasiga 3—4 tomchi konsentrlangan sulfat
kislota tomizib, so‘ng 0,02 g dimedrol qo‘shilganda to‘q-sariq rang hosil
bo‘ladi. Bu rang asta sekin qizilga o‘tadi. Aralashmaga bir necha tomchi
suv tomizilsa, eritma rangsizlanadi.

Almashingan oksoniy tuzlari turg'un bo‘lmay, ular suv ta'sirida
~ dastlabki moddalarga to‘liq parchalanadi.

HsCs 2 H C
\ e - I M
/CH—Q~CHz—CH2-N'\*H g2 —= /CH‘—O—CHZ—-CHZ—N\ . +HSQ
He H CHy HeCa CHy
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1.2.11. Murakkab efirlar

Murakkab efirlar karboksil guruhidagi vodorod atomi qaysidir
radikolgs nimashingan kislotalarning hosilasi bo‘lib,

wmumiy formula bilan ifodalandi.

1. Murakkab cfirlar uchun kislota va shqorlar ta'sirida gidrolizlanib,
tegishhi kislota va spirtlarni yoki ulaming tuzlarini hosil gilish reaksiyasi
X085,

COOH CO0oH

H.0

—_— + CH;COOH

kons. Hz%gc
QCOCH 4 OH

Atsetifsalitsil Kisfosa
COONa

COOH 2NaOH, t°

et + CH;CO0Na
OCOCH OH

Aniglasi rartibi:

0,2 g atsetilsalirsil kislota chinni idishga solinib, 0,5 ml konsentrlan-
gan sulfat kislota tomizilsa, gidrolizlanish reaksiyasi natijasida o'ziga xos
hidli sirka kisiota hosil bo'ladi.

0.5 g atsetilsalitsil kistota 3 mimn davomida 5 ml natriy gidroksid
eritmast bilan gaynatiladi. Eritma sovitilib, kistotali muhit hosit bo‘lguniga
qadar suyultirilgan sulfat kislota eritmasi qo‘shilsa, oq kristal cho'kma
hosil bo‘lib, sirka kislotaning hidi seziladi.
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kons H,50,

O OH
[}
- COOH
@C O =
e - .
OH OH

Fenilsalitsilat

8 //0 OMa
g—0 R C.\
NaOH, t ONa H.50,
———r + e ——("
~Mapsly,
OH OH

o)

=
NEg]
Aniglash tartibi:

0,02 g fenilsatitsilatga 3—4 tomchi konsentrlangan sulfat kislota tomi-
zilsa, fenolning hidi sezitadi.

0,02 g fenilsalitsilat 2 ml spirtda eritiladi va 5 ml natriy gidroksid
eritmasi qo‘shib gaynatiladi. Aralashma sovitilib, kislotali sharoit hosil
bo‘lguniga qadar suyultirilgan sulfat kislota qo‘shilganda fenolning o‘ziga
xo0s hidi seziladi va oq cho'kma hosil bo‘ladi.

2. Murakkab efirlarga ishqoriy sharoitda gidroksilamin ta’sir ettirilsa,
gidroksom kistotalar hosi! bo'ladi. Gidroksom kislotalar og'ir metaifar
bilan rangli gidroksomatlar hosil giladi. Aksarivat hollarda gidroksomat-
tar to'g-qo'ng'ir, to'q—qizil yoki to'q—binafsha rangga ega.

P
CHa c{‘o CH; C< o
CH
\ NCH;—0-C-CHy  NH,OH 2OH V4
1 — + HC-C
© NaOH NHONa
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i A
mi,-,c:-c/ H . FeCly Hac—c< Fe + 3NaCl
NHONa NHOC"
3

Temtir gidroksomati

Aniglash artibi:

0.0t g kortizon atsetat 2 ml metil spirtida eritilib, 2 mi gidroksil-
aminning ishqoriy eritmasi go‘shib, 3—5 minut davomida chaygatilgach,
2 mi suyultirifgan xlorid kislota va 0,5 ml 10% li temir (111} xlondning
0.1 mol/ xtorid kislotadagi eritmasi go‘shilsa, to‘g—qizil rang hosil bo‘ladi.

Bu reaksiva ketoolar va b—laktamidlar uchun ham xos.

3. Lakwonlar murakkab efirlarning ichki molekular siklik efirlari
bo'lib, kimyoviy tuzilishga ko'ra ularni ham murakkab efirlar gatoriga
kiritish mumkin.

Legal reaksivasi besh a’zoli to‘yinmagan laktan halgasi uchun xos.

Aniglash rartibi:

[—2 mg selanid | ml 25% li spirtda eritilib, 1 ml natriy nitroprussid
{Na,Fe(CN),NO 2H,0) eritmasi va 1-2 tomchi natriygidroksid eritma-
si qo'shilsa, asta-sekin qizit rang hosii bo‘ladi.

Bu reaksiya kardenolidlar guruhiga kirgan yurak glikozidlari va lakton
halgasi saqglagan alkaloid-pilokarpin gidroxlorid uchun xos.

1.2.12. Aminlar

Aminlar bir voki bir necha vodorod atomi radikalga almashingan
ammiak hosilalart bo'lib, tarkibidagi radikallarning soniga qarab birlamchi,
ikkilamchi va uchiamchi aminlarga bo‘linadi. Shuningdek, amintardagi radikal
turiga ko‘ra ular alifatik yoki aromatik aminlar bo‘lishi mumkin.

Ammiak singari aminlar ham asos xossasiga ega bo‘lib, ular ammiakka
nisbatan kuchliroq asos xossasini namoyon qiladi. lkkilamchi aminlar
birlamchi va uchlamchi aminlarga qaraganda Kuchliroq asoslardir. Uch-
tamchi amindarning ikkilamchi aminlarga garaganda kuchsizroq aminligi
radikallarning fazoviy ta'siri bitan tushuntiriladi.

Aromatik aminlar kuchsiz asoslardir. Bunga sabab azot atomidagi
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erkin elektronlar juftining aromatik halga elektroniari bilan ta'sirfashuvi
natijasidir. Aminlar gurvhiga kirgan dori moddalar odatda suvda kam erib,
efir va xlorid Kislotaning suyultirilgan eritmasida eriydi.

Birlamchi va ikkilamchi aminlar atsilianish reaksiyasiga kirishadi.
Atsillovehi reagent sifatida sirka angidridi, atsetilxlorid, benzoilxlorid va
boshga Kislotalarning xlorangidridlaridan foydalaniladi. Reaksiva mahsulotlari
suyuglanish haroratiga ko‘ra anigtanadi. Uchlamchi aminlar atsillanish
reaksiyasiga kirishmaydi.

Q
C/’
~a
CHz‘*'CHZ'?‘H_NHZ “Hp 80, + 2 * 4NaOH ~———
CHa
2
Q
2 CHa—CH—NH-C + 2NaCl + Na S04+ 4H0
CH,

Aniglash tariibi:

1 g fenamin 50 ml suvda eritilib, 10 ml natriy gidroksid eritmasi
go‘shilib, 0,5 ml benzotlxlorid bilan chaygatiladi va oq cho'kma hosil
bo‘lguniga gadar 0,5 mi dan benzoil xlorid go'shib boriladi. Cho'kma
ajratilib, .50% 1i spirtda qayta kristallanib, quritifgach, suyuqlanish haro-
rati aniglanadi. T, g — 132—135°C.

2. Erkin elektronlar jufti aminlarga asos xossasini berishi bilan birga
kompleks birikmalar hosil bo‘lishiga ham sabab bo‘iadi.

Aminlar mis (1) sulfat eritmasi ta’sirida rangli kompleks tuzlar
hosit giladi.

+ cuso, — [Cug_ | S04
CH ,=NH; . HaN=—=CH,

Bu reaksiva aminokislotalar uchun ham xos.
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Aniglash tartibi:

0,1 g eufillin 4 m! suvda eritilib, 5 tomchi mis (I1) sulfat eritmasi
tomizilsa, to’g—binafsha rang hosil bo‘ladi.

Ko'pchilik organik asoslar ham mis {11y sulfat eritmasi bilan kom-
pleks birikmalar hosil qiladi.

(IJH—CIH—CH;;
H H O HN —CH;
2 |

|
C=C=CHjy-HCI + CuSOy + 4MaDH-——m= Cu + NagS0+ 2NaCle 4H 0

b
[
| I 1
OH
NH - CH; Q9 NH—CH,
CH—CH-—CHy

Aniglash tariibi:

0,01 g efedrin gidroxlorid 1 ml suvda eritilib, 0,1 ml mis (II) sulfat
va | ml natriy gidroksid eritmasi qo‘shib chaygatiladi, Kok rang hosil
bo‘lib, eritmaga efir qo‘shib chayqatilganda. efir gatlami gizil-binafsha
rangga bo‘yalib, suvli gatlam ko‘k rangda goladi.

3. Aminlarni nitrit kislota bilan reaksiyasi orqali bir-biridan ajratish
mumkin. Birflamchi aminlar nitrit kislota ta'sirida spirt hosil gilib, erkin
azot gaz holida ajraiib chigadi. Mikroprobirkaga natriy nitritning bir nechta
kristalli va birlamchi aminning xlorid kislotadagi eritmasi qo‘shilsa,
diazobirikmalar hosil bo‘ladi. Aromatik aminlarning diazobirikmalari esa
tezda parchalantb, azotning rangsiz gaz pufakchalari holida ajrali chigi-
shi kuzatiladi.

R-NH, + HNO,—» R-OH+H,0+N,T

Aniglash fartibi: '

0.1 g meksilen gidroxlorid [(RS—I1—metil—2(2 6—ksililoksi)—etil-
amin gidroxlorid] 3 ml 0,02 mol/l xlorid kislota eritmasida eritilib, natriy
nitrit kristaliari solib, aralashtirilsa, rangsiz gaz pufakchalari ajralib chigadi.

Ikkitamchi aminlar nitrit kislota bilan nitrozaminlar hosil gtladi.

R R
NH + NaNO;+ HClI —/™ N-~—NO + H,0+ NaCl

R R

Nitroza birikmalar rangii cho‘kma voki dieti} efirida erib, efir gatlamini
bo'vagan holatda kuzatifadi.
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Aniglash tartibi:
0,1 g dikain 2 ml 0,1 moi/l xlorid kislotada eritilib, natriy nitrit
bo‘lakchalari go‘shib chaygatilsa, efir gatlami gizg'ish rangga bo‘yaladi.

_ _NOD
NH—CHg ZeH,
+ NaNDy + HCI —m
NaCh
a0
c=° cH c==”
a \ /CH3
\OCHE-CH 2-N/ “HCI DCH,—CH =N .HC
™~ CH
CH4 <3

Hosil bo‘lgan nitrozaminlar konsentrlangan sulfat kislotada gidro-
lizlanishi natijasida nitrit kislotaga parchalanadi. Ajraelib chiggan nitrit
kislotani Liberman reaksiyasi yordamida aniglash mumkin.

Birlamchi aromatik aminlar kislotali sharoitda nitrit kislota bilan
och—sariq rangli diazoniy tuzi hosil giladi. Diazoniy tuzi turli fenollarn-
ing ishqoriy eritmasiga tomizilsa, rangli azobo‘yoq hosil giladi.

NH T ON=N']
NzO
NaNO, , NaOH
o cr o+ —
25i ‘HCI
COOR COOR
- -
N=N
F NaO
——
COOR
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Qizil rangli azobo'yoq

Azobo‘yoq hosil bo‘lish reaksiyasini bajarish uchun 1 mol aromatik
aminga 2,5 mol xlorid kislota qo‘shish lozim. Xlorid kislotaning 1 moli
natriy nitritni nitrit kislotaga o'tishiga, vana 1 moli diazoniy tuzi hosil
bo‘lishiga va 0,5 moli diazoniy tuzining turg‘unligini ta’minlashga sarfla-
nadi. Azobo‘yoq hosil boflishi uchun diazoniy tuzi eritmasi 3—naftolning
yoki boshqga bir fenalning ishqgoriy eritmasiga qo‘shilib, reaksiya aralash-
masi ishqoriy muhitga ega bo‘lishi lozim. Aks holda B—naftol yoki boshga
bir fenol yoki ularning oksidlanish mahsulotlari cho‘kmaga tushib,
azobo‘yoq hosil bo‘lmaydi.

Aniglash tartibi:

0,02 g anestezin 2 ml suvda eritilib, 5 tomchi suyultiriigan xlorid
kislota, 3 tomchi 0,1 mol/l natriy nitrit eritmasi solib aralashtiriladi va
critimaning 1-2 tomchisi 3 ml p—naftolning ishqgoriy eritmasiga qo‘shilsa
gizil rangii cho'kma — azobo'voq hosil bo‘ladi. Ba’zi diazoniy tuzlar
rangli eritmaliar hosit qilib, azobo‘yoq hosil bo‘lish reaksiyasini o‘tkazishgs
hojat golmaydi.

NH,
QC,H
2s S NaNO ,
*HzC~CHOH-C—OH ———»
HCl
HoN
[ Ha-N 7]
AN OC,Hg 4°
CI' + H3C~CHOH —c\
_z OH
N=N* N _

Aniglash rartibi:

0,05 g etakridin faktat 5 mi suyultiriigan xlorid go‘shib, kislotal
muhitga keltirilgach suvda eritilib, 1 ml] 0,1 mol/l natriy nitrit eritmas
qo‘shilsa, qizil rang hosil bo‘ladi.

4. Birlamchi aromatik aminlar kislotali sharoitda alifatik yoki aroma-
tik aldegidlar (r—dimetilaminobenzaldegid, ligninning aldegid guruhi
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vanilin va boshqalar) ta’sirida sariq yoki pushti rangli Shiff asosini hosil
qiladi.

N LCH; JLH
R NHz + C N, —=R N=CH Nt HD
H CHy CHy

Aniglash tariibi:

I ml 0,1% noradrenalin gidrotartrat eritmasiga 1% li 2,5—dietok-
sitetrogidrofuranning muz holidagi sirka kislotadagi eritmasidan 1 ml
qo‘shib 80" C haroratda suv hammomida 2 minut gizdigib, muz bitan
sovitiladi. So‘ng 2% i 4—dimetilaminobenzaldegidning 1 hajm xlorid va
19 hajm muz holidagi sirka kislotadagi 2% i eritmasidan 3 ml qo‘shib,
2 minut davomida chayqatilganda, to‘q kul rangli eritma hosil bo‘ladi.
Ekspress tahlil usulida biflamchi aromatik amin guruhi sagfagan dori
vositalariga sifat reaksiyasi gazeta gog‘oziga | tomchi tekshiriluvchi eritma
va 1 tomehi suvultirilgan xloiid kislota tomizib, qizil rang hosil qilish
orqali bajariladi.

5. Birlamchi aromatik amin guruhi saglagan moddalar natriy gid-
roksidning spirtli eritmasi va xloroform qo'shib gizdirilganda badbo‘y hidli
izonitril hosii qiladi. '

0
R—NH,+ CHCl;+ 3 NaOH —L = R-NZC+ 3NaCl+ 3H,0

6. Aromatik amin guruhi ham fenol gidroksil guruhi kabi birinchi
tur o‘rinbosari hisoblanib, elektrofil almashinish reaksivasiga kirishadi.
Anilinga bromli suv ta’sir ettirilsa oq cho‘kma holida 2, 4, 6-uchbro-
manilin hosil bo‘ladi.

NH, NH, _
Br Br
+ 3B, = + 3HBr
Br . ’

7. Aromatik aminlar konsentrlangan nitrat Kistota ta’sirida oson ni-
trolanish reaksivasiga kirishib, kaliy gidroksidning spirtli eritmasi
go‘shilganda Vitali~Moren reaksiyasi singari nitro—atsinitro—tautomerla-
nadi. Natijada rangli birikma hosil bo‘ladi.
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CHy OHs
O=C—0~CHz=CH,-N”  ~ +HCI OFC—0-CH,~CHp-N™ -HNO;
N N
CHy CH4
HN O, KOH
e — —_—i
o, 0
:N' N.\ CgHsOH
o o
HN —CiHg HN ~—C.Hp

cH
O=C—0-CH;=CH,-N" © *HNO;3

\CH3
- ol o
O‘\ . s
M N
o} OK

HN —C4Hy

Aniglash tartibi:

0,01 g dikain chinni idishga solinib, 2—3 tomchi konsentrlangan
nitrat Kislota go‘shib, suv hammomida quritilgach, sovitiladi va bir necha
tomehi 0,5 m kaliy gidroksidning spirtli eritmasi tomizilsa, qizil rang
hosil bo‘ladi.

8. Uchlamchi aminlar uchun sitrin kislota bilan sifat reaksiyasi xos
bo'lib, sitrin (akonit va malon) kislotalarining sirka angidriddagi eritmasi
uchlamechi amin bilan gizdinlsa, gizil yoki binafsha rang hosil bo‘ladi.

9. Turli alifatik, alitsiklik va geterotsiklik tuzilishga ega bo‘lgan birlam-
chi, ikkilamchi va uchlamchi aminlar asosli xossani namoyon etib,
alkoleidlar uchun vmumiy cho‘ktiruvchi reaktivlar bilan rangli cho'kma
yoki rangli eritma holidagi kompleks birikmalar hosil giladi.

Alkaloidlar uchun umumiy cho‘ktiruvchi reaktiviar

Ne Nomi Tarkibi
I. | Lvugol. Vagner, Bushard reakuvlac Yodning katty vodiddagi eritmasi
2. | Dragendor? reakuivi Vismut yodidning kalixv vodiddagi entmasi
3. | Mayyver reaktivi Simwob vodidning kaliv vodiddagi eritmasi
4. | Marme reaktivi Eadmiy vodidning kaliy s odiddagi eritmasi
3 | Zomnenshieyn reaktivi Fostormolibden kistotast H.PO- 12Mo0,-2H,0
.1 Shevbler reaktivi Fosforvol fram kislotasi H;PO,- 12Wo(,: 2H.0
7. | Berran reaktivi Kremnivvolfram hislotasi Si0,- 12Wo0); 4H,0O
8 | Tanin 5% (i Yangi tavyvorlangan eritima
9. ] Pikrin kislota To'vingan eritma
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1.2.13. Piridin halqasi

Kimyoviy tuzitishga ko‘ra piridin geterotsiklik skeleti saglagan dori
moddalarga sifat reaksiyasi o‘tkazilganda piridin halqasiga xos bo‘lgan
reaksiyalar ham qilinadi.

1. Piridin halgasiga eng oddiy sifat reaksiyasi pirolitik reaksiya bo‘lib,
nikotin kislota, uning tuzlari va nikotinamid suvsiz natiiy karbonat go‘shib
gizdirilganda piridinga xos bo‘lgan hid seziladi.

2.a,ca—holatida o‘rinbosarlar saqiamagan piridin hosilalari uchun 2,
4—dinitroxlorbenzol bilan polimetin asosi hosil bo‘lishi reaksiyasi
gilinadi.

; |
/ CO0H NOy \N .
+ —_— cr
\\ NG
M
MO
NO 3 NO5

NH -
N COCH
HOH @ + K\r
—— _
C C
HO W o Yo
NO2

Aniglash tartibi:

0,0i—0,02 g nikotin kislotaga 0,05 g 2, 4—dinitroxiorbenzol, 3 ml
95% 1 etil spirti go*shib, 1 minut gaynatilsa piridiniy tuzi hosil bo'‘ladi.
Reaksiva aralashmasiga 2 tomchi 10% 1i natriy gidroksid go‘shilsa, piri-
diniy halgasi ochilib, polimetin asosi — giutakon aldegidi hosil bo'lishi
hisobiga qizil-ge‘ng‘ir rang hosil bo‘ladi. Kevinchalik glutakon aldegidi-
ning izomerlanishi ogibatida eritma asta-sekin rangsizlanadi.

Piridin hosilalariga brom tiotsianat (rodanbromid reaktivi), xlor
tiotsianat, brom sianid, xloroform, xloralgidrat singari reagentlar ishqoriy
sharoitda ta’sir ettirilganda ham piridiniy halqasi ochilib, glutakon aldegidi
hosil bo'ladi. Reaksiya aralashmasiga birlamchi aromatik aminlar (anilin,
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novokain, sulfatsil natriy va boshqalar) qo‘shilganda glutakon aldegidi
bilan kondensatsivalanib, sariq, pushti yoki qizil rangli Shiff asoslari
hosil bo*ladi.

Br, + NH,SCN —Br—SCN + NH_Br

COOH COGH COOH
7 " NaoH (7
| + Br-SCN —= ) cp = ' +N H SCN+ NaBr ——=-
T W PN /C"-O
N r;l‘ HO” "H N
NCS
COOH

Aniglash rartibi:

2 mi bromli suvga 2—3 tomechi ammoniy rodantd eritmasidan eritma
rangsizlanguniga gadar go‘shiladi. So‘ng eritmaga 0,02 ¢ anigtanuvchi
modda 0,02 g novokain {yoki boshqa biror birlamchi amin} qo‘shib,
tomchilab 0,1 mol/l natriy gidroksid eritmasidan neytral muhitgacha
solinsa, eritma sariq rangga bo‘yaladi:

1.2.14 Nitroguruh

1. Aromatik nitrobirikmalar sariq yoki och sariq kristall birikmalar
bolib, nitroguruhga nisbatan orto- yoki para holatlarda gidroksil guruhi
saglansa, ishgoriy mubiida atsinitroguruh hosil bo‘lishi hisobiga sariq,
qgizil-sariq yoki pushti-qizil rangga o‘tadi.

Masalan, nitroksolinga natriy gidroksid eritmasi ta'sirida hosil bo'igan
atsinitrobirikmaning rangi pushti-qizil bo‘ladi.

NO, Nao—Nl’—o'

AN X

+ NaDH ———» + H0

=~ F
N N
OH , 0
Levomitsetinga natriy gidroksid eritmasi ta’sir ettirilganda ham yuqorida

ko‘rsatilganiga o‘xshash jarayon ketadi.
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L
'\I'H ~C=CHGT, HH 2

)
oM GH-CH-CH20H  NaoH_ OMN CH-CH~CHZ0H +C HGty COONa -
MNaoH_ ,
OH OH
Na? OH
1
NaoH, R C-CHCHOH + e
o HO

Aniglash tareibi:

0,1 g levomitsetinga 4—5 ml 10% i natriy gidroksid eritmasi go‘shib
qizdirilsa, eritma dastlab sariq, so'ngra gizdirish davom ettirilganda qizil-
pushti rangga o‘tib, ammiakning hidi seziladi.

2. Aromatik nitroguruh saglagan birikmalar uchun xos bo‘lgan
reaksivalardan biri — qavtarilish reaksiyasidir.

R

R R NHZ N=n—~& /
02”@ E:'—- ON@ Q , ~

Aniglash tartibi:

Bir necha milligram aromatik nitrobirikmaga 2 tomchi 10%li xforid
kislota eritmasi va rux kukuni go‘shib suv hammomida 2 minut davomida
gizdirilgach, e—naftilaminning sirka kislotadagi eritmasidan 2 tomchi
solib 2 minut qizdiriisa, gizil rang hosil bo‘ladi.

4. Aromatik nitrobirikmani kislotali sharoitda rux bilan aromatik
amingacha gqaytarilib, azobo‘yoq hosil bo‘lish reaksiyasi bo‘yicha aniq-
lash mumkin.

NH~00CHC, NH-COCHT!
O:N CH-CH~CH,0H  HGI+Zq o cH-tr~cH,on N0
oH OH HCl
ONa NH —COCH,
2 W W o B
MENT —_— . . = -CH -CH
OH-CH-CHOn (G "
./ ou
ONa
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Aniglash rartibi:

Levomitsetinning bir necha zarrachasiga 2 mi suyultirilgan xlorid
kislota, 0,1 g rux kukuni qo‘shib suv hammomida 2—3 minut gizdiriladi.
Eritma sovitilib, filtrlangach, filtratga 3 tomchi 0,1 mol/l natriy nitrit
solib chayqatiladi. Hosil bo‘igan eritmadan 3—4 tomchisi 3 ml B-naftol-
ning ishqoriy eritmasiga go‘shilsa, qizil rang hesil bo‘ladi.

1.2.15. Amidlar

Amidlar karbon kislotalardagi gidroksil guruhini ammiak yoki bir-
lamehi, ikkilamchi aminlar bilan almashinishi natijasida hosii bo‘lgan
birikmalardir.

0
R—CZ R—C7 R
NH, NH-R W R
Rz

//O

Uretan va ureidiar ham amidlar guruhiga kiradi.

Amidlar uchun xos bo'lgan sifat reaksiyalari kislotalar voki ishqor-
lar ishtirokida boradigan gidrolizlanish reaksiyasidir. Agar amid ammiak
yoki boshga uchuvchan amin qoldig‘idan tarkib topgan bo'lsa, reaksiva
natijasida ajralib chiggan ammiak voki amin hidiga ko‘ra yoki qizil lakmus
gog'ozining ko'k rangga o'tishi orgali aniglanadi.

0
i!
= C—N(CHs2  aoH© = COONa
+ HN(Csz)zT
N e
N N

Aniglash tartibi:

2—3 tomchi nikotin kislota dietilamidiga 3 ml natriy gidroksid erit-
masi go‘shilsa, o‘ziga xos hidga ega bo'lgan dietilamin ajralib chiqadi.

Alifatik organik kislotalar (dastlabki vakillarining) amidi kislotali
gidroliz natijasida dastlabki Kislotani hosil giladi:

CH
MR Q 9 %
- CH-G-NH 48N, 12504 CH-CH—COOH + 2NH3 | + €O,
4 CH3
CHy Bf 2H,0 ot
|

_ a~bromizovalerian kislota
Aniglash tartibi:
0,2 g bromizovalga 3 mi suv va 2 ml konsentrlangan sulfat kislota

49

www.ziyouz.com kutubxonasi



go‘shib gizdirilsa, o°ziga xos hidga ega bo‘lgan a—brom izovalerian kislota
ajralib chiqadi.

Kislotah gidroliz vordamida amidlarning amin gismini ham aniglash
mumkin.

)
i 0
HO@NH-C—C&& H20, #;50.. t HD@NH,». GH; COOH

OH

: 7 N\ ONa
NH; N" 2N
NaNO, o
na NaOH
I (O

Aniglash tartibi:

0,1 g paratsetamolga 2 ml suyultirilgan sulfat kislota go‘shib, 2
minut gizdirilsa, sirka Kislotaning hidi seziladi. Aralashmani sovitib, aromatik
birlamchi aminlarga xos bo‘lgan reaksiva gilinadi.

Aniglash tariibi;

0,1 g butamid 5 ml suyultirilgan sulfat kislotada 3 minut davomida
qaynatilgach, 6 il 30%]li natriy gidroksid eritmasi tomchilab go‘shilsa,
eritma yuzasida o‘ziga xos hidga ega bo‘lgan tomchi holidagi butilamin
ajralib chigadi.

e HS0,
HiC $0,-C—NH —c..Hg*;:O-'- HiC SO NH +CO0 2+ CHPNH2H80,

CHNHHS0, + 2Na0H ——w= CJHoNHz + NaxS0, + H0

2. Aromatik amidiami alifatik amidiardan fargtash uchun uvlar vo-
dorod peroksid eritmasi bilan gidroksom kislotasigacha oksidlanadi. Ali-
fatik amidlamni gidroksom kislotasiga o‘tkazish uchun ularga gidroksilamin
gidroxloridning suvli yoki spirtli eritrnasi ta’sir ettiriladi.

AfCONH, + H,0,~ArCONHOH + H,0.
AlcCONH + H,NOH HCi-AlcCONHOH+NH CI
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Andiplash tartibi:

a) S0 mg aromatik amidning 2—3 m! suv bilan hosil gilgan sus-
prazivisiga 4—5 tomehi 6% |i vodorod peroksid eritmasi qo'shib qayna-
g yadar gizdiriladi. Agar modda erimasa, yana bir necha tomchi
vendorod peroksid eritmasidan qo'shiladi. Aralashma sovitilib, 1 tomchi
4% i temir (11D xlorid eritmasi tomizilsa binafsha rang, qizdirilsa —
ke'k gizil rang, ko'prog gizdirilsa go‘ng‘ie rang hosil bo‘lib, so‘ng to‘q
dgerngtir rangli cho'kma tushadi.

h) 50 mg alifatik amidga gidroksilamin gidroxloridning spirtli
to'yingan eritmasidan { tomchi go‘shib 3 minut davomida qaynatiladi.
Eritman: sovitib, 1—2 tomchi temir (I11) xloridning 3% H eritmasi
tomizilsa, qizil yoki gizil-binafsha rang hosil bo‘ladi.

3. Anuniak voki aminlardan hosil bo'lgan amidlar amid-imidol
tiwtometrivaga uchrab, kuchsiz Kislotali xossant namoyon etgani sababli
og'ir metal tuzlari bilan kompleks birikma hosil giladi.

R—n =C‘: —-R
29 _-oH NaCH _ONa  cuso, \ P
R—C =—|R—Cx, — R—C, —_— Cu
NH-R N— N —R' 0/
]
R—C=N —R

Aniglash tartibi:

0,05 g kalsty pangomatga 5 m! natriy gidroksid eritmasi gqo‘shib
chavqatilgach filtrlanadi. Filtratga 3 tomchi mis (11) sulfat eritmasi tomiz-
ilsa, ko‘k rang hosil bo“ladi.

Amidlarga kobalt tuzlari eritmasi bilan ham sifat reaksiyasini baja-
rish mumkin.

Aniglash tartibi:

0,1 g lidokain asosi 1 ml 95% li spirtda eritilib, 0,5 ml 10% |i kobalt
(1) nitrat eritmasi qgo‘shilsa, ko‘k—yashil rangli cho‘kma hosil bo‘ladi.

4. Atsil va vreid holidagi amidlar biuret hosil bo‘lish reaksivasini
beradi.

o 0
R—CH—C—NH=—C=—NH, NaOH, 1 R-—CllH-'—ﬁ-ONa + 0
B8 n - W3 NH;—C—NH,
NHz—G—NH, NaGH | wH=c=0 . NHaT

Yzotsian kislota
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Cuso CO-NH HN —CO
HN=C=0 + NH;—C—NHy—> HN—C=NH—-C-NH; ——-—.‘-p- HM \Cu/ ®
i R e r BN o N
. OC—NH;  NH,-0C

NH

Anigiash tartibi:

0,5 g aniglanuvchi modda probirkada suyuglanguniga gadar gizdi-
rilib, qotishma sovitilgach [0 m! suv qo‘shib eritiladi. Eritmaga 1 ml 2
mol natriy gidroksid va 0,05 mi mis (II) sulfat eritmasi tomizilsa, to'q—
binafsha rang hosil bo‘ladi.

5. Biuret hosil bo'lish reaksivasini guanidin guruhi saglagan birik-
malar bilan ham o‘tkazish mumkin.

Guanidin birikmalari uchun xos bo‘lgan sifat reaksiyast — Saka-
guchi reaksiyasidir.

Aniglash rartibi:

5 ml 0,5% |i streptomitsin sulfat eritmasiga 2—naftolning 40% li
spirtdagi 0,5% li eritmasidan [ ml qo'shib, eritma 15°C gacha sovitiladi
va 3 tomchi natriy gipobromidning 5% |i eritmasidan tomizilsa, qizil-
binafsha rang hosil bo*ladi.

1.2.16. Imidlar

Dori moddalar tarkibida
Q

¢
\N
R—C—NH—C— iloy_&& R
i i ~. .
@] O (.:.;

0

H

tuzilishga ega bo‘lgan imidlar ko‘prog uchraydi.

I. Imidlarning gidrolizlanishi amidlarga nisbatan givinroq. Ularni
gidrolizlash uchun natriy gidroksidning 30% 1i eritmasi bilan gaynatish*
yoki quruq natriy gidroksid bilan gqotishma hosil bo‘lgunga gadar qizdirish
kerak. Barbituratlar o'yuvchi ishqorlar bilan qizdirilganda sirka kislota-
sining dialkil yoki arilalkil hesilalari tuzi, natriy karbonat va ammiak
hasil bo*[adi. :

O
NH
) o - + 5NaOH—— CH-COONa + 2NH3| + 2Na;CO;
rR™ '
HN .
8]
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Reaksiva mahsubotiga kisiota ta’sir ettirilsa, rangsiz pufakchalar holida
€°(), va o'ziga xos hidga ega bo'lgan sirka kislotasi hosilalari ajralib chiqadi.
Na,CO, + 2HCi -CO, T + 2NaCl + H ,0

R R

~
“CH-COONa+HCl —— _CH-COOH + NeCl
R|/ t

Aniglash tartibi:

0,5 g barbamilga 2 mi 30% i natriy gidroksid eritmasidan qo‘shib,
gotishma hosil bo‘lguniga gadar qizdiriladi. Ajralib chiggan ammiakni
o'ziga xos hidiga ko‘ra voki ho‘llangan qizil lakmus gog'ozining ko'k
rangga Kirishi bilan aniglanadi. Qotishma sovitilib, 5 m! suvda eritilgach,
kislotali muhit hosil bo‘lguniga qadar suyultirilgan xlorid kislota qo‘shilsa,
rangsiz pufakchalar ajralib chigib, etil izoamil sirka kislotasining o‘ziga
xos hidi seziladi.

2. Imid guruhi saglagan moddalar imid-imidol tuatomeriyaga uchrab,
kuchsiz kislotali xossani namoyon etadi.

?é g ONa
NaOH NaOH
R/ Sun R Dy — / XN, H20
N~ N \c/
C|>Na g 6

Ularni og'ir metallarning tuziari bilan hosil gilgan kompleks birik-
malari bo‘yicha aniglash mumkin.

Q 0
NH ° N NH
Coll R \ R
20 RO, . 0=Co—0
R R R
Call +NaOH
HN NH N
a) o o

Aniglash tartibi:

0,05 g barbituratning kislota shakli 2 ml] 95% Ii spirtda eritilib, 1
tomchi kalsiy xlorid, 2 tomchi kobalt nitrat va 2 tomchi natriy gidroksid
eritmalaridan qo'‘shilsa, ko‘k-binafsha rang hosii bo‘ladi.
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Barbituratlar kaliy gidrokarbonat va kaliy karbonat eritmalan 12’sirida
mis (1§} sulfat eritmasi bilan ham rangli cho‘kma holidagi kompleks
birikmalar hosil gifadi.

Aniglash raribi:

0.1 g barbituratga 1 ml suv, 0,2 ml dan kaliy gidrokarbonat va kaliy
karbonat eritmalart go‘shib chayqatilgach, 2 tomchi mis (11) suifat
eritmasi solinsa, rangli cho'kma hosil bo‘ladi.

Ko‘pincha imidlaming chinligini Svikker reaksiyasi yordamida anig-
lanadi. Buning uchun modda 1:9 nisbatdagi piperidin vaxloroform erit-
malarida eritilib, 0,5 ml mis (II} sulfat eritmasi qo‘shib chayqatilganda
xloroform qatlamida rang hosit bo‘lishi kuzatiladi. Bu reaksiya natijasida
barbitur kistota hosilalalari — binafsha rangga, tiobarbitur Kislota hosila-
tari va tiouratsillar — yashil rangga, gidonton birikmalari — ko‘k rangga
bo‘yaladi.

Svikker reaksiyasini purin hosilalari, sulfanilamidlar, saxarin va
noksiron ham beradi.

Purin hosilalari guruhiga kirgan dori moddalardan teobromin va
teofillin ham ishqoriy sharoitda kobalt xlorid eritmasi bilan rangli kom-
pleks birikma hosil qiladi.

NaQ
H-N | N-CHj NF N-CH3
+ NaOH —g=a™ I
o Tn N N N
CI:H3 CH3

NaQ - O
N/\/FN-CHQ, N N-CH;
i wht
2 -2NaCl

/l F
] N N o N N
CH3 CHS 2

Aniglash tartibi:
0,1 g teobrominga 2 mi 0,1 mol/1 natriy gidroksid eritmasi qo‘shib,
2—3 minut davomida chayqatib filtrlanadi. Filtratga 3 tomchi kobalt xlorid-
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ning 2% 1i eritmasi tomizilsa, binafsha rang hosil bo‘lib, rang tezlik bilan
o‘chadi va och ko'k-rangli cho‘kma tushadi.

Imidlar, shuningdek simob va kumush tuzlari bilan ham rangli
kompleks birikmalar hosil giladi.

Aniglash tartibi:

a) 0,05 g teobromin 3 ml suv, 6 ml natriy gidroksid aralashmasi
va | ml ammiak eritmasida eritilib, 2 ml 5% !i kumush nitrat eritmasi
go'shib chayqatilsa, quyuq, jelatinga o*hshash massa hosil bo‘lib, v §0°C
gacha qizdirilganda suyuqglashib, sovitilsa, yana quyugtashadi,

b) Riboflavinning bir necha zarrachalariga 3~4 tomchi kumush
nitrat eritmasi temizilsa, qizil-pushiti rangli kompleks birikma hosil bo‘ladi.

1.2.17. Gidrazin, gidrazid va gidrozonlar

Gidrazinlar — molekulasidagi bir atom vodorod alkil yoki aril
radikali bilan almashingan gidrazin hosilalaridir.

R—-NH-NH,
Gidrazidlar — molekulasidagi bir atom vodorod karbon Kislota
qoldig'i bilan almashingan gidrazin hosilasidir.

Y
R—C—NH—NH—R

Gidrozonlar — gidrazin yoki gidrazidlarning aldegid hamda keton-
larning karbonil guruhi bilan kondensatsiyalanishi natijasida hosil bo‘lgan
birikmadir.

' R—CH=N~-NH-R’

Gidrazin, gidrazon va gidrozidlar qaytaruvchilar sifatida oksidla-
nish-gavitarilish reaksiyasiga Kirishadi.

Aniglash rartibi;

0,1 g fenelzin (fenitilgidrazin gidrosulfat) 5 ml suvda eritilib, 5
mol/l li natriy gidroksid eritmasidan bir necha tomchi va | ml Felling
reaktivi qo‘shib, qizdirilsa qizil rangli cho‘kma hosil bo‘ladi.

2. Gidrazid guruhi saglagan birikmalar amidlar singari imid-imidol
tautometrivasiga uchrab, kuchsiz kislotli xossani namoyon etadi. Shuning
uchun gidrozidlar og'ir metallarning tuzlari bilan kompleks tuzlar hosil
qiladi. Qizdirilganda kompleks tuz parchalanib, gaytarilgan metal yoki
metal oksidi cho‘kmaga tushadi.
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NH, HyN

"
Q OH N I
SZNH-NH, CEN—NH, é’\ ///"
P O~ 0
CuSO, Su” & ©
2 —_— 2 -H 235‘ ‘ ‘ -
T S HZO
N N
COGH
2 i + ZNZ * Gu20 ‘
\

N

Aniglash tartibi:

0,! g izoniazid 5 ml suvda eritilib, 45 tomchi mis (I} sulfat
eritmasi qo‘shilsa, ko‘k rangli cho’kma hosit bo‘ladi.

Aralashma gqizdirilsa, avval eritma ham ko‘k rangga o‘tib, so‘ng
eritma va cho'kma och-vashil rangga bo‘yaladi. Qizdirish davom eitirilsa,
eritma va cho'kma sarig-yashil rangga o‘tib, gaz pufakchalari ajralishi
kuzatiladi. _

3. Gidrazinlar va gidrazidlar ham aldegidiar bilan gidrazon hosil
bo'lish reaksivasiga kirishishi mumkin.

a) to‘gridan to‘g‘ri kondgnsatsivaianish

Ox
CONHNH, H)‘C CONHN == CH
. —
\\ OCH;,3 \ OCHq
N N
OH OH

Frivazid

Aniglash rartibi;

0,1 g izoniazidning 2 ml suvdagi eritmasiga 0,1 g vanilinning 10 ml
suvdagi issiq eritmasini qo‘shib, aralashma sovitiladi, probirka devorlari
shisha tayoqcha bilan ishgalansa, sariq rangli cho*kma hosil bo‘ladi. Cho‘kma
filtrlanib, 35 ml 75% li spinda qayta kristallab, 100—105°C da quritilgach,
suyuqlanish harorati aniglanadi.

Ftivazid uchun T ~ 226-231"C.

suyuplanish B
b) gidrolizlangandan so‘ng kondensatsiyalanish
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el
8] ///,0 C‘H
CZNH—NH3 C=0OnNa
= H 1
o N=CH M(CH iz
/ MNaCH . l N{CH )5 HCI
——— ———
\ \
M

NH,
i -
I-‘m +CH @N' {CHa3)z

Aniglash tariibi:

0,1 g izoniazid 2 mi suvda eritilib, 1 ml natriy gidroksid eritmasi
bilant 1 minut davomida gaynatiladi. Aralashmani sovitib 1 ml p—dimetit-
aminobenzaldegid va 3 mi suyultiriigan xlorid kislota eritmasidan go‘shilsa,
sarig—pushti rang hosil bo'ladi.

4. Gidrozonlar gidrolizlanganda tegishli aldegidiar airalib chiqib,
ularni o‘ziga xos hidiga ko‘ra aniglash mumkin.

CON HN —=—=CH COOH

[«
7 HeL e O + HaN-NH, - 2HC!
\N OCH3 OGH,

OH

Vanillin

Aniglash tartibi:
0,05 g flivazidga 10 mi suyuliinlgan xlorid kislota qo ‘shib qizdirilsa,

vanilinga xos bo‘lgan hid seziladi.

1.2.18. Tiollar, tionlar, ticefirlar va tioamidlar
i
R— SH R—C—R' R—S—R' R—CZ
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Bu guruh birikmalarni anigtashning eng oddiy usuli ularni oksid-
lash orgali minerallab sulfat toniga o‘tkazgach, bariy xlorid eritmasi
bitan tegishli sifat reaksivasini bajarishdir.

Aniglash rartibi: _

a) 0,2 g etoksidga 5 ml suyultirilgan nitrat kislota qo‘shib, gayna-
guniga qadar gizdiriladi. Eritma sovitilib, kulsiz filtr gog'ozi orgali filtr-
fanadi. Filtrat sulfatlarga xos bo‘lgan sifat reaksiyasini beradi.

b) 20 mg propiltiouratsilga 8§ ml bromli suv go‘shib, eritma rang-
sizlanguniga qadar qaynatilgach, sovitilib, filtrianadi. Filtratga 2 mi barty
xlorid eritmasi qo‘shilsa, oq ranghi cho‘kma hosil bo‘ladi.

2. Oksidlanish dacajasi — 2 ga teng bo‘lgan oltingugurt atomi sagla-
gan birikmalar kislotali yoki ishqoriy gidroliz natijasida parchalanib,
sulfid birikmalar yoki ularning tuziarini hosil qgiladi. Eritmada kislotali
muhit hosil qitinsa, o'ziga xos hidiga ko‘ra aniglash mumkin bo‘lgan
vodorod sulfid yoki sulfid birikmalar ajralib chigadi:

2CH;—S=—CH,—CH,—CH—COOH + SNaOH —
NHa
2HO —CH ,—CH,—CH —COONa + CHySNa + Na,S+ CHR0H + 2H,0
N,

Aniglash rartibi:

a) 0,05 g metionin probirkada 5—6 tomchi 30% li natriy gidroksid
eritrnast bilan gotishma hosil bo‘lguniga qadar gizdiriladi. Probirka 2—3
tomchi yangi tayyorlangan 5% i natriy nitroprussid eritmasi bilan
ho‘llangan fiitr gog‘ozi bilan berkitilsa, qog‘ozda gizil-binafsha rang hosil
bo‘ladi. Qotishma sovitilib 5 ml suvda erititadi va Kislotali muhit hosil
bo‘lguniga gadar suyultirilgan sulfat kislota go‘shilsa, vodorod sulfid va
merkaptanga xos bo‘lgan hid seziladi. .

b) 0,1 g tiofosfamid probirkaga solinib, 3 ml suyultirilgan xlorid
kislota bilan gaynatilsa, vodorod sulfid ajralib chigadi.

Ba’zi hollarda gidroliz jarayoni qo‘rg'oshin atsetat ishtirokida olib
boriladi.
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N

/ CoHg

Na&% + 6MaOH + [CH3COO)2Pb _—
C‘H —CH 2‘CH 2'CH3

I‘:l CH4
H o]

CoHts
AN

. HC ——COQONa
—— PbSl + ] + 2MH3+ 2Na;CO5+ 2CHLCOONa
CH""CHZ_CHz_CH;;

/

HiC

PbS + 2HCI - H,S + PbCl,

Aniglash rartibi:

0,2 g tiopental-natriy 5 m! natriy gidroksid eritmasida eritilib, 2 mi
go‘rg‘oshin atsetat eritmasi qo‘shilgach qaynatiladi. Bunda gora rangli
cho‘kma hosil bo‘ladi. Eritmani sovitib, kislotali muhit hosil bo‘iguniga
gadar konsentriangan xlorid kislota qo‘shilsa vodorod sulfid ajralib chiqa-
di. Vodorod sulfidni hidiga ko‘ra yoki go‘rg‘oshin atsetat eritmasi bilan
ho*llagan filtr gog‘ozini goraytirishi bo‘vicha aniglash mumkin.

3. Tiollarni aniglash uchun natriy nitroprussid (Na,[Fe(CN)};NO)
bilan boradigan sifat reaksivasidan ham fovdalanish mumkin.

Aniglash tartibi:

a} 0,05 g merkaptopurin probirkaga solinib, 0,5 m! natriy gidroksid
eritmasida eritiladi. Eritma 2 ml suv bilan suyultirilib 0,5 mil natriy
nitroprussidning vangi tayyorlangan eritmasi qo‘shib chayqatilsa, sarig-
yashil rang hosil bo‘ladi. Unga xlorid kislotaning suyultirilgan eritmasi
go‘shilsa to‘q-yashil rangga o‘tadi.

b) 0,02 g merkazolil 1 ml suvda enullb 1 ml natriy gidroksid
eritmasi go‘shib, chaygatiladi. Aralashmaga 3 tomchi natriy nitroprussid
eritmasi qo‘shilsa, bir necha minutdan so‘ng yashilga o'tuvchi sarig rang
hosil bo‘iadi. Unga | mi sirka kislota solinsa, och-ko‘k rangga o‘iadi.

Ba’zi tiollar natriy formiat bilan gizdirilganda vodorod sulfid ajralib
chiqadi.

Aniglash tartibi: :

Probirkaga 10 mg tioguanidin va 10 mg natriy formiat solinib,
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ehtiyotlik bilan suyuqlanguniga gqadar gizdiriladi. Qo'‘rg‘oshin at-
setat bilan ho‘llangan qog'ozni qora rangga kirituvchi gaz ajralib
chigadi.

4. Tiollar spirtiar kabi kuchsiz kislotali xossani namovyon etib,
og‘ir metal tuzlari bilan kompleks birikmalar hosil giladi. Tioamidiar
ham bu reaksiyani berib, kompleks hosil bo‘lishida oltingugurt atomining
erkin juft elektronlari ishtirok etadi.

N l N + HNO,
| )l + AgNO; —» , J\
L A L B
h." r?l S Agl
CH3 CH3

Aniglash iartibi:

a) 0,01 g merkazolil 1 ml suvda eritilib, 2 tomchi kumush nitrat
eritmasi tomizilsa, oq rangli cho‘kma hosil bo‘ladi. 10 mg etionamid (2—
etilpiridin—4—karbotiamid)ning 5 ml metanoldagi eritmasiga 5 ml kumush
nitratning 0,1 moi/l eritmasidan qo‘shilsa, qora~qo‘ng‘ir rangli cho‘kma
hosil bo‘ladi.

Tiobirikmalarni mis (I1) sulfat bilan bergan birikmasiga ko‘ra ham
aniglash mumkin.

Aniglash tartibi:

a) 0,1 ml] dimerkaptolning {(R, $)—2, 3—dimerkaptopropanol—1}
5 ml suvdagi eritmasiga 2 ml mis (I1) sulfat eritmasidan qo‘shilsa, to‘q-
qo'ng’ir rangga o‘tuvchi to‘g-ko‘k rangli cho'kma hosil bo‘ladi.

b) 0,1 g monosulfiramga 0,15 ml mis (IT) suifat va 5 ml 95%
li etil spirti go‘shib eritiladi va suv hammomida quriguniga qadar
gizdiriladi. Qoldiq xloroformda eritilganda sarigq-qo‘ng‘ir rang hosil

_bo‘ladi, '

5. Oltingugurt atomining erkin juft elektronlari hisobiga Dragendorf
reaktivi (kaliy tetrayod vismut) bilan kompleks birikmalar hosil giladi.

Aniglash rartibi:

5 mg karbimizol (etil—3—metii—2—tioken—4—imidazolin—i—
karbokeilat)ga 0,05 ml kaliy yodvismutat eritmasi tomizilsa, to‘q-qizil rang
hosil bo‘ladi.
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1.2.19. Sulfokislotalar va sulfamidlar

Sulfakislotalar umumiy formulasi R—SO.H bo'lgan birikmalar bolib,
kimyoviy xossalariga ko‘ra kuchli organik kisiotalar guruhiga kiradi.
Sulfamidlar — sulfokislotalardagi gidroksil guruhi ammiak yoki aminga
almashinishidan hosil bo‘lgan organik birikmalar bo'lib, ularga R-—
SO,NH, yoki R—SO,NH~R" umumiy formula mos keladi.
1. Sulfokisfotalar yoki sulfamidlarnt minerallab, vlardagi oltingu-
gugrt atomini sulfat ioniga o‘tkazilgach, tegishli sifat reaksiyasini bajarish

mumkin.
R—s0,H 18l . so7

S0 + Bacl, HE BaSO4l + 201

2. Sulfokislotalar yoki warning amidlari kislotali xossani namoyon
etganligt sababli og‘ir metallaming tuzlari ta’sirida rangli kompleks birik-
malar hosil giladi.

Aniglash tartibi:

I—ml xiniofon eritmasiga (1:1000) 5 ml bariy xlorid eritmasi
qo‘shilsa, sariq rangli cho‘kma hosil bo'ladi. Cho‘kma 2 mi suyultirilgan
xlorid kislota qgo‘shilganda eriydi.

Aksariyat dori moddalar tarkibida sulfamidlar, para aminobenzol-
sulfamid (sulfanilamid) holida bo‘lib, ular amid-imidazol tavtomeriya-
siga uchraydi va og’ir metallar bilan kompleks birtkmalar hosil giladi.

Sulfanilamidiardagi aromatik amin guruhi uchun azobo‘yoq hosil
gilish reaksivasi va aldegidlar bilan kislotali sharoitda Shiff asosi hosil

bo‘lishi kabi sifat reaksivalari xos.
7/ \ 1
tNH; ?_—_.N-R‘
HC]) . N o
HaM SONH-R=2= H;N S=N.R' LusOy /C". + Hy80,
! ¢
§=N-R'

NH,

Aniglash tartibi:

0,1 g suifanilamid guruhiga kirgan dori moddasiga 3 ml 0,1 mol/i
1i natriy gidroksid eritmasi solib chayqatilgach filtrlanadi. Filtrat 3 gismga
bo‘linib, birinchisiga — temir (111} xlorid, ikkinchisiga — kobalt (I}
xlorid va uchinchisiga — mis (11) sulfat eritmalaridan 2—3 tomchi tomi-
zilganda, rangli eritmalar hosil bo‘ladi.
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Sulfanilamid preparatlarining og‘ir metal
tuzlari bilan hosil giladigan rangli birikmalari

Preparatning nomi

Reaktivlar va reaksivaning hatijasi

Mis (1) sutfat
eritmasi

Kabaft xforid
eritmasi

Vaodorod peroksid va
temir {111 xlorid
eritinasi

Streptotsid

Och-vashil va bir oz
havo rangli cho kma

Ko kimtir havo
rangli cho kmu

Qo'ngir cho kmags
o tuvchi to'g-yizil
rangh modda

Ervvechan streplotsid

Och-yashit ranghi

Tezda qo'ng ir
cho*kmaga o'tih

[ 3 |‘ - - + v
Hrosultan cho'kma ketuvchi gizil-jigar
rangli birtkma
Sekin-asta go'ng'ir
Sulgin - _ cho kmaga o°tib

ketuvchi gizil-jigar
rangli birikma

Sulfatsif-natriy

Yashil-havo rangli
cho kma

Qo ng'ir rangga o'tib
ketuvehi gizii ranghi

yashilrog cho kma

Og-cho kma

birikma
Norsulfazol Hira bma‘lsha rangli Ochfbma‘rshu Qo ngjlf‘ rangli
cho-kma rangli cho kg birikma
Quora rangga o'tib s .
Eazol ketuvchi vashit rangli Oq chokma Qo “?‘ N rangli
-1 N birikma
cho kma
Biroz turishi
natijasida hira . . . .
Sutfazin binafsha rangga o't | Ocrbinalsha rangli | - Och-jigar rangli
L cho kma birikma
ketuvchi vashil
cho kma
Tezda qovoq rangga _—
T o'tib ketuvchi leg ish och-_ Qo ng ir cangli
Sultadimezin e binatsha rangli 0.
sarg’tsh-yashil o cho'kma
, cho*kma
cho'kma .
S O't-yashil rangli Pushuti rangli Chokma va eritma
Sultapiridazin chokima cho'kma yashil-qo'ng’ir rangga
bo yaladi :
- - e
Sulfamonometoksin | Yashit rangli cho'kma Pughtf rangli Sarg “Fm,r pusati
cho kina rangli. birikima
Sulfadimetoksin Yashit cho kma Och-binafsha Och jigar rangli
rangli cho kma birikma
Yashil-havo rangga T
Suitalen o*tib ketuvchi hira Qorng’ir rangli

birikma

Salazodinictoksin

Yashil sarg’ imtir
chokma

oo
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3. Sulfanilamidlardagi amin guruhi birinchi tur o*rinbosari bo‘lganiigi
uchun orto-holatdagi vodorod atomiarining qo‘zg‘aluvchanligini oshirib,
ularning osontik bilan galogenlarga aimashinishiga sabab bo‘ladi. Natijada
suvda kam eriydigan oq rangli cho‘kmalar hosil bo‘ladi.

NH 2 NH »

el

S0,NH-R SC2NHR

Aniglash iartibi;

0,1 g sulfadimezinga 3 m! 0,1 mol/1 natriy gidroksid eritmasi
qo‘shib chayqatilgach filtrlanadi. Filtratga tomchilab | ml bromli suv
tomizilsa, oq rangli cho'kma hosil bo‘ladi.

4, Sulfanilamid guruh dori moddalarning chinligini termik parchala-
nish reaksiyasi orqali ham aniglash mumkin. Dori modda quruq probirkaga
solib gizdirilsa, rangli qotishma hosil bo‘lib, o‘ziga xos hidga ega bo'lgan
ammiak, vodorod sulfid, anilin kabi moddalar ham ajralib chigadi.

Aniglash rartibi:

0,1 g streptotsid quruq probirkaga solinib, gaz alangasida qizdirilsa,
ko‘k-ginafsha rangli qotishma hosil bo‘lib, ammiak va anilinning hidi
seziladi.

1.2.20. Fosfororganik birikmalar

Fosfororganik birikmalar tarkibidagi fosfor gidroliz yoki mineral-
lash orqali fosfat ioniga o‘tkazilgandan so‘ng aniglanadi. Fosfotiamin
suyultirilgan nitrat kislotada eritilgach, kokarbaksilaza esa konsentrlangan
nitrat kisiota bilan 5 minut davomida gaynatilgach, ammoniy molibdat
eritmasi bilan fosfat ioniga reaksiya qilinadi.

cu_,,
HNO,
OH  OH “HC] ———»
c:H2 CHz'O‘P'O'FI'*O 2H0

e

O” (G
CH2 CHz'OH

H.PO, + 12(NH,),MoQ, + 21HNO,»(NH,),PO, 12M00 4+ 2INHNO, + 12H,0
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IT bo‘lim
DORI VOSITALARI TAHLILIDA
QO‘LLANILADIGAN UMUMIY FIZIKAVIY
USULLAR

2.1. DORI MODDALARNING ERUVCHANLIGINI
ANIQLASH

Dori moddalarning eruvchanligi deganda ularning Davlat farmako-
peyasi 1alabiga ko‘ra turli erituvchilarda erish xossasi tushuniladi.

Qaysi erituvchida moddaning qay tarzda erishi me’vyoriy texnik huj-
jatda keltiriladi. Odatda moddaning eruvchanligi ma’ium darajada uning
tozatigini ham belgilaydi. Lekin eruvchanlik moddaning tozaligi ko‘rsatkichi
hisoblansa, farmakopeya magolasida bu hagda maxsus ko‘rsatiladi.

Farmakopeyada moddaning eruvchanligini belgilash uchun shartli
atamalar qabul gilingan bo‘lib, ular jadvalda keltirilgan.

Eruvchanlikning shartii 1 g moddaning erishi uchun lozim bo‘lgan
atamasi erituvchining ml dagi miqdori
Juda oson eriydi I ml gacha
Oson eriydi I ml dan 10 ml gacha
Eriydi 10 ml dan 30 ml gacha
Qivin eriydi 30 ml dan 100 ml gacha
Kam eriydi 100 mt dan 1060 ml gacha
Juda kam eriydi 1000 ml dan 10000 ml gacha
Amaliy jihatdan erimaydi 10000 ml dan kop

Aniglash tartibi;

Erituvchining o‘lchab olingan miqdoriga dori moddaning tortib
olingan miqdori solinib, 20°C haroratda [0 minut davomida chayqatifadi.
Bunda modda dastlab maydalab olingan bo‘lishi ham mumkin.

Erishi uchun {0 minutdan ko'p vaqt kerak bo‘ladigan, sekin eriydigan
moddalar uchun 30°C gacha suv hammomida isitishga vo‘l go‘yiladt. Bunda
eritmani 2022°C gacha sovitib, 12 minut chavqgatilib, so'ng kuzatiladi.
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Sekin ertydigan dor moddalar uchun eruvchanlikni aniglash sharoiti
maxsus magolada ko‘rsatifadi. Agar eritmaga nurning to‘g'ri tushish holatida
oddiy ko'z bilan qaralganda moddaning erimay qolgan zarrachalan
ko‘rinmasa, dori moddasi erigan hisoblaradi.

Eritilganda tinig bo‘lmagan eritma hosil qiluvchi dori moddalar
uchun me’yoriy texnik hujjatda tegishli ko'rsatma berilads.

Ba’zi bir dori moddalarning eruvchanligi
(1,0 g dori moddasiga ml larda)

Dori moddaning

Erituvchifar va eruvchanlik givmatiar

www.ziyouz.com kutubxonasi

nomi
natrty suvulni-
suv RN ol | efir Mloro--| gidrok- rilgan
SUY form sid xord
eritmasi kislota
Atsetilsalitsi 1001000 =10 | =30 [ 130 { (=30
kistotas
Benzov kislotasi 100-1000 | 10-30 1-1G <10 { 1-i0
Salitsil kislotasi 1001000 | 10-30 -1 I-1¢ :{D}l;
Xloralgidrat <l <l < <1 [-10
Natriy benzoat 1-10 30100
Natriy salitsilat < 10-30 >lg{m
Natriy peamino- 10 A0-100
salitsilat
Magniv oksid > 0000 > 0000 10-30
oy . . 1000- | 1000-
Morfin gidroxlorid 1G-30 30-100 10000 | 10000
Natriv vodid 0.6 3
Tt
Natriy lorid 3 o
Xinin gidroxiorid 10-30 I-{0 1-19 10-30
Benzﬂpemltsﬂlln < 1030
natryy
Yod 100-10000 10 10 1)
Pantotsid 1000~ 100G 1-1G | 100010000
. £00- . N
Morsutfazol 100-1000 1000 19-30 1-30
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2.2. ERITMALARNING TINIQLIGI VA LOYQALIK
DARAJASINI ANIQLASH

Dori moddalar eritmalarining tinigligi tekshiriluvchi eritmani eritu-
vchi bilan solishtirish orqali aniglanadi.

Loyqalik darajasini aniglash uchun tekshiriluvchi eritma tegishli loygalik
etaloni bilan solishtiriladi. Solishtirish 40 Vi §i elektr chirog'i yorug'ligida,
qora fonda, nurning to‘g'ri tushish holatida amalga oshiriladi.

Eritmalaming loygalik darajasini aniglash vchun loyagalik etalonlari-
dan foydalaniladi.

Loyqalik etalonlarini ¢ayyorlash

1. Gidrazin sulfat eritmasini tayyorlash: 0,50 g gidrazin sulfat 50
ml hajmli olchov kolbasiga solinib, 40 ml suvda erititadi va chayaqatilib,
belgisigacha suv bilan to‘latiladi. Eritma 6 soatga qoldiriladi.

2. Geksametilentetramin eritmasini tayyorlash: 3,00 g geksameti-
lentetramin pipetka yoki byuretka bilan o‘lchab olingan 30 ml suvda
eritiladi.

3. Loygalik etalonining ishchi eritmasini tayyorlash: 25 ml gidrazin
sulfat eritmasiga 25 mi urotropin eritmasi go‘shilib chayqatiladi va 24
soatga qoldiriladi. Ishchi etalon og‘zi mahkam berkitiladigan idishlarda
saqlanadi. Yaroglilik muddati — 2 oy. _

4. Asosiy etalonni tayyorlash: {5 ml ishchi eritma o‘lchov kolbasida 1 1
gacha suv bilan suyultirladi. Asosiy etalonning yaroglilik muddati — 24 soat,

5. Etalon eritmalarni tayyorlash: [, II, III, 1V—sonli etalon erit-
malami tayyorlash uchun pipetkayoki byuretkayordamida 100 mi hajmti
o‘Ichov kolbasiga jadvalda ko‘rsatilgan miqdordagi asosiy etalon o‘lchab
olinib, belgisigacha suv bilan suyultiriladi. Bu etalonlar yangi tayyorlan-
gan holda ishlatiladi.

Solishtirish uchun tekshiriluvchi va etalon eritmalar (5 yoki 10 mb)
teng hajmda olinib, rangsiz shishadan tayyorlangan, o‘lchamlari bir xi
bo‘lgan zich berkiladigan tiginlt probirkalardan foydalaniladi.

Etalon eritmalar
I I1 1] v
Asosiy etalon, mi 5 10 30 50
Suv. ml 95 20 70 50
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2.3. ERITMALARNING RANGSIZLIGI VA
RANGLILIK DARAJASINI ANIQLASH

Fritmalarning rangsizligi, ulari erituvchi bilan solishtirib anigla-
nadi. Solishtirish oq fonda, nurning gaytish holatida {probirkaning o‘qi
ba‘ylah)y kuzatiladi.

Dori moddalar eritmalarning ranglilik darajasini aniglash tekshiri-
fovehy eritmaning rangini tegishli etalon eritmasining rangi bilan solish-
tirish orgali amalga oshiriladi.

Tekshiriluvchi va etalon eritmalar teng hajmda olinib, kuzatish hira
wy fonds, nurning gaytish holatida, bir xil o‘lchamli probirkalarda
bajariladi.

Ranglifik etalonlarini tayyorlash

Ranglilik etalonlari uch bosqichda tayyorlanadi.

f. Ishchi eritmalarni tayyorlash: _

A—ishchi eritmani tayyorlash uchun 6,00 g (aniq tortima) mayda-
langan kobait xlorid (CoCl,»6H,0) 100 mi hajmli o‘ichov kolbasida 0,1
mol/l 1i sulfat kistota bilan suyultiriladi.

B—ishchi eritma (,4900 g (anig tortma) maydalangan kaliy bixro-
matni (K,Cr,0,) 160 ml hajmili o‘lchov kolbasida 0,1 mol/l ii sulfat
kislotada eritib tayyorlanadi.

D—ishchi eritma 6,00 g (aniq tortma) maydatangan mis (1I) sul-
fatmi (CuSO,*5H,0) 100 ml hajmli o’lchov kolbasida 0,1 mol/l li sulfat
kislotada eritib tayyorlanadi.

E—ishchi eritmani tayvorlash uchun 4,50 g (anig tortma) temir
(1I) xlorid (FeCl,»6H,0) 100 mi hajmli o‘lchov kolbasida 0,1 mol/l I
sulfat kislotada eritilib, belgisigacha suyultirilad;.

Ishchi eritmalarning yaroglilik muddati | il

2. Asosiy eritmalarni tayyorlash

Asosty eritmalar ishchi eritmalarni quyidagi ko'rsatilgan nisbatda
aralashtirish orqali tayyorlanadi:
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.A‘L'L_m:\ A eritina. B eritma. [ eritma. L evitnaa. 0.0 mol/b I sulbfat
entmaning mi m m mi Lislota eritmasi
ORI
I 33.00 8.00 17.0¢ 40.00 -
] 9.50 16,70 1.90 4.00 73.50
1] 4.50 £.30 0.10 12.00 3310
v 3.50 140,40 0.0 4.00 62,00
5 § Y

Asosiy eritmalarning saglanish muddati — 1 vil.

Ranglilik etalonlarini tayyorlash

Ranglilik etalonlari asosiy eritmalarni 0,1 mol/l 1i sulfat kislota
eritmasi bilan suyultirish orgali tayyorlanadi. Etalonlar 5 ml hajmli
probirkalarda og‘zi mahkam berkitilgan holda yoki ampulalarda yorug'lik
nuridan ehtiyotlagan helda saglanadi.

I, 2, 3, 4-sonii ranglilik etalonlarining saqlanish muddati — 4 kun,
5, 6, 7-sonli etalonlarni esa ishlatish oldidan tayvorlanadi.

Tekshiriluvchi eritma bilan ranglilik etaloni solishtirilganda etalon
eritmaning soni va shkatasi ko‘rsatiladi.

Masalan, eritmaning rangi Ne56 etalonidan to‘q bo‘lmasligi lozim.
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ligar ranghi Sarig vanghi Qizil ranghi Yashil rangli = |

etalonlar etalonlar etalonlar etaloniar

a-shkala beshkala d-shkala e-gshkala
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2 == B o= 2 -2 |z -2

2 |1%2 | 2z (9% | < |S% < |°%

! 100.0 -~ 10040 - 1G6.G - 100.0 -
2 30,00 30.00 50.00 30.00 30.00 30,06 t 3000 30.00
3 25.00 73.00 2500 75.00 23.00 75060 | 25.00 75.00
4 12,30 87,50 12.30 87.50 12,50 87.50 { 12.30 87.30
bt 6.3 93.70 6.30 93,70 6.30 93.70 | 6.30 93.70
) kR L1} 96.90 310 96.00 . 310 96.90 | 3.10 96.90
? 1.6 98,40 1.60 98.40 1.60 98.40 1.60 98.40
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2.4. UMUMIY FIZIKAVIY TAHLIL USULLARI
2.4.1. Suyuglanish haroratini aniglash

Meoddaning suyuglanish harorati deganda suyuglanishning boshlanishi
(crigan moddaning dastlabki tomchisi hosil bo‘lishi) bilan suyuglanishning
tugashi (moddaning to‘la suyoglanishi) orasidagi harorat tushuniladi.

Dori moddasining kuzatilgan suyuglanish harorati uning me’yoriy
texnik hujjatda ko‘rsatilgan suyuglanish haroratiga mos kelishi lozim.
Aksariyat hollarda suyuglanish harorati oralig‘i 2°C dan ortiq bo'lmasligi
talab etiladi.

Suyuglanishning boshlanish haroreti yoki tugashi harorati noaniq
bo'lgan taqdirda, suyuglanishning boshlanishi yoki tugashi harorati
aniglanadi.

Qizdirish jarayonida parchalanib ketadigan moddalar uchun par-
chalanish harorati aniglanib, bunda modda suyuglanganida rangining
o'zgarishi yoki ko‘pirib ketishi kuzatiladi.

Davlat farmakopeyasining XI nashrida suyuglanish haroratini anig-
lashning 4 xil usuli keltirilgan.

I—usul. qizdirishga chidamli, oson maydalanadigan qattiq mod-
dalar uchun.

Ja—usul: qizdirishga chidamsiz, oson maydalanadigan gattig mod-
dalar uchun. .

2, 3-usul:- oson maydalanib kukun hosil gilmaydigan, yvog*, mum,
parafin, vazelin va smolalar uchun.

I-, 1¢- va 2-usullar bilan suyuqlanish harorati ikki turdagi usku-
natar yordamida aniglanadi.

Birinchi turdagi uskuna 20°C dan 360°C oralig‘idagi suyuglanish
haroratini aniqlash uskunasi elektr toki bilan qizdirishga mo'‘ljatiangan
PTP pribori deb ataladi, v quyidagi qismlardan iborat (I-rasm):

I} boshgaruv shiti va nomogrammali asos;

2) shishadan yasalgan qizdirish bloki;

3) optik gqurilma;

4) termometrlar o‘rnatiladigan moslama;

5} kapillarlar o‘rnatiladigan moslama;

6} 0,5'C dan graduirlangan gisgartirilgan termometr;

7) elektr gizditgichdan iborat gizdirish manbayi;

8) uzunligi 20 sm i kapillarlar.
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[kkinchi turdagi uskuna quyidagi qismlardan iborat:

) haroratga chidamti shishadan yasaigan, hajmi 100 ml dan 150
ml gacha, bo'ynining uzunligi 20 sm, diametri esa 3—4,0 sm bo‘lgan
yumalog, tubli kolba;

2) kolbaning ichiga solinadigan, tubi kolba tubiga 1 sm yetmay-
digan, diametri 2,0—2,5 sm, haroratga chidamli shishadan tayyorlangan
probirka; '

3) 0,5°C dan graduirlangan shisha termometr; -

4) gizdirish manbai (elektr gizdirgich yoki gaz gorelkasi);

3) kapillarlar.

Kolba yumaloq gismining 3/4 hajmiga suyuglik bilan to‘ldirilib, bu
suyuglikiar quyidagilar bo‘tishi mumkin:

I. Vazelin moyi voki suyuq silikonlar.

2. Suyuqlanish harorati 80°C dan 260°C gacha bo‘lgan moddatar
uchun — konsentrlangan sulfat kislota.

3. Suyuglanish harorati 260°C dan yuqori moddalar uchun — 3
gism kaliy sulfat va 7 gism konsentrlangan sulfat kistotadan iborat ar-
alashma (massa birligida).

4. Tozalangan suv — suyuglanish harorati 80°C dan past bo‘lgan
moddalar uchun,

Aniglash tartibi:

I- va la-usul:

Dori modda maydalanib, 100—105°C da 2 soat quritiladi yoki suifat
kislota solingan eksikatorda 24 soat saglanib quritilgach, bir uchi berkitil-
gan, diametri 0,9—1,0 mm, shishasining galinligi 0,1 mm dan 0,15 mm
gacha bo'lgan kapillarga solinadi.

Bu kapillarlarning uzunligi PTP uskunasida aniglash uchun 20 sm,
ikkinchi uskunada aniglash uchun esa 6—8 sm bo‘lishi lozim. Kapillarga
solingan moddaning shibbalanishi uchun bir necha marta vertikal hoidagi
balandligi 50 sm li shisha naychadan sirti gattiq joyga tushiriladi. Kapil-
larga joylangan modda qatlamining balandligi 3 mm bo'lib, modda so-
lingan kapillar aniglashdan avval eksikatorda saglanadi.

lkkinchi usulda ichki probirkasining tubidan 1 sm masofada ter-
mometr joylashtiriladi. '

lkkala uskunada ham dastlab yugori tezlikda, suyuglanishga 10°C
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golganidan boshiab esa sekinlik bilan qizdiriladi.

Moddaning mo'‘ljallanayotgan suyuglanish haroratiga 10°C goiganda
uskunaga aniglanuvchi modda solingan kapillarlar ornatiladi. Kapillyar-
lar tubi termometrdagt §imob sharchaning o‘rtasida turadigan qilib joy-
lashtiriladi.

I~usul bilan suyuglanish harorati aniglanganda, 100°C dan past
haroratda suyuglanadigan moddalar uchun minutiga 0,5—1"C; 106"C dan
150"C gacha suyuglanadigan moddalar uchun minutiga 1-1,5°C va 150"C
¢dan yugori suyugianish haroratiga ega bo‘lgan moddalar uchun esa minutiga
1,5-2°C tezlik bilan gizdirish tavsiya eriladi.

{o-usulda qizdirish tezligi minutiga 2,5—3C etib belgilangan. Bir
nccha marta aniglash natijasida olingan (bir—biridan 1°C dan ko'pga
farglanmaydigan) giymatlarning o‘rtacha arifmetigi moddaning suyug-
lanish harorati deb belgilanadi.

1-rasm. Suyuqglanish haroratini
o‘lchashga mo‘ljallangan qurilma.
1—simobli termometr; 2—harorat-
ga chidamli shishadan vasalgan
probirka: 3—aniglanuvchi modda
solingan kapillyar; 4—yumalog
tubli kolba; 5—sizdirish manbayi.

ti
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2 usul:

a) yumshog moddalar uchun: birinchi uskunada uzunligi 20 sm,
ikkinchi uskunada esa 6—8 sm, ichki diametri 1~2 mm bo‘lgan, ikkala
uchi ham berkitiimagan kapillar 10 mm qatlam hosil bo‘lguniga qadar
aniglanuvchi moddaga tushiriladi.

b} qattig moddalar uchun: aniglanuvchi modda iloji boricha past
haraoratda suv hammomida suyultirilgach, kapillarga olinib, 0°C haroratda
1—2 soatga qoldiriladi.

U yoki bu (a yoki b) tartibda to‘ldirilgan kapillarlardagi moddaning
suyuglanish harorati I—usutda ko‘rsatilgan tarzda anigianadi.

Modda gatlami suyuglanib, kapillar bo‘ylab ko‘tariiganidagi harorat
suyuglanish harorati deb belgilanadi.

3—usul:

Bu usulda Ubelloda turidagi termometrdan foydalaniladi (2—rasm).

) I d

A
g % i
i , o -°
./ |
L§:—)J a

2-rasm. 3—usul bilan suyuqtanish haroratini aniglash uskunasi.
a—idishcha; b—gilza; d—termometr; e—gilzaning yon tirqishi;
g—probirka; f—stakan; A—aralashtirgich.
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Uskuna aniglanuvchi modda solinadigan idishcha — a, gilza — b,
termometr — d, gilza tirgishi — e, probirka — g, siakan — [, aralashtirgich
— & dan iborat. Suvuglanish harorati aniqtanuvchi modda idishchaga
shibbalanib, gilzaning pastki gismiga o'matilgach, termometrning simob
sharchasi moddaga o'rmashishi natijasida aniglanuvchi moddaning ortigchasi
gilza tirqishdan chiqib ketadi. Gilza yaxshilab artilgach, uzunligi 1921
sm, diametri 4—4,5 sm bo‘lgan probirkaning tubidan 2,5 sm yuqoriga
o‘rnatiladi. Probirka 2/3 gism suv bilan to‘latilgan stakanga uning tubidan
2.5 sm yuqoriga vertikal holda mahkamlanib, stakandagi suv aralashtirgich
bilan aralashtirib turilgan holda gizdinladi. Moddaning suyuglanishiga 15—
20°C qolganida, gizdirish tezligi minutiga 1°C ga keltiriladi. Idishcha tirgishi
— ¢ dan suyuqglangan moddaning birinchi tomchisi ogib tushgandagi
harorat moddaning suyuglanish harorati deb olinadi.

2.4.2. Dori moddalarning qotish haroratini aniqglash

Meoddaning suyuqg holatdan qattig holatga o‘tishidagi gisqa vagt
oralig'idagi doimiy, eng yugori harorat qotish harorati deyiladi.
Qotish harorati aniglanuvchi usklina devorlari galin, ichki diametri
20+ 1mm, tiginli probirka — &, termometr — b, aralashtirgich — 4,
diametri 35 mm bo‘lgan devorlari qalin tashqi probirka — ¢ va 1000 ml
hajmli stakan — f dan iborat (3-rasm).
ml ' 3-rasm. Qotish haroratini
: aniglash uskunasi.

b a—devorlari galin shishadan yasal-
gan ichki probirka; b—termometr:;
d—aralashtirgich;, e—tashqi probir-
ka; g~—stakan; j—stakandagi suyugq-

- likning haroratini ¢o‘lchaydigan ter-
mometr.
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Aniglash tartibi:

Suyuqg agregat holatidagi 10 g aniglanuvchi modda (modda qattiq
bo'lsa, pastrog haroratda suyultirtb olinadi) uskunaning ichki probirkasiga
solinib, simob sharchasi amglanuvchi modda qatlamining o‘rtasida tura-
digan qilib termometr o‘rnatiladi. So‘ngra probirka modda bilan birgalikda
tashqi probirkaga mahkamianib, harorati kutilayotgan gotish haroratidan
5"C ga past suyuglik solingan stakanga joylashtiriladi. Aniglanuvchi moddani
aralashtirib turilib, har 30 sekundda harorat kuzatib boriladi. Dastlab
harvoratning sekintik bilan pasayishi gattiq faza hosil bo‘igach, ma’lum
muddatga doimiy golishi, so‘ng vana pasayishi kuzatiladi. Moddaning
gotishi boshlangan dastlabki doimiy harorat belgilanib, gotish harorati
deb belgilanadi.

Kutilgan qotish haroratida modda suyuqligicha golgan tagdirda, u
yana 1—2°C ga sovitilib, aniglanuvchi moddaning kristall zarrachasini
qo‘shish orqali qotishiga erishiladi.

2.4.3. Moddaning gaynash haroratini aniglash

Qaynash harorati — moddaning normal bosim ostida 10},3 kPa (760
mm simob ustuni) gaynash boshlanishidagi harorat bilan qaynashning
tugashidagi harorat oralig‘idir.

Yig‘uvchi kolbaga dastlabki 5 tomchi haydalganidagi harorat gay-
nashning boshlanish harorati, olingan moddaning 95%i1 haydalgandagi
harorat esa gaynash tugashining harorati hisoblanadi.

Qaynash harorati anigtanuvehi uskuna quyidagi gismlardan iborut
{4-rasm)j;

I. Bo'ynining o‘rtasidan naycha chiqarilgan, -haroratga chidamli
shishadan tayyorlangan, 100 ml hamli haydash kolbasi.

2. Haroratga chidamli shishadan tayyorlangan sovitgich. Sovitgich-
dan chiggan naycha yig‘uvchi kolbaga tushirish uchun qayrilgan bo‘lishi
yoki sovitgich atonj bilan tutashtirilishi mumkin. Qaynash harorati 150°C
dan past bo‘lgan suyugliklar suv bilan, 150°C dan quti bo‘lganlari
esa havo yordamida sovitiladi.

3. Yigfuvehi idish sifatida sitindr yoki gradulrlangan kolba olinadi

4. (,5°C dan graduirtangan termometr.

5. Ofriasida diametri 2—3 sm tirgishi bo‘lgan I2xl2 sm o ‘lchamili,
galinligi 3 mm asbest karton.
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6. Kerakli harorat, havfsizlik va haydalish nazoratini 1a’minlovchi gizdirish
manbayi (gaz gorelkasi, suv hammomi, elekir gizdirgich va h.k.).
7. Haydash kolbasi va sovitgichni mahkamlash uchun ikkita shtativ.

80

| 100 mn 950

100
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4-rasm. Qaynash harorati aniglanuvchi uskuna.

Anigiash fartibi:

Haydash kolbasiga tiqin yordamida simob sharchasining ustki qismi
kolbadan chigarilgan naychadan I sm pastda turadigan tarzda termomeir
o'rnatilib, shtativga o‘rnatilgan asbest karton tirgishini zich berkitiladi-
gan holatda haydash kolbasi gisqich yordamida shtativga mahkamlanadi.
Kolbadan chiggan naycha shlif yoki tigin yordamida sovitgichga, sovit-
gich esa alonj vordamida yig‘uvchi idish bilan tutashtiriladi.

50 ml tekshiriluvchi suyuglik silindrda o‘ichab olinib, voronka yor-
damida haydash kolbasiga solinadi va kolbaga bir nechta bir tomoni
kavsharlangan kapillar yoki mayda chinni bo‘lagi solinib, alonj yoki
sovitgichdan chiggan naycha 2,5 sm yig‘uvchi idishga tushibstaradigan
holatda o‘rnatiladi.

Qizdirish boshlangach, qaynashning boshianish harorati belgilab
olinadi va gizdirish minutiga 3—4 ml suyuqlik haydaladigan qilib mosla-
nadi. Olingan suyuglikning 95% { haydalgach, gaynashning tugash ha-
roratt aniglanadi.
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Kuzatilgan gaynash harorati formula yordamida northal atmosfera
bosimiga qayta hisoblanadi:
T k\u-.nilgan=T+K (P_P|}’
T — kuzatilgan gaynash harorati;
P — normal barometrik bosim (101,3 kPa);
P, — tajriba o‘tkazilgan muhit barometrik bosimi;

K — bosimning har bir mm simob ustuniga bo‘lgan inkrement.

Kuzatilgan qaynash harorati, "C K ning giymati
0'C dan past 0,04
100°C dan 140°C gacha 0,045
141°C dn 190°C gacha 0,05
191°C dan 240°C gacha 0,055
240"C dan ko‘p 0,06

1kki ketma-Ket aniqlash natijasida kuzatilgan gaynash harorati orasi-
dagi farg 1°C dan ortig bo‘lmasligi kerak.

2.4.4. Dori moddalarning zichligini aniqlash

Zichlik hajm birligidagi moddaning massasi bo'lib,
p=m/V
formula bilan ifodalanadi. Agar modda massasi grammiarda, hajmi kub
santimetrlarda o‘lchansa, p g/sm’ da ifodalanadi.

Daviat farmakopeyasida zichlikni pitknometr yoki areometr vor-
damida aniqglash tavsiya etilgan.

Aniglash tartibi:

1— usui. Bu usul yordamida suyugliklarning zichligini 0,001 aniglikda
o‘ichash mumkin.

Toza, quruq piknometr 0,0002 g aniglikda tortib olinib, voronka
yordamida belgisining yugqorirog gismiga tozalangan suv bilan to‘latilib,
tigin bilan berkititgach, harorati 20"C bo‘lgan termostatda 20 minutga
goldiriladi. Ptknpmetrdagi ortigchasuv pipetkayoki filir gog‘oz yor-
damida belgisigacha keltirilib tigin bilan berkitilgach, vana 10 minutga
termostatga go'vilib, filtr qog‘oz bilan yaxshilab artilgach tortiladi.

Piknometrdagi suv to‘kilib, bo‘sh piknometr avval spirt, so‘ng
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¢fir bilan chayilib quritiladi. Piknometrni gizdirish orgali quritish tavsiya
¢tilmaydi.

So'ng piknometrga tekshiriluvchi suyuqglik solinib, yuqorida ko rsatilgan
ishlar bajarilgach tortiladi.

Moddaning g/sm* lardagi zichligi formula yordamida hisoblanadi:

“(m, —m) 09973
pP= o

m -

m~—bo'sh piknometrning grammllardagi massasi;

m,—tozalangan suv bilan to’ldirilgan piknometrning grammiardagi
massasi;

m,— tekshiciluvchi suyuqlik solingan piknometrning massasi;

0,9973 — 20°C dagi suvning zichligi;

0,0012 — 20°C haroratda 101,3 kPa (760 mm sim. ust) barometrik
bosimdagi havoning zichligi.

2-usul. Bu usulda suyugliklarning zichligini 0,0! aniglikda o‘lchash
mumkin.

20°C haroratdagi suyuqlik silindrga sclinib, unga aniglanuvchi zichlik
kattaligiga mos shkalasi bo‘lgan areometr tushiriladi. Areometming su-
yuglikda cho'kib ketmasligiga ishonch hosil gilmaguncha go'yib yubo-
rilmaydi va u silindr devorlariga hamda tubiga tegib turmastigi kerak.
O‘lchash 3—4 minutdan so‘ng bajarilib, giymat suyuqiikning pastki
meniskidan hisoblanadi. .

Uchuvchan eritmalarning zichligi bu usul bilan aniglanmaydi.
Aniglanuvchi eritma rangli bo‘lsa, zichlik giymati meniskning yuqorisi-
dan hisoblanadi.

J3—usul. Bu usul gattig holdagi yog' va mumlarning zichligini anig-
lash uchun go‘llaniladi.

Dastlab bo‘sh piknometr aniq tortib olinadi va unga 20°C harorat-
dagi suv solib, aniq tortitadi.

Suv to'kib yuborilib, piknometr quritilgach, pipetka yordamida

gizdirib, eritilgan yog* voki mum piknometrning 1/3 dan /2 gismigacha
* hajmni egallaydigan migdorda solinadi. Bir soatga tiginsiz issiq suv ham-
momiga qo‘yiladi va 20°C gacha sovitilib tortiladi. So'ng yog* yoki mum-
ning ustiga belgisigacha suv solib qurug holgacha artilgach, yana tortiladi.
fkkala fazada va ulaming ajralish yuzasida havo pufakchalari bo‘lrmasligiga
e’tibor qaratitadi.

+ 0,0012
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Zichlik quyidagi formula orqali hisoblanadi.
(my, —m})-0.9973
(m, +m)—(m+m,)

m—bo'sh piknometming grammlardagi massasi;

m —tozalangan suv bilan to‘ldirilgan piknometrning grammlardagi
massasi; ,

m,~ piknometrning undagi yog' yoki mum bilan birgalikda
grammilardagi massasi; '

m,— piknometrning yog' (mum) va suv bilan grammlardagi mas-

+0,0012

P =

Sasi.

2.4.5. Uchuvchan moddalar va suvni aniglash
Quritish uasuli

Moddaning aniq miqdorini avvaldan quritilgan va tortib olingan
byuksga solinib, doimiy og'irlikkacha quritiladi. Quritish sharoiti, haro-
rati, olinishi lozim bo‘lgan modda miqdori tegishli xususiy farmakopeya
maqolasida ko‘rsatiladi. Agar quritish gizdirish orqali amalga oshirilsa,
qgopqog'i ochiq holda byuks eksikatorga solinib, 50 minut davomida
sovitilgach, gopqog‘i berkitilib tortiladi. Birinchi tortishda {agar xususiy
farmakopeya maqolasida maxsus ko‘rsatma bo‘lmasa) 2 soat quritiladi.
Keyingi tortishiar esa 1 soat davomida quritifgach bajariladi. Modda tarkibi-
dagi uchuvchan moddalar yoki suvning miqdori quyidagi formula yor-
damida hisoblanadi:

a—b

X=

-100;
[

bunda g—moddaning quritishdan avvalgi massasi;
b—moddaning quritilgandan keyingi massasi.

Dori moddasi tarkibidagi suvni dis_tillatsiya usuli bilan aniglash

Aniglash maxsus uskunada amalga oshirilib, bu uskuna 250—500 ml
hajmli yumalog tubli kolba, 10 ml i graduirlangan probirka helidagi
vig'uvchi idish va sovitgichdan iborat (5-rasm). Kolbaga 10—20 g modda,
100 m! toluol yoki ksilol, bir necha bo‘lak g‘ovak plastinka sofinib,
etektr plitka yoki qum hammomida gayhaguniga qadar gizdiriladi. Qay-
natish kondensirlangan erituvchi sovitgichda yig‘illib qolmaydigan dara-
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jada, ya’ni bir soniyada vig‘uvchi probirkaga 2—4 tomchi suyuglik tu-
shadigan holatda olib borilib, vig'uvchi idishdagi suv gatlami o‘zgarmagunicha
davom ettiritadi.

Yig‘uvchi kolbadagi suyuqlik xona haroratigacha sovitilgach, undagi
suvning hajmi belgilab olinib, tegishli hisob qitinadi:
_ V100

a
x—aniglanuvchi moddadagi suvning % miqdon;
V~yigtauvchi idishdagi suvning hajmi;
a—aniglanuvchi moddaning tortib olingan migdori;

X

S-rasm. Distilyatsiva usuli bilan
dori moddalar tarkibidagi suvni
d aniglash uskunasi,
a—yumaloq tubli kolba; é—hay-
dalgan suvni yig'uvchi idish:
d-sovitgich.
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Karl Fisher reaktivi bilan titrlash wvsuli

K .Fisher reaktivi oltingugurt (IV) oksidi, vod va metil spirtidagi
piridindan iborat bo‘lib, reaktivning suv bilan ta'sirlashuvi ikki bosqich-
da, stextometrik nisbatda quyidagi tenglama bo‘yicha boradi:

s¢0

\\}0

l + CHOH —— S0LCHs |-H*
\ 5 R
N N

l,s\

K.Fisher reaktivi yordamida turli erituvchilar, uchuvchan birikma-
lar, organik va anorganik moddalar tarkibidagi suv migdorini tez va anig
tekshirish mumkin. Shuningdek, modda tarkibidagi gigroskopik va kristal-
lizatsion suv miqdori ham aniglanadi.

Bu usulda foydalaniladigan erituvchi va reaktiviar o'ta gigroskopik
bo‘lgantigi sababli uiarga havo tarkibidagi namlik ta’sir gilmaydigan
choralarni ko'rish lozim.

Titrlash uskunasi kalsiy xlorid voki silikagel solingan quritish nay-
chasi bilan himoyalangan byuretka, reaktiv quyilgan idish, byuretka
bilan tutashtirilgan va quritish naychasi bilan himoyalangan titrlash
kotbasidan iborat bo‘lib, titrlash kolbasi magnit chayqatgich yordamida
yoki mexanik ravishda chayqatib turiladi.

Aniglash rartibi:

Taxminan 0,03—0,05 g suv saglagan dori moddaning aniq migdori
100 ml hajmli qurug kolbaga solinib, 5 ml metil spirtida eritiladi va |
minut davomida chayqgatilib, K.Fisher reaktivi bilan titrlanadi. Titrlash
oxiri eritmaning sariqgdan gizil—qo‘ng‘irga o‘tishi voki elektrometrik titr-
lash bilan anigianadi. Elektrometrik usul bilan titrlanganda ekvivaient
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nuqtada elektrodlar orasidagi elektr toki butunlay tugab, aniqlash grafigini
chizishga ham ehtiyoj gqolmaydi.

Nazorat tajribasi § ml metil spirtini K.Fisher eritmast bilan titrlash
vordamida bajaritib, suvning foiz migdori quyidagi formula bilan hisobla-
nadi:

 (a—b)-T-100
)—_“_'d—-""_

a—K.Fisher reaktivining asosiy tajriba uchun sarf bo‘lgan hajmi;
b—nazorat tajribasiga sarflangan K.Fisher reakiivining hajmi;
d—dori moddasining grammlardagi miqdori;

T—K. Fisher reaktivining titri.

K.Fisher reaktivining tayyorlanishi

125 g yod 200 ml piridinda eritilib, 300 ml metil spirti qo‘shib,
muz solingan suv hammomida sovitilgach, tortiladi va sovitib turgan
holda eritma massasi 65 g ga ortguniga gadar sulfat gazi o‘tkazib, 1
litrgacha metil spirti bilan suyultirib chayqatilgach, bir kechaga qoldi-
ritadi. 1 m! vangi tayyortangan reaktiv 0,005 g suvga ekvivalent. Har gal
reaktiv ishlatilishidan avval uning titri anigqlanadi.

K.Fisher reaktivi tayyor holda ham chiqarilib, ikki ayrim eritma-
lardan iborat (Nel va Ne2). Bu eritmalar ishlatilishidan oldin 1:2,17
nisbatda aralashtirilsa, titri 0,004 g/mi bo‘lgan eritma hosil bo‘ladi. Erit-
mani 1:1 nisbatda metil spirti bilan suyultirib elektrometrik titrlash
magsadida ishlatish ham mumkin.

Reaktivning titrini aniglash

0,030,053 g suv (aniq tortma) (00 ml hajmli qurug kolbaga so-
finib, 5 m! metil spirtida eritib, K.Fisher reaktivi bilan titrlanadi. Titr-
lash oxirida titrant minutiga 0,05—0,1 ml dan qo'shiladi. Bir vagtning
o'zida 5 ml metil spirti ham titrlanib, reaktivning titri quyidagi formula
vordamida hisoblanadi:

a
b—d
a—suvning grammlardagi miqgdori;
h—metil spirtidagi suvni titrlash uchun sarf bo‘lgan K.Fisher reak-
tivining hajmi; :
d—nazorat tajribasini titrlash uchun sarf bo'igan K.Fisher reakti-
vining ml migdori.

T =
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Suyultirilgan reaktiv titrini aniglash uchun 0,01 g atrofida suv
olinadi. Fisher reaktivi qurug, vorug‘lik nuridan himoya gilingan joyda,
og'zi mahkam berkitilgan idishlarda saglanadi.

Daviat farmakopeyasining X1 nashrida K. Fisher reaktivini tayyor-
lashning quyidagi usuli tavsiya etilgan.

Eritima Nel ni tayyortash uchun idishga 110 g piridin solib, undan
muz bilan sovitib turilgan holda 27 g sulfat gazi o‘tkaziladi. Eritmani
saglash muddati (6 oy.

Eritma Ne2 ni tayyoritash uchun rangli shishadan tayyorlangan og'zi
tigin bilan mahkam berkiladigan idishga 600 ml {475 g) metil spirti va
75 g yod soilib chaygatiladi va tigin bilan mahkam berkitib yodning to'la
erib keiguniga gadar goldiriladi. Saglash muddati cheklanmagan.

Ushbu usulda foydalaniladigan piridin va metil spirti tarkibidagi suv
migdori 0,1% dan ko‘p bo‘lmasligi kerak.

Agar aniglanuvchi modda metil spirtida erimasa, chaygatib turilgan
holda K.Fisher reaktivi bilan titrlanadi. Ba’zi moddalarni sirka kislotasi,
piridin yoki xloroformda eritish ham mumkin.

K.Fisher reaktivi tarkibidagi komponentlar bilan kimyoviy reaksi-
vaga kirishishi mumkin bo‘lgan birikmalar tarkibidagi suvni bu usul
bilan aniglab bo‘lmaydi. Masalan, askorbin kislotasi, merkaptanlar, sulfid-
lar, ishqgoriy metaliarning gidrokarbonatlari va karbonatlari, metallarning
oksidlari va gidroksidlari, aldegidlar, ketonlar va boshqalar,

Tuzilishida karbonil guruhi bo‘lgan yoki kuchli kislotali xossaga ega
bo‘lgan moddalar bu usul bilan tahlil gilinib, ekvivalent nuqta elekire-
metrik usul bilan aniglanganda reaktiv tarkibidagi metil spirti o‘rniga
N,N-dimetilformamid ishlatiladi.

2.4.6.Dori vositalari tarkibidagi spirtni aniglash
Dori vositalari tarkibidagi spirtning migdorini haydash orgali gay-
nash haroratiga ko‘ra va refrektometnik usui bilan aniglanadi.

Haydash orqali aniglash

200—-250 ml hajmli tubi yomalog kolbaga suyuglikning aniq miq-
dori o‘Ichab olinadi. Spirtning migdori 20% gacha bo'lsa — 75 ml, 20%—
50% bo'lsa — 50 ml, 50% dan ortiq bo'lsa — 25 ml suyuqglik olinib, 75
m). gacha suv bilan suyultiriladi.
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Kulhaga suyughkning bir tekisda qaynashi uchun kapiffarlar, pemza

§ ghinni bo'lagi solinadi. Qaynash davomida kuchli ravishda ko'pirish

Wamtilse, 2 3 mil fosfut kislota, sulfat kislota yoki 2—3 g kalsiy xlorid
sulish paunikin.

- Kolbi haydash uskunasi bilan tutashtirilib, haymi 3¢ ml bo'igan
a{chov kollsisidan yig'uvchi kolba sifatida foydaianiladi. Yig‘uvchi kolba
sovilg suv saglagan idishga solinadi. Haydash jarayonida 48 mi suvuglik
yl§'uvehi kelbaga o'tgach 20°C haroratga keltirilib, o‘lchov kofbasining
belglsigncha suv solinadi. Yig'uvchi kolbaga haydalgan suyvuglik tinig yoki
loyguroq bo'lishi mumkin.

Vlaydalgan suyuglikning zichligi piknometr yordamida o'lchangach,
nlkagolometrik jadvaldan spirt hajmining foiziardagi migdori topiladi.

Preparatdagi spirtning hajmiy foiz miqdori quyidagi formula yor-
chimida hisoblanadi:

_50-a

T d
formutada 50—o‘Ichov Kolbasidagi suyuqlikning millilitrlardagi hajmi,
o - spirtning  alkogolometrik jadvaldan aniglangan hajmiy foiz miqdori,
d ~haydash uchun olingan preparatning millilitrlardagi hajmi.

Tekshiriluvchi suyuglik oson uchuvchan moddalar (efir, efir moy-
lari, xloroform, kamfora, uchuvchan kislota yoki asoslar, yod va h.k.)
saqlasa, haydashdan oldin dastlabki ishlov beriladi.

Efir, efir moylari, xlroroform va kamfora saglovchi suyugliklarni
haydashdan oldin, suyuqlikning ko‘rsatilgan migdori ajratish voronkasiga
salinib, teng hajmda natriy xloridning to‘yingan eritmasi va shu migdorda
petroley efiri qo‘shib, 3 minut davomida chayqatiladi. Qatlamlar ajra-
gach, spirtli-suvli gatlam (pastki) ikkinchi o‘lchov Kolbasiga solinib,
suyuglik hafmining yarmi migdorida petroley efiri bilan ishlanib, spirtli-
suvli gatlam haydash kolbasiga solinadi. Petroley efir gatlamlari birlash-
tirilib, suyuqlik hajmining yarmi rmigdoridagi natriy xloridning to'yingan
eritmasi bilan chayqatiladi va suvli pastki qatlam haydash kolbasidagi
suyuqlik bilan birlashtirilib haydaladi.

Uchuvchan birikmalar saglagan suyuqlik tarkibidagi spirt 30% dan
kam bo‘lsa natriy xloridning to‘yingan eritmasi o‘rniga 10 g quruq natriy
xorid qo‘shish mumkin. Uchuvchan kislotalar ishqor eritmasi bilan,
uchuvchi asoslar esa fosfat yoki sulfat kislota bilan neytrallanadi.

Yod saqlagan spirtli eritmalar haydashdan avval rux kukuni yoki
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stexiometrik migdordagi qurug natriv tiosuifat bilan rangsizlantiriladi.
Uchuvchan sulfit birikmalari bir necha tomchi natriy gidroksid eritmasi

bilan bog'lab olinadi.

Spirtli ajratmalar tarkibidagi spirt miqdorini gaynash harorati
bo‘yicha aniglash

Spirtli ajratmalardagi spirt miqdorini aniglash uskunasi gaynatish
kolbasi — g, sovitgich bilan tutashtiriladigan shisha naycha — 6 va 0,1°C
darajadagi sovitgich — 4, 50—100°C oralig‘ida shkalalangan simobli ter-

mometrdan — ¢ iborat {6-rasm).

n

6-pacM. Spirtli eritmalar tarkibidagi

spirt migdorini anigtash uskunasi.

a—qaynatish kelbasi; b—sovitgich bilan
tutashtirifuvehi naycha; d—sovutgich;

e—~termomett.

Qaynatish kolbasiga 40 mil
spirtli ajratma, kapillariar, pemza
yoki chinni bo‘lagi solib, usku-
naga simob sharchasi kolbadagi
suyuglik yuzasidan 2—3 sm
yuqori holatda termomeir
o‘rnatiladi, So'gra quvvati 200 W
elektr gizdirgich yoki gaz gorel-
kasi yordamida gizdiritadi. Kol-
badagi suyuqlik qaynagach, reo-
stat yordamida qizdirish plitkasi-
ga kelayotgan kuchlanish teng
varmiga kamaytiriladi. Qaynash
boshlanganidan 5 minut o‘tgach,
harorat doimiy holga kelishi bi-
[an termometrdagi ko‘rsatkich
belgilanib, olingan giymat nor-
mal bosimga hisoblanadi.

Barometrning ko‘rsatkichi
101,3 kPa (760 mm sim. ust.)dan
farq qilsa, har bir 1,3 gPa
(1 mm sim. ust)ga bo‘lgan tuza-
tish 0,04"C. Normal bosimdan
past bosim uchun tuzatish giy-
mati aniglangan haroratga
qo'shilib, yugoeri bosim uchun
ayriladi.
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Spinh weatmaning qaynash harorati 80,9°C, atmosfera bosimi 100 kPa
(Y82 i s, ust)ga teng bo‘lsin, Bosimdagi farg 101,3—100=1,3 kPa (760—
197=H4 num sim. ust). Tuzatish 0,04x8=0,32C. Tuzatilgan gaynash harorati
on RO 10 32-81,22°C va jadvaldan topilgan bu giymatga mos keladigan
st gdori 66% bo'ladi.

Muvli-npirtti aralashmalarda spirt konsentratsiyasini gaynash harorati
bo‘vicha 1013 kPa (760 mm sim. ust) aniglash

Qaynash  [Hajm bo‘yicﬁ Qaynash [Hajm bo'vichd Qaynash |Hajm bo‘yicha
Warorati, *C| spirt foizi | barorati, *C{ spirt foizi | harorati, *C{ spirt foizi
499.3 | 86,4 28 82,3 55
98,3 b 86,1 29 82,2 56
97.4 3 85,9 30 82,1 57
96,6 4 85,6 31 32,0 58
96,0 5 35,4 32 81,9 59
95,1 6 85,2 33 81.8 60
94,3 7 85,0 34 31,7 6]
93,7 8 849 35 81,6 62
93,0 9 34,6 36 81,5 63
92,5 10 84,4 37 81,4 64
92,0 11 84,3 38 81,3 65
91,5 12 84,2 39 81,2 66
91,1 13 84,1 40 81,1 67
90,7 14 83,9 41 81,0 68
90,5 15 83,8 42 30,9 69
90,0 16 33,7 43 80,8 70
89,5 17 83,5 44 80,7 7]
89,1 18 83,3 45 80,6 72
88,8 19 83,2 46 85 73
88,5 20 83,1 47 80,4 74
88,1 2i 83,0 48 83 75
87.8 22 82,9 49 82 76
87.5 23 82,8 50 80,1 77
87,2 24 82,7 _ 5] 80,0 78
87,1 25 82,6 52 79.9 79
26,8 26 82,5 33 79,8 80
86,6 27 82,4 54 79,7 81
79,6 82 79,3 86 78,85 90
79,5 83 79,2 87 78.8 9]
79,45 84 79,1 38 78,7 92

79,4 85 79,0 89
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2.4.7. Eritmalarning muhit sharoiti (pH)ni aniglash

Eritmadagi vodorod ionlari konsentratsiyasining teskari ishorali log-
artfmi — vodorod Ko‘rsatkich (pH) deyiladi.

pH=-1g[H"| yoki pH=—)ga,

pH ni aniqglash tekshiriluvchi eritma bilan rangli indikator hosil
gilgan rang intensivligini, muhit sharoiti aniq bo‘lgan standart eritma
bilan rangli indikator hosil gilgan rang intensivligi bilan solishtirish yoki
eritmaga tushirilgan indikator elektrod bilan standart elektrod orasida
hosil bo‘lgan elektr yuritish kuchi (EYK)ni o‘ichash orgali bajariladi.

pH qiymatini standart bufer eritmalar yoki ularning shkalasi yor-
damida aniglanadi.

Standart bufer eritmalar aisbatan yugori bufer hajmga ega bo‘lishi,
ma’lum vaqt oralig'ida o‘zgarishga uchramasligi va itoji boricha kichik pH
harorat koeffitsientiga ega bo‘lishi talab etiladi.

| litr bufer eritmaning pH ini 1,0 giymatga o‘zgartirish uchun
go'shish lozim bo‘lgan kuchli asosning gramm ekvivalent migdori erit-
maning bufer hajmi deyilib, b-belgisi bilan belgilanadi.

b=dB/dpH=DB/DpH,

formuladagi b-kuchli asosning gramm-ekvivalent migdori.

Quyidagi jadvalda ba’zi bir bufer eritmalarning tavyorlanishi
ko‘rsatilgan. pH 1,2 dan 10 gacha oraliqgda bo‘lgan va bir-biridan 0,2 pH
ga farglanuvchi bufer eritmalarni, ,2 mol/] ishchi eritmalarni jadvalda
Ko‘rsatilgan nisbatlarda aralashtirish- orqali tayyorlanadi. Eritmalar suy
bilan 200 ml gacha suyultirilib, og‘zi zich berkiladigan, neytral shishadan
tayyvorlangan idishlarda 3 oy davomida saglanadi.

pH 1,2 dan 2,2 gacha bo‘lgan bufer eritmalarni tayvorlash

50 mt 0,2 mol/l kaliy xloridga 0,2 mol/] xlorid kislotaning jadvalda
ko'rsatilgan hajmi solinitb, suv bilan 200 m] gacha suvultiriladi.

pH 1,2 1,4 1.6 1.8 2,0 2.2
0.2mol/l HCI. | 645 | 415 | 263 1 166 | 106 6.7
mil
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pH"'" 22 1 24 T 26 728 7307 2327 34 ] 36 | 38

0.2 wmal/ HCLD | 46,70 | 35.60 | 32.95 [ 26,42 | 20.32 [ 1470 | 9.90 | 3.97 | 2.62

mi

pH 2,2 dan 3,8 gacha bo‘lgan bufer eritmalarni tayyorlash

50 m! 0,2 mol/] gidrofialat kalivea 0,2 mol/i xlorid Kkislotaning
jadvalda ko‘rsatilgan hajmi solinib, suv bitan 200 ml gacha suvultiriladi.

pH 4,0 4,2 4.4 4.6 4.8 3.0 5,2
i%,2 mol A 0,40 3,70 750 { (20153 | (7,70 [ 23,85 [ 2995
NaOH, ml

pH 4,0 dan 6,2 gacha bo‘lgan bufer eritmalarni rayyorlash
50 mi 0,2 mol/l gidroftalat kaliyga 0,2 mol/l ishgor eritmasining
jadvalda ko'rsatilgan hajmi solinib, suv bilan 200 mJ gacha suyuitiritadi.

pH 5.4 5,6 5,8 6,0 6.2
0.2 mol/t | 3545 39,85 43,00 45,45 47,00
NaOH, ml

pH 5,8 dan 8,0 gacha bo‘lgan bufer eritmalarni tayyorlash

50 ml 0,2 mol/I kaliydigidrofosfatga 0,2 mol/1 ishqor eritmasining
jadvalda ko‘rsatilgan hajmi solinib, suv bilan 200 m] gacha suyultiritadi.

pH 3.8 @0 6,2 6.4 6,6 6.4 7.0
0,2 molA 3,72 | 570 | 860 | 12,60 | 17,80 | 23,85 | 29,95
NaOH., m!

pH 7,2 7.4 7.6 7.8 5.0
0.2 mol/] 35,0 39,50 42,80 45,20 46,30
NaOH, mi

pH 7,8 dan 10,0 gacha bo‘lgan bufer eritmalarni tayyorlash

50 m! 0,2 mol/l bor kislotasi bilan kaliy xlorid eritmalarining
aralashmasiga 0,2 mol/l ishgor eritmasidan jadvalda ko‘rsatilgan hajmi
solintb, suv bilan 200 mil gacha suyultiriladi.
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pH 7.8 8.0 8,2 8.4 5.6 8.8 9.0
0.2 mol/l 2.61] 3.97 5,90 8.50 120 1 16301 21,30
NaOH, ml
oH 9.2 94 9.6 98 10,0
0.2 mol/t 26,70 32,00 36,85 40,80 43,90
| NaOH., ml
Nomi Turli haroratdagi eritma pHj

Ou ] 00 2 0{1 2 5!_! 30" 40{) 50i',' v 95(1

Kaliy tetracksalat
0,05 mol eritmasi

167 | 1,67 [ 168 { 1,68 | 1,69} 1,70 | 1,71 ) 1,73 1 181

Kaliy gidroftalat
0,05 mof eritmasi

4,00 | 4,00 | 4,00 | 4,00 ) 4,01 { 4,03 1 4,06 [ 4,101 4,22

Nonti

Turli haroratdagi eritma  pHi

0!} ]0“ 200 25(! 30!} 400 50!3 60" 950

Kaliy digidrofosfat,
0,025 mol eritmasi
natrefy gidrofosfat

0,025 mol eritmasi

69816921688 686(6,84|6.84|683]6,84]6.89

eritmasi

Bura, 0,01 mol

9.4619.3319,2279.1819,14,9.07 19,01 | 8.96 | 8.83

Kaliv gidroksid, 250
da tofyingan eritmasi

- - - 1241231091871 00.4) -
5 g 9 0 5

Davlat farmakopeyasida eritmalarning pH ini aniglash uchun kolo-
rimetsik va potentsiometrik usullar tavsiya etilgan. Potensiometrik usul
anigligi, rangli va toyga emtmalarning ham pH ini aniglash mumbkinligi
kabi afzalliklarga ega.

Kolorimetrik wsul

Eritmalar pH ini kolorimetrik usyl- yordamida aniglash indikator-
larning ma'lum bir pH oralig'ida, vodorod iontarining faolligiga garab
rangini o‘zgartirish xossasiga asoslangan. Bu usul bilan indikatorlar va
standart bufer eritmatar yordamida muhit sharoiti aniglanadi.
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Dastlab universal indikator yordamida tekshirjuvehi eritmaning taxmin-
iy pHi aniglanadi. Buning uchun 2 ml tekshiriluvchi eritma chinni idishda
5 tomchi universal indikator bilan aralashtiritib, hosil bo‘lgan rang shkala
bilan solishtirilib; pH ning tahminiy giymati topiladi. pHi aniglanuvchi
eritmaning pH iga vaqin bo‘lgan va bir—biridan 0,2 pH qiymatga farglanu-
vchi 10 mi dan 5—6 ta bufer eritma tayyorlanib, probirkalarga solinadi.
Boshga bir probirkaga esa 10 ml tekshiriluvchi eritma solinib, barcha
probirkalarga 2—3 tomchidan indikator eritmasi tomizib chaygatiladi va
probirkalardagi eritmalar rangining intensivligi solishtiriladi.

Indikatorni tamlashda, uning rang o‘zgartirish oralig'i markazi,
aniglanuvchi pH ga yaqin bo‘lishiga ahamiyat berish lozim. Indikator
eritmalari standart va tekshiriluvchi eritmalarga teng migdorda go‘shiladi.

Aniglash tartibi:

Glukozaning 5%, 10%, 25% va 40% li in'yeksiva eritmalarida pH
3,0—4,0 oralig‘ida bo'lishi kerak. Indikatorlarning rang o‘zgartirish oralig'i
jadvalidan, ko‘rsatilgan pH ga mostindikator tanlab olinadi. Anigla-
nuvchi eritma pH markazi 3,5.

Meitil oranj rang o'zgartirish oralig'i pH 3,0—4.,4, pH markazi 3,7.

6 ta bir xil o‘lchamli probirka olib, ularga 2,5 ml dan kaliy gidrofta-
latning 0,2 mol/l eritmasi solinib, 0,2 mol/l xlorid kislotasi eritmasidan
1,2,3,4—probirkalarga 0,73; 0,48; 0,30; 0,13 ml dan, 5—6 probirkalarga
esa 0,2 mol/l natriy gidroksid eritmasidan 0,02; 0,18 ml dan solib,
probirkalardagi suyuglik hajmi suv bilan 10 ml ga yetkaziladi. Tayyor-
langan bufer eritmalarning pHi 3,2; 3,4; 3,6; 3,8; 4,0; 4,2 kartaligida
bo‘ladi. 7-probirkaga 10 ml glukozani in’yeksion eritmasi solinib, barcha
probirkalarga 2 tomchidan metil oranj indikatori tomizib, chaygatiladi.
Eritmalarning rangi solishtiriladi va tekshiriluvchi eritmaning vodorod
ko‘rsatkichi aniqlanadi. '

Potensiometrik usul

pH ni aniglashning potensiometrik usuli ikki elektroddan iborat
elementning elektr yuritish kuchini o‘lchashga asoslangan.

Elektrodlardan biri potensiali aniglanuvchi muhit vodorod ionlari
faolligiga bog'liq bo'lgan indikator elektrod, ikkinchisi esa potensiali aniq
kattalikdan iborat bo‘lgan standart elektrod bo‘lib, u solishtiriluvchi
elektrod deyiladi.

Solishtiriluvchi elektrod sifatida kalomel va kumush xlorid elektrod-
laridan foydalaniladi.

Indikator elektrod sifatida esa vodorod, xingidron va shisha elektrod-
lardan foydalaniladi. pH ni aniglash uchun tuzilishi turlicha bo‘lgan pH-

89

www.ziyouz.com kutubxonasi



metrlar qo‘llanilib, utarda to‘g'ridan-to‘g'ri aniglanayotgan pH giymatini
o‘lchash mumkin. pH-metrni va elektrodlar tizimini ishlash uchun tayy-
orlash uskunadan foydalanish ko‘rsatmasiga asosan amalga oshiriladi.

Uskunani sozlash vchun standart bufer eritmalardan foydalanilib,
bunda muhit sharoiti aniglanuvchi pH ga yagin bo'lgan bufer eritmani
olish tavsiya etiladi.

Qaysi bufer eritma olingantigidan gat’ty nazar potensiometrik usul
bilan aniqlangan pH xatoligi 0,04 dan oshmasiigi lozim. Tekshiriluvchi
eritmalarning pHi aniglanganda, uskunaning ko‘rsatkichi turg‘un holatga
kelguniga gadar ko‘tarilib, bu vaqt eritmaning bufer xossalariga va ha-
roratga bog'liq bo‘lgan holda 2 minutdan ko‘p bo‘tmaydi.

Kuchli kislota va kuchli ishqor eritmalarining pHi 0°Cga yaqin bo‘lgan
haroratda aniglanganda yoki bufer haimi kam bo‘lgan eritmalarning pHi
aniglanganda (masalan, tozalangan suv) aniglash vaqti 2 minutdan
ko'p bo‘lishi ham mumkin.,

Odatda eritmaning pHi 3—35 marta o'lchanib, aniqlangan
ko‘rsatkichlarning o‘rtacha giymati olinadi.

00
<
\4.«.

TR
TN
|| ! ||I'|

I

7-rasm. Shisha elektrodli potensiometrning tuzilish chizmasi.
I—standart elektrod; 2—pHi aniglanuvchi eritma; 3—shisha elektrod;, 4—pH-
giymatini oflchashga moslangan yugori omli potensiometr; 5—kumush xlorid
surkalgan kumush plastinka; é—shisha membrana.
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ITI bo‘lim
DORI MODDALARINING TOZALIGINI VA
ARALASHMALARNING RUHSAT ETILGAN
MIQDORINI ANIQLASH

3.1. DORI MODDALAR TARKIBIDAGI UMUMIY
YOT ARALASHAMALARNI ANIQLASH

Dori moddalarning tozaligini aniglash farmatsevtik tahliining eng
muhim bosgichlaridan biri bo‘lib, barcha dori moddalari ganday usul
bilan olinishidan qat’ty nazar tozaligi tekshirib ko‘riladi. Yot aralashma-
lar ikki turga bo‘linib, ularning birinchi turi dori moddaning fiziologik
faolligiga ta’sir etsa, ikkinchi turi deyarli ta’sir etmay, dori moddaning
qay darajada tozaligini ko'rsatadi. Lekin dori moddasi tarkibida ularning
ko'p miqdorda bo‘lishi uning faolligini kamaytirgani uchun farmakopeva
magqolasi talabiga ko‘ra bu aralashmalarning miqdoriy chegaralari aniq-
lanishi lozim. Yot aralashmalar bilan dori moddaning ifloslanib qolish
sabablari turli—tuman bo‘lib, ulardan eng muhimlan quyidagilardir:

— dori moddalarni olishda ishlatiladigan boshlang'ich mahsulotlar
vetarli darajada tozalanmaganligi;

— sintez jarayonida reaksiya maxsiulotlarining yetarli darajada toza-
lanmaganligi;

- — dori moddasining olinishi jarayonida ishlatiladigan uskunalar
tarkibidan mietal kationlarining dori modda tarkibiga qo‘shilib golishi;
~— sintez jarayonida ko‘zda tutilmagan go‘shimcha aralashmalarning
hosil bo‘lishi;

— dorivor o‘simlik homashyosi yoki hayvonlar organlaridan dori
modda olinishi jarayonining reglamentga ko‘ra olib borilmaganligi;

— dastlabki maxsulot tarkibidagi begona moddalar tarkibidagi birik-
malarning ekstraksiyalanishi;

-- saglash jarayonida dori moddasining o‘zgarishi.

Dori moddalaming tozaligini aniglash uchun go‘llaniladigan usullar
sezgir, o‘ziga xos, gaytariluvchan va ruxsat etilgan yot aralashmalarning
migdoriy chegaralarini aniglash uchun yaroqli bo‘lishiga ahamiyat beriladi.

Tahlil qilinayotgan dori moddasidagi aralashmaning maksimal
migdorini aniglashning ikki uvsuli mavjud.
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Ulardan biri etalon eritma bilan solishtirishga asoslangan bo‘lib, bunda
u yoki bu reaktiv ta’'sirida bir xil sharoitda hosil bo‘lgan rang yoki
oyqalanish kuzatiladi.

Ikkinchi usulda yot aralashmaning vo‘qligi tekshirilib, bunda sez-
girligi nisbatan kamroq bo‘lgan sifat reaksivalaridan fovdalaniladi. [kkala
ustlda kam tahlil xatoligi 10% atrofida bo‘lishi mumkin.

Dori moddalarning tozaligini aniglash jarayonini tezlashtirish va
yuqori aniglikka erishish maqsadida Davlat Farmakopeyasida etalon erit-
malaridan foydalanish tavsiva etiladi. '

Etalon — aniglanuvchi yot aralashmaning ma’lum miqdorini sagla-
gan eritma bo‘lib, ularning bor yoki yo‘qligi etalon eritmasiga va tekshiri-
luvehi dori moddasi eritmasiga tegishli reaktivning ma’lum miqdori
go‘shilsa, yuzaga kelgan o‘zgarishni kotorimetrik, nefelometrik yokl boshqa
usutlar bilan solishtirish orgali anigianadi.

Dori moddalarning tozaligi tekshirilganda farmakopeyada keitirilgan
umumiy ko‘rsatmalarga gat’iy rioya qilinib, bunda suv va boshga foy-
dalanilgan reaktiviarda aniqlanishi lozim bo‘lgan ionlarning bo‘imasiigi,
probirkalar rangi va o‘lchamlarining bir xilligi, aniglanuvchi modda
0,001 g aniglikda tortib olinishi, tekshirifuvchi va etalon eritmalarga reak-
tivlarning bir vagtda va barobar migdorda qgo‘shilishi kerak. Hosil bo‘igan
loyqalanish qora fonda, nurning tushish holatida, rang esa oq fonda,
nurning gaytish holatida kuzatiladi.

Ruxsat etilmagan vot aralashmani aniglash tekshirituvchi eritmaga
asosiy reaktivdan boshqga barcha reaktivlar solinib, eritmani teng ikkiga
bo‘linadi va bir gismiga asosiy reaktiv go'shish orgali amalga oshiriladi.
Bunda eritmaning ikkala qismida ham o‘zgarnish kuzatilmasligi lozim. Ba’zi
hollarda reaktivni qo‘shish tezligi, tartibi va reaktiv go‘shilgandan song
ma’lum vaqt o‘tishiga ham ahamiyat beriladi.

Tayyor dori turlari ishlab chigarishda to‘ldiruvchilar, yordamchi
moddalar va erituvchilarning toza bo‘lmasligi ham yot aralashmalar bilan
ifloslanish sababi bo‘lishi mumkin va ishlab ch:qanshda ularning tozaligi
ham muhim hisoblanadi.

Dori moddaning farmakopeva magolasida ko‘rsatilgan yot aralashima
miqdor chegarasining foizi quyidagi formula yordamida hisoblanadi;

r C‘ " l 00 * V
Y==""-" "
a-V, 10
C—-amqlanuvchl jonning etalon eritmadagi foiz migdori;
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g—dor moddaning tortib olingan miqdori;
V—dori modda eritmasining hajmi;
V,~dori modda eritmasining tahlil uchun olingan hajmi.

Ruhsat etilgan yot aralashmalarni aniglash magsadida
ishlatiladigan etalon eritmalar

Emlon | Etalon tayyorlangan | C my/ml C% Reakiiv Reaksiva
turi {ion) modda sezgirligi
mg/mi
Cl NaCl 0,002 0.0002 AzNO; 0.0003
S04~ K280y 0.01 0.001 BaCis 0.003
NH4* NH,CI 0,002 0.0002 Nessler reaktivi 6.0003
Ca*? CaC0; 0,03 0.003 (NH1.C0, 00035
Fet' | FeNHy SO0+ 12H0 f  0.003 0.0003 Sulfosahtsil 0,00003
kislotasi
Zn*! nd 0.005 0,0003 KitFe(CN)g] 0,001
Pb*: | PH{CH;C00)3H0 | 0.0003 000005 NuasS 0.0405

Etalon eritmalarni tayyorlash uchun 0,001 g anigiikda tortib olin-
gan dastlabki modda ma’lum hajmli {Davlat Farmakopeyasida ko‘rsatilgan)
o‘Ichov koibasida eritiladi (A eritma). Ulardan suv bilan suyultirib B va
¥V eritmalar tayyorlanadi (ishchi eritma). Aniglanuvchi ionning ishchi
eritmadagi konsentratsivasi reaksiya sezgirligiga bog'liq.

3.1.1. Xloridiarni aniglash

Xloridlarni aniglash tekshirifuvchi modda eritmasining nitrat kislo~
tasi ishtirokida kumush nitratning 2% |i eritmasi bilan ammiak eritmasida
eriydigan og rangli loyqa hosil gilishiga asoslangan,

. . HNO;
CI* + AQ" ——— iAgCl

AZCl + 2NH,OH-Ag(NH ),Cl + 2H,0

Aniglash iartibi:

Dori moddasining farmakopeya magqolasida ko'rsatilgan tarzda erit-
masi tayyorlanib, bir probirkaga undan 10 mi, ikkinchi probirkaga esa
10 ml xlor toniga ishchi etalon eritma olinib, ularga 0,5 ml nitrat kislota
eritmasi va 0,5 ml Xkumush nitrat eritmasidan selinadi, 5 minutdan so‘ng
eritmalardagi o‘zgarish solishtiriladi.
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S.1.2, dSuttatiarni aniglash

Sulfatiami aniglash tekshiriluvchi eritmaning BaCl, yoki Ba(NO,),
eritmasi ta’sirida, xforid Kistota ishtirokida oq rangli cho‘kma hosil qil-
ishiga asoslangan:

804-2‘*' BaClz ——H—L * 83304

Aniglash tartibi:

Farmakopeya magqolasida ko‘rsatilgan yol bilan tayyorlangan erit-
maning 10 ml iga 0,5 ml suyultirilgan xtorid kislotasi, | ml bariy xforid
eritmasi go‘shib, yugorida ko‘rsatilgan reaktiviar qo*shilgan 10 mi etalon
eritma bilan solishtiriladi.

3.1.3. Ammoniy ionini aniqlash

I-usiel: Bu usul yordamida ammoniy ionini aniglash Nessier reak-
tivi (kalty tetrayodmerkuratning ishqoriy eritmasi) bilan sarig rangli
birikma hosil bo'lishiga asostangan:

i [Hgdsl + KOH - Nessler re_aktivi
J—Hg i
NH3+ 2K2[HQJ4]+ KOH — —NH J o+ SKJ + Hzo
J—Hg

,ée
+
L AN
NHy + 2K2{HQJ4] + 3KQH —» O\ /NHz J o+ TKI+ H20
Hg
Aniglash taribi:
Farmakopeya maqolasi tatabi bo‘yicha tayyorfangan eritmaning 10
ml iga 0,15 ml Nessler reaktivi go‘shiladi va 5 minutdan so*ng korsatilgan
migdorda reaktiv qo‘shilgan !¢ ml etalon eritma bilan solishtiriladi.
Tarkibida ishqoriy yer metallar va og'ir metallar saglovchi dori
moddalarida ammoniy foni quyidagicha aniqlanadi: tekshiriluvchi dori
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moddasi oz miadordagi suvda eritilib, sovitib furilgan holda 2 ml natriy
vidroksid va 2 ml natriy karbonat eritmalaridan go‘shib, talab etilgan
konsentratsiyagacha suyultirilib filtrlanadi. So*ng 10 ml filtrat tarkibidagi
ammoniy ioni ko‘rsatilganiga ko‘ra aniglanadi.

2eusul: Tarkibida 0,03% dan ko'p aralashma holidagi temir saqgla-
gan dori moddalar tarkibidagi ammoniy ioni quyidagicha aniglanadi:

COOK r  COCK .
COCH (|3HO-

2Fe* 3+ 3 (|:HOH e (|3HO'- 2Fe + BH*
COONa N C|:OONa Jd3

Aniqlask tartibi;

10 mi tekshiriluvchi modda eritmasiga 2 tomchi natriy gidroksid va
3 ml 20% li natriy—kaliy tartrat eritmasi qo‘shib aralashtirilgach, 0,15
ml Nessler reaktivi go‘shib, yuqorida Ko‘rsatilgani bo‘vicha aniglanadi.

3.1.4. Kalsiy ionini aniglash

Kalsiy ioni- saglagan eritrnaga ammoniy oksalat eritmasidan
qo'shilganda organik kislotalarda erimay, nitrat va xlorid kislotalarda eriy-
digan oq cho‘kma hosil bo‘ladi. Reaksiya ammiakli bufer ishtirokida olib
boriladi.

Ca* + CEO;E—r\LCaCZQ

Aniglash tartibi:

Me'yoriv texnik hujjatda ko‘rsatilgani bo'yicha tayyorlangan dori
moddaning 10 ml eritrnasiga 1 ml ammoniy xlorid, 1 ml ammiak va 1
ml ammoniy oksalat eritmalaridan solinib, !¢ minutdan so‘ng 10 ml
kalsty ioniga B etalon va vuqorida ko'rsatilgan reaktivlar qo‘shilgan eritma
bilan solishtiriladi.

3.1.5.Temir ionlarini aniglash

[kki va uch valentli temir tonlarini aniglash sulfasalitsil kislota
eritmasi bilan ammiakli sharoitda qizil—qo‘ng‘ir voki sariq rangdagi
ferrisulfosalitsilat kompleks ionlarining hosil bo‘lishiga asoslangan.
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B -3
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fd (NH)s  yoki Fd ((NH 2
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Aniglash tartibi:

Me'yoriy texnik hujjatda ko'rsatilgani bo‘yicha tayyorlangan dori
moddaning 10 ml eritmasiga 2 ml sulfasalitsil kislota va I ml ammiak
eritmalaridan solib, 5 minut o‘tgach ko‘rsatilgan miqdorda reaktiviar
qo‘shilgan 10 ml temir ioniga B etalon bilan solishtiriladi. Tekshiriluvchi
eritmada hosil bo‘lgan rang etalon eritmada hosil bo‘lgan rangdan ortig
bo‘lmastigi lozim.

Magniy saglagan dori moddalar tarkibida yot aralashma holidagi
temir jonlarini aniglash olingan eritmaga ammiak eritmasi go‘shishdan
avval 0,5 ml ammoniy xlorid eritinasidan qo‘shish orqali olib boritadi.

Ammoniy ioni saglagan dori moddalardagi temir yot aralashmasini
aniglash uchun 10 ml eritmaga 5 mi suifosalitsil Kislota va 2 nl natriy
gidroksid eritmasi solib, chaygatiladi va shu migdordagi reaktivlar
qo‘shilgan 10 ml B etalon eritma bilan solishtiriladi. Organik birikmalar
tarkibidagi temimi aniqlash uchun dori moddaning tortib olingan mig-
dori kuydirilib, kul goldig‘iga 2 ml konsentrlangan xlorid kislota qo‘shib
suv hammomida gizdirilgach, 2 mf suv go‘shib, filtrlanadi. Tigel va filtr
gog'oz 3 mi suv bilan vuvilib, flitratga qo‘shilib, konsentrlangan armmiak
eritmasi bilan neytrallanib, so‘ng aniglanadi.

3.1.6. Rux ionlarini aniglash

Rux ionlari saglagan eritma uning kKonsentratsivasiga qarab kaliy
ferrotsianid eritmasi bilan mineral kislotafarda erimaydigan oq cho'kma
yoki loyga hosil giladi. Bu reaksiya vot aralashma holidagi rux ionlarini
aniglash uchun ham asos qilib olingan.

Agar reaksiva natyjasida ko'k rang hosil bo‘lsa, eritmadagi temir
ioni ajratilgandan so‘ng rux ionlari aniglanadi. Buning uchun gizdirib
gaynatilgan tekshirituvchi eritmaga, hidi seziladigan migdorda ammiak
eritmasi qo‘shib, filtrlangach, aniglash bajariladi. Bunda Fe* ionlari
Fe{OH), holida cho‘kmaga tushib, Zn*? esa [Zn(QH),], ioni holida erit-
mada goladi. '
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3Zn* + 2K* + 2[Fe(CN),]"*-{K,Zn [Fe(CN) 1,

Aniglash r1artibi;

10 ml dori modda eritmasiga 2 ml suyultirilgan xlorid kislota va 5
tomchi kaliy ferrotsianid eritmasidan solib, {0 minutdan so‘ng 10 mi
etalon eritmaga yuqorida ko‘rsatilgan migdorda reaktivtar qo‘shilgan erit-
ma bilan solishtiriladi.

3.1.7. Og‘ir metallarni aniglash

Og‘ir metal ionlari natriy sulfid eritmasi yoki vodorod sulfid bilan
gora cho‘kma yoki qo‘ng'ir rangli eritma hosil giladi. Etalon eritma sifatida
| mt da 0,5 mg qo‘rg'oshin ioni saglagan eritma olinadi.

Pb*? + S5 PbS

Eritmaning qatlam qalinligi 6—8 sm bo‘lganda yuqori sezgirlikka
erishilib, kuzatish oq fonda, nurning gaytish holatida {probirkaning o‘qi
bo‘ylab) bajariladi.

Dori modda tarkibidagi temir ionlari migdori 0,05% dan osig
bo‘lsa, og'ir metallarni aniglash uchun dastlab temir ionlari tegishii
xususily magolada ko‘rsatilgan tarzda ajratib olinadi.

Aniglash tartibi:

Ikkita bir xil hajmbi va bir xil shishadan tayyorlangan probirka
olinib, biriga 10 ml tekshirifuvchi eritma, ikkinchisiga esa 1 mi og'ir
metaliarga B etalon olinib, 9 ml suv go'shib suyultiriladi. Ikkala probir-
kaga 1 ml suyultirilgan sirka kislota, 2 tomchi natriy sulfid eritmasi solib,
1 minutdan keyin bu probirkalarda bosil bo‘lgan ranglar solishtiriladi.

3.1.8. Organik dori moddalarning kul goldig‘idagi
og‘ir metallarni aniglash

Sulfat kislota go'shib kuydirilgan 1 g organik moddaning kul goldig'iga
2 ml ammoniy atsetatning to‘vingan va neytrallangan eritmasi va 3 ml
suv qo'shib chayqatiladi. So'ngra 1% li sirka kislota bilan yuvilgan kulsiz
filtrdan o‘tkazilib filtrlanadi: Tigel va filtr 5 ml suv bilan yuvilib, filtratga
go'shilgach, eritmadagi og'ir metallar tekshiriladi.

Solishtiriluvchi eritmani tayyorlash uchun tigelga deori moddasini
kuydirish uchun olingan miqdorda sulfar kislota solib 2 m] ammoniy
atsetatning to‘yingan va neytrallangan eritmasi go‘shib, gizdiriladi. Eritma
sovitilib filtdanadi. Tigel va filtr 3 ml suv bilan yuvilib, 2 ml og'ir
metallarga B etalon go‘shiladi.
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Ammoniy atsetatning to'yvingan va neytrallangan eritmasini tayyor-
lash uchun ammoniy atsetatning to'yingan eritmasiga fenolftalein bo‘yicha
qizil rang hosil bo‘lguniga qadar 30% i natriy gidroksid eritmasi qo‘shilib,
natrty gidroksidning ortigchasi och qizil rang hosil bo'lguniga qadar
ammoniy atsetatning to‘yingan eritmasidan qo‘shish orqali neytrallanadi.

Kul goldig‘i tarkibidagi og‘ir metallarni aniglash uchun temir ioni
halagit bermaydi.

3.1.9. Arsenni aniglash

Davlat Farmakopeyasida arsenni aniglash uchun ikkita usul tavsiya
etilgan bo‘lib, agar farmakopeya maqgolasida qaysi usuldan foydalanish
ko‘rsatilmagan bo‘lsa, birinchi usuldan foydalaniladi:

f-usul. Arsen ionlari xlorid kislota yoki sulfat kislotaga go*shilgan rux
bilan qaytarilib AsH,— arsin hosil giladi. Arsin uchuvchan birikma bo‘lib,
probirka og‘ziga tutilgach, simob (I} xlorid bilan ho‘llangan qog'ozni
sariq yoki pushti rangga bo‘yab, qog‘oz kaliy vodid eritmasi bilan ho‘llansa,
bu rang qo‘ng'ir rangga o‘tadi.

Reaksiva sezgirligi 0,0005 mg/mi.

As,0,+6Zn+6H,50,-2AsH, T+6ZnSO,+3H,0
+ Be 3
Astd — = Ay 2 1
0 + Be .2
Zn°  ———7n 6 3

HgCl, + AsH,-AsH, (HgClh+HCI
2HgCl, + AsH,—»>AsH(HgCl),+2H{!
3HgCl, + AsH —As(HgCl),+3HC]
As(HgCl), + AsH,—As,Hg, +3HCI

Dori modda tarkibidagi arsenni aniglash uchun dastlab quyidagi
ishiar bajariladi. :

Dori modda anorganik tuzilishga ega bo‘lsa;

a) nitrat kislota, nitrit va nitratlar saglamaydigan va aniqlash jara-
yonida galogenlar, vodorod sulfid, sulfit angidridi va fosfinlar ajralib
chigmaydigan moddalar uchun, aniglanuvchi moddaning tortib olingan
migdori arsenni aniglash uskunasidagi kolbaga solinib .20 mi suyul-
tirilgan xlorid kisiota go‘shitadi.
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b) Niteat kistora, nitratlar, nitrielar saglagan va tekshirish jarayo-
nila galogenlar, vodorod sulfid, sulfit angidridi hamda fosfinlar ajrata-
digan moddalar uchun ularning tortib elingan miqgdorini uskunadagi
kolbagn solingach, 10 ml konsentrlangan sulfat Kislotasi go‘shib 40
minul gaynatiladi, gaynoq esitmaga kolbaning devorlari bo‘ylab 4 mi
pergidhrol qo'shiladi. So'ng 10—15 minut qaynatilib sovitilgach, 20 m}
siv solib, aniglash davom ettiriladi.

Dori modda organik tuzilishga ega bo'lsa, uning tortib olingan miqg-~
dorl uskunaning kolbasiga solinib, 10 mil konsentrlangan sulfat kislota
(i'shib modda ko‘mirlanguniga qadar gaynatilib (40 minutgacha), issiq
critmaga kolbaning devorlar bo'ylab eritma rangsizlangunicha 4 ml pergidrol
solinib, 10—15 minut qizdirilgach, sovitilib 20 ml suv go‘shiladi va
aniglash davom ettirilad;.

5~6 mm
(]
5
4
£
_ =3
1 -
=2
=2

120-150 mm

| o 8-rasm. Arsenni aniqlash uskunasi.

1—kolba; 2—shisha. trubka; 3—qo'rg'oshin
atsetati bilan ho'llangan pahta tomponi;
‘4—shisha trubka; 5—simob (1} xloridi
bilan ho'llangan qog'oz tasmasi.
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Aniglash tartibi:

1-usul. Tegishli tarzda tayyorlab olingan aniglanuvchi modda erit-
masi solingan uskuna kolbasiga 10—1 2 tomchi qalay dixlorid eritmasi,
2 g rux donasi solinib, tezlik bilan kolba tigin bilan (uskunaning ustki
qismi tutashtiriigan) berkitilib, chayqatiladi va 1 soaiga goldiriladi. Reak-
siva aralashmasining harorati 40°C dah ortmasligi lozim.

Bir vaqtning o‘zida boshga bir uskunada nazorat tajribasi o‘tkaziladi.
Buning uchun uskuna kolbasiga 0,5 ml arsenga etalon eritmadan solib,
vugorida ko'rsatilgan reaktivlar qo‘shiladi, Bir soatdan so'ng simob
dixlorid bilan ho'llangan qog‘oz bo‘lagi kaliy yodid eritmasiga tushirilib, 10
minutdan keyin qog‘oz eritmadan dekontatsiva yo'li bilan ajratilib qurititadi.
Uskunadagi qog‘oz bo‘lagi rangining intensivligi nazorat tajribasi o‘tkazilgan
qog‘oz bo'lagi rangining intensivligidan ko'p bo‘lmasligi kerak.

HgCl, + 2K Hgl, + 2KCI
Hel,+2K)>K,[Hgl,]

Z-usul. Bu usul arsen bilan bir qatorda selen va teliurni hamda
surma, vismut, simob, kumush birikmalarida, sulfid va sulfitlar saqla-
gan moddalarda arsenini anigtash vchun gqo‘Raniladi.

Arsen birikmalariga gipofosfit kislota bilan xlorid kislota qo‘shib
gizdirilganda arsengacha gaytarilib, uning eritmadagi konsentratsiyasiga
garab go‘ng‘ir rangli cho'kma hosil bo‘ladi yoki eritma go‘ng'ir rangga
bo‘yaladi.

Reaksiyaning sezgirligi 4,001 mg/mli.

NaH,P0O,+HCl-H,PO,+NaCl
As, O+ 3H3P01—+¢2As + 3H,PO,

2AsCL, + 3H,PO,+3H,0-2As+3H PO, +6HCL

Aniglash tartibi:

Dori moddaning tortib olingan migdori me’yoriy texnik hufjatda
ko‘rsatilganidek dastlabki ishlov berilib, probirkaga solinadi va unga 5 m!
gipofosfit natriy qo‘shilib 15 minut gizdiriladi. Bundatekshirituvchi eritmada
sezilarli gqo‘ng‘ir rang yoki go‘ng'ir rangli cho‘kma hosil bo'imasligi lozim.

Agar eritma go'ng'ir rangga bo'yalsa yoki qo‘ng'ir rangli cho‘kima
hosil bolsa, sovitilib 3 ml suv va 5 ml efir qo‘shib yaxshilab chayqa-
tiladi. Arsen bo‘lgan holda suyuqgliklarming chegarasida qo‘ng‘ir halga hosil
bo‘ladi. '
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3.2. BA’Z] BIR DORI MODDALAR TARKIBIDAGI
XUSUSIY YOT ARALASHMALARNI ANIQLASH

3.2.1. Atsetilsalitsil kislotasi tarkibidagi erkin salitsil
kislotasini anigiash

0.3 g dori modda 5 ml spirtda eritilib, 25 nd suv qo‘shiladi (1ek-
shirjiluvehi eriima). 1kkita 50 ml hajmli silindr otib, biriga 15 ml tekshiri-
luvehi eritma, ikkinchisiga 5 ml tekshiriluvchi eritma, salitsil kistotaning
0.01% I suvli eritmasidan 0,5 ml, 2 ml spirt solinib, 13 m] gacha suv
bilan suyultiriladi {etalon eritma). lkkala silindr ham 0,2% i temir
ammiakli achchiqtosh eritmasidan 1 ml dan solib chayqatilganda, tek-
shirijuvchi erittmaning rangi etalon eritma rangidan to“q bo‘lmastigi kerak
(dori medda tarkibida 0,05% dan kam)

3 + Fe' /( Fe + 3H'
OH OH 3

Ko*k-binafsha rang

Tekshiriluvchi eritmadagi atsetilsalitsil kislota migdon quyidagicha
hisoblanadi;

0,3g~— 30
0,15g - 15
Etalon eritmadagi salitsil kislotasi quyidagicha hisoblanadi:
0,3 — 30 ml 100 — 0,05
0,05~ 5 ml 0,05 — x

.o 0.05-0.05
’ 100

= 0.0000258

100 mn — 00) g
- 0,5 M — 0,00005 ¢
Etalon ertmadagi salitsil kislota migdor 0,00005+0,000025=0,000075 g
bo'ladi. Atsetilsalitsit kislota tarkibidagi salitsil kislotasi quyidagicha hisobla-
nadi:
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0,15 g — 0,00007>

100 g — x
‘= 0.000075-100

= (.05%
0,15

3.2.2. Xlorid Kkislotasi eritmasi tarkibidagi
sulfit kislotasini aniglash

50 mt suvga 0,1 mil 0,01 mol/l yod va | ml kraxmatl solib, hosil bo‘igan
ranghi eritmaga 4 ml suv bilan suyultirilgan 5 ml xtorid kislota eritimasi
qo'shilsa, 0,5 minut davomida eritma rangsizlanmasligi kerak.

H,SO,+J,+H,0-H,S0, + 2HJ

3.2.3. Nikotin kislota tarkibidagi 2,6—piridin—dikarbon
kislotani aniglash

0,1 g nikotin kislota [0 mt suvda eritilib, 0,5 ml yangi tayyotlangan
5% fi temir (11} sulfat eritmasi go'shilsa, hosil bo‘lgan eritmaning rangi
Noebda ranglilik etalonidan to‘q bo‘imasligi kerak:

S X

+ FeSQ, —™ Fe’'s H,S0,

2

COOH  “N”  COOH OO  “NT coo

3.2.4. Etaminal-patriy tarkibidagi erkin holdagi ishgorni
aniglash

40 ml 95% i spirtga 10 tomchi timolftalein go‘shib, 0,05 mol/l
natriy gidroksid eritmasi bilan nevtratlanadi (turg‘un ko'k rang hosil
bo'lguniga qadar). Eritma teng ikki gismga bo‘linib, og‘zi mahkam berkiti-
ladigan probirkalarga solib, ulardan birinchisiga 0,5 g etaminal natriy
go'shilgach, yaxshilab chayqatilib, 0,05 mol/l1 xlorid kislota eritmasi
bilan titrianadi. Titrlash birinchi probirkadagi suyuqglik rangi ikkinchi
probirkadagi suyuqlikning rangiga (nazorat tajribasi) mos keiguniga ga-
dar davom ettiriladi.

I ml 9.05 mol/] xiorid kislota eritmasi 0,002 g natriy gidroksidga
mos Kelib, uning dori moddadagi miqdori 0,5% dan ko'p bo‘lmasligi
kerak:
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V-T-100
X=——mm—
7}
Vwany= 1,25 mal
3.2.5. Dietil efiri tarkibidagi peroksid birikmatar
va aldegidiarni aniqlash

1. Peroksidiar. Sig'imi 25 mf bo‘igan, og'zi mahkam berkiladigan
silindrga 20 ml dietil efiri va 2 ml kaliy yodidning rangsiz eritmasi solib
chayqatiiadi va | soatga qorong‘i joyda qoldiriladi. Bunda efir qatlami
ham, suv gatlami ham sarig rangga bo‘yalmasligi kerak. Suv gatlamin-
ing rangi kaliy yodid eritmasining rangi bilan solishtiriladi.

C,H,—0-0-C,H, + 2K)-],+2C,H,OK

2. Aldegidlar. Sig'imi 25 ml, og‘zi mahkam berkitiladigan va dastlab
Nessler reaktivi bilan yuvilgan probirkaga 20 ml 20°C haroratga ega
bo‘lgan dietil efiri va 2 ml Nessler reaktivi solib, 10 sekund davomida
chaygatilib, 1 minutga qoldiriladi. Eritmaning loyqalanishi yoki rangining
o‘zgarishi kuzatilmasfigi kerak (bilinar—bilinmas loyqalanish bo‘lishiga
ruxsat etiladi).

Eritmaning rangi o‘zgargan yoki loygalanish Kuzatilgan tagdirda,
50 mi dietil efiri 35°C haroratda haydalib, haydalgan suyuglikda aniqiash
gaytariladi.

'3.2.6. Etoksid tarkibidagi p-fenitidin xlorgidratni aniglash

s
C,0H; NH-C-NH OCgHs

Etoksid, N,N'—idi{n—etoksifenil)—tiomochevina)]

1 g etoksid 25 ml suv bilan chayqatilib, filtrlangach, 10 ml filtrat
2 ml suyultirilgan xlorid kislotasi bilan nordonlashtirilib, 3 tomchi 0,1
mol/l natriy nitrit eritmasi solib chayqatiladi. So‘ng 1,5 ml natriy gid-
roksid va 2 ml b-naftoining vangi tayyoriangan eritmalari qo'shilganda
gizil-pushti rang hosil bo‘lmasligi kerak.
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N N=N

ONa )
+ MaNQ, ¢ HCOL —» Cl'e ——

OCHg QG Hg

N=N -
S5T0
OCHs "
3.2.7. Amidopirin tarkibidagi 4-aminoantipirinni aniglash
HaC '

N
CHy”

CeH 5

Amidopirin (1—fenil—2,3—dimetilaminoptrazolon—3)

! g amidopirin 1 minut davomida 5 ml ilig suv bilan chaygatil-
gach, sovitilib filtrlapadi. Filtr 2 ml suv bilan yavilib, filtratga go‘shiladi.
Filtratga bir kecha-kunduz davomida to'yintirilgan benzaldegid eritma-
sidan 10 ml solib, chayqatiladi va 5 minuiga goldiriladi. Fritmaga 1,5 g
natriy atsetat qo'shib chayqatib, 5 minutdan so‘ng loygalik etaloni Ne4
bilan solishtiritadi. Tekshiriluvchi eritma loygaligi etalon eritmasidan ko'p
bo'Imastigt kerak.

P
Ch-.H

— CH

HoN e CHs CH{COONa: CH——“I:T————_ ?

+ ———
- -H0 ’ -
o N/N CH3 F o N/N CH;
ésHs éSHS .
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3.2.8. Kalsiy glukonat tarkibidagi dekstrin,
saxarozani aniglash

{HOH,C—CHOH-CHOH—-CHOH~CHOH—-CQO0],Ca*H,0
0,5 g kaisiy glukonat 2 mi suyultirilgan xlorid kislota va 10 ml suv
aralashmasida eritilib, 2 minut davomida gaynatiladi. Sovitilgan eritmaga
asta-sekin 8 mi natsiy karbonat eritmasi solib, 5 minutdan so*ng filtrlandi.
5 ml filtratga 2 mi Feling reaktivi solib [ minut davorida gayna-
titsa, qizil rangli cho'kma hosil bo'lishi kuzatilmasligi kerak.

3.2.9. Kodein fosfat tarkibidagi morfinni aniglash

HLO

N—CH 3+ H3PO, « #2H:0

HO ZF

0,1 g kodein fosfat 5 ml 1% li xlorid kisiota eritmasida eritilib, 2
ml §% natriy nitrit eritmasi va 15 minutdan so'ng 2 ml ammiak eritmasi
qo‘shiladi.

Hosil bo‘lgan rang yugorida Ko‘rsatilgan reaktiviar solingan 0,0023%
li morfinning 1% 1i xlorid kistotasidagi 5 ml eritmasi rangidan to'q

bo‘lmasligi kerak.

3.2.10. Diprofillin tarkibidagi teofillinni aniqlash

o
HC—N l N ~CHz~CHOH —CH30H
&) /
\
CH,
Diprofillin, 7—(2—3~dioksipropil)—teofillin
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0,1 g diprotfillin chinni idishgasolinib, 2 tomchi kobatt nitratning
3% i spirtli eritmasi tomizilgach, hosil bo‘lgan dog‘ga 2 tomchi
2,5% |t ammiakning suvli-spirtli eritmasi qo‘shilganda vashil dog* atrofida
binafsha rang halga hosil bo‘lmasligi kerak.

3.2.11. Kellin tarkibidagi boshqa furanoxromonlarni
aniglash

OCH;

OCH; O

Kellin, 2—metil—5,8—dimetoksifuro[4',5',6']xromon
0,1 ml 0,1% i kellinning xloroformdagi eritmasi petroley efir—
formamid erituvchilar aralashmasida pastga yo‘nalgan xromatografiya usuli

bilan xromatografiyalanadi. R,—0,17 bo‘lgan, ultrabinafsha nurda sarig-
yashil rangda tovlanuvchi bitta dog® kuzatilishi kerak.

3.2.12. Paratsetamol tarkibidagi p—aminofenolni aniglash

HO NH—COCH5

Paratsetamol, p—atsetaminofenol

2 g paratsetamol 2 minut davomida 20 mi 0,5 mol/l xlorid kislota
eritmasi bilan sovitib turilgan holda chaygatitib, tezlik bilan filtrlanadi.
Filtratga 0.1 g kaliy bromid go‘shib, muz bilan sovitib turilgan holda 0,05
mol/l natriy nitrit eritmasi bilan yoedkraxmat gog'ozida ko‘k dog' hosil
bo'lguniga qddar titrlanadi. Bir vagining o‘zida nazorat tajribasi ham
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o'tkaziladi. Titrlash uchun 0,5 mol/l natriy nitrit eritmasidan 0,05 m] dan
ko'p sarflanmasligi kerak. '

NH, r N=N-— +
+ 2HCI + NaN©O; —— ClI" + NaCi + 2H,0
OH . on
Kraxmal

2NaNO,+ 2KJ + 4HCI -yt 2NaCl + 2KCI + 2H,0

3.2.13. Formaldegid eritmasi tarkibidagi chumoli
kislotasini aniqlash

10 ml formaldegid 0,1 mol/l natriy gidroksid eritmasi bilan gizil
rang hosil bo‘lguniga gadar titdanadi (indikator — fenolftalein).

1 mi 0,1 mol/] natriy gidroksid eritmasi 0,0046g chumoli kislotasiga
mos kelib, uning dori moddadagi migdon 0,2% dan ortmasligi kerak.

3.2.14. Vikasol tarkibidagi 2-metil-1,4-naftogidroxinon-3-
sulfonat va bisulfit natriyni aniglash

. 0.1 g vikasol 5 ml suvda eritilib, 2 tomchi {0—fenantrolin tomi-
zilganda eritma loygalanmasligi kerak.

2. 1 g vikasol 30 ml suvda eritilib, unga 20 ml 0,1 moi/l sulfat kislota
va 30 ml 0,1 mol/] vod eritmast qo'shib, chavqatilgach, yodning ortiqchasi
0,1 mol/1 natriy tiosulfat eritmasi bilan titrfanadi {indikator — kraxmal).

1 ml 0,1 mol/t yod eritmasi 0,005203 g natriy bisulfidga mos kelib,
vning dori moddadagi miqdori 2% dan ortiq bo‘lmastigi kerak.

H,0
N8H803+ J2 — NEHSO4+ 2HJ

Jot 2N328203 —»=2Nal + Na,5,0¢
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3.2.15. Furatsilin tarkibidagi semikarbazidni aniglash

2 g furatsilin 40 mi suv bilan chayqatilib filirlanadi va 10 ml
filtratga 2 mi Feling reaktivi go‘shib qizdirilsa, eritmaning rangi sariqdan
to‘q vashilga o'tib, | soat davomida qizil rangli cho*kma hosil bo‘(masligi
kerak,

| [
0 CHO . _ Q] CHOH
HoN—NH—C—NH; + 2 | Cu + 2NaQH ~——»2 CuyOp+ NapCOz + NH3 + N
2 2 CHO/ EHCH *

COONa COONa
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IV bo‘lim
DORI VOSITALARI MIQDORINI ANIQLASHNING
KIMYOVIY USULLARI

TITRIMETRIK USULLAR

Dori moddalarning miqdorini aniglashda ko'p gqo'llaniladigan usul-
lardan biri titrimetrik usullardir. Bu usullar boshqa usutlardan oddiyligi
va ko'p vaqt talab etmasligi bilan tubdan farq qgiladi.

Titrimetrik usullar quyidagi turlarga bo‘linadi:

I. Moddalarni cho‘ktirish yoki kam dissotsiyalanadigan birikmaga
o‘tkazishga asoslangan usullar

2. Kislotali-asosli titrlash usuli (neytrallash usuli)

3. Moddalarning oksidlanishi yoki gaytarilishiga asoslangan usullar
{redoksimetrik usuliar)

4, Nitrometrik — diazoniy tuzi hosil bo‘lishiga asoslangan usul

4.1. GRAVIMETRIK (TORTMA) USUL

Bu usuining mohivati shundan iboratki, tekshiriluvchi modda
uning erttmasidan tegishli reaktiv yordamida cho‘kmaga tushirila-
di, cho‘kmani ajratib olib, yuviladi va doimiy og‘irlikka kelgunicha
quritib, so‘ngra tortib, aniglangan massa asosida moddaning mig-
dori topiladi.

Moddaning foiz miqdori quyidagi formula yordamida hisoblanadi:

% = qurltilgar? modd:?nlng. massam‘ « 100
moddaning tortib olingan migdor

Quritilgan massa arifmetik omilga ko‘paytirilib, dori moddaning foiz
miqdori aniglanadi:

a
=%
a—aniglanuvchi moddaning molekula massasi;
b—~cho'ktirib quritilgan moddaning molekula massasi.
Tortma usul bo'vicha xininning tuzlari, bigumal, tiopental natriy,
benzilpenitsillin, progesteron, tiamin bromid kabi dori moddalaming
miqdori aniglanadi.
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Aniglash tartibi:

Xinin gidroxloridning miqdorini aniglash uchun 0,5 g (aniq tortma)
modda 100 m! hajmli ajratish voronkasiga solib, unga 20 ml suv va 5 ml
natriy gidroksid eritmasidan qo‘shiladi. So‘ngra 20 ml xloroform qo‘shib,
asos holdagi xininni ekstraksiva qilinadi, ikkinchi, uchinchi marta ekstrak-
stya qilishda 10 ml dan xloroform olinadi. Xloroformli qismtar birlash-
tirilib, ikkinchi ajratish voronkasiga o‘tkazilib, 2 marta 10 ml suv bilan
yuviladi. Xloroformli qismga 1,5—2,0 g suvsiz natriy sulfat solinib, xloro-
form bilan yuvilgan filtr gog‘oz orqali filtrlanadi.

Xloroform haydalib, qoldig absolut spirtda eritilib, erituvchi suv
hammomida uchiriladi. Quruq qoldiq 100—105°C da doimiy og‘irlikka
kelguniga gadar quritilib tortiladi. Tortma massasi gravimetrik omil —
1,112 ga ko'paytiriladi va moddaning foiz migdori hisoblanadi. Xinin
gidroxloridning foiz miqdori 99,0% dan kam bo‘imasligi lozim.

C,H,;N,0, -HCl + NaOH —+ C_H,N,0,+NaCl + H,0

o M.M. (C H ,N,0,-HCl 396,92
F xinin +HCI= = = 1,112
: : MM. C,H, N,0, 350,94

20

Titrlangan eritmalar

Titrlangan eritma deb, hajmiy tahlilda titrlash uchun qo‘llaniladigan,
aniq konsentratsivaga c¢ga bo‘lgan eritmalarga aytiladi. Titrlangan eritma-
larning (titrantni) konsentratsiyasi mol/l da ifodalanib, aniq moddalarga
nisbatan titr bilan belgilanadi, Molyarli eritma konsentratsiyasi bir litr
eritmadagi erigan moddanmg mol miqdori bilan ifedalanadi (mol/l).

| ml eritmada erigan moddaning grammlardagl massasi g/ml bilan
ifodalanib, eritmaning titri deyiladi. '

.1 ml titrantga ekvivalent bo'lgan amqlanuvchl moddaning grammbar
bilan ifodalangan massasi amqlanuvchl moddaning titrant bo‘yicha titri
deyiladi.

Aniglanuvchi moddaning titri, titrantning molyarligi, titrtash jara-
yonida boradigan kimyoviy jarayonning stexiometrik koeff' tsiyentlari va
aniglanayotgan modda asomda hisoblanadi. . :

T E-N
- 1000
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Davlat Farmakopeyasining XI nashri talabiga ko‘ra, titrlovchi entma-
lar shartli ravishda molvar eritmalar deb atalgani uchun yuqoridagi
formulani quyidagi ko‘rinishda yozish mumkin:

_E-M

1000
Titrlangan eritmani tayyorlash usullari Davlat Farmakopeyasida
keltirilgan bo‘lib, ularning titrini aniglashning 2 xit usuli maviud.
I. Bu usuida titrlangan eritmaning melyarligi, titrni aniglovchi
moddaning aniq miqdori bo‘yicha aniglanadi:

«-1000
M=
_ - E-V
a—eritmaning titrimi aniglash uchun olingan moddaning gramm

migdori;
E~modda ekvivalent massasining g/mot migqdori;
V~moddani titrlash uchun sarf bo‘lgan titrant hajmi, ml.
2. Titri aniglanayotgan titrant bilan titri anig bo‘lgan eritmani
titrlash orqali aniglanadi:
: MoV
Mn.Vu= M-V M=#}'
M —titri aniq bo‘lgan eritmaning molyarligi;
V— titri noma’lum bo‘lgan eritmaning haimi;
V,~titri anig bo‘lgan eritmaning hajmi.

Titrlangan eritmalar uchun ularni shartli molyarligiga bo‘lgan tuza-
tish koeffitsienti — K hisoblanadi.

M
K=—
MO
formulada M —titrlangan eritmaning talab etilgan shartli molyarligi;
M-titrlangan entmaning shartli molyarligi.

Aytaylik, M_=0,1 mol/l, M=0,102 mol/l bo‘lsin. U holda
£=0,102/0,1=1,02 bo'ladi. : '

Davlat Farmakopeyasi talabiga ko‘ra, titrlangan eritmalarning tuza-
tish koeffitsienti 0,98—1.02 oralig‘ida bo‘lishi lozim. Agar K talab etilgan
qgiymatdan farq qilsa, titrlangan eritma quyultiriladi yoki suyultiriladi.
Titrlangan eritmani suyultirish lozim bo‘lsa, u holda uning 1 litriga
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qo‘shiladigan suvning hajmi quyidagi formula bilan hisoblanadi:
V = (K—-1}- 1000

formulada K—titrlangan eritmaning aniglangan tuzatish koeffitsiventi.

Titrlangan eritmaning 1 litrini quyultirish uchun kerak bo‘lgan
moddaning gramm migdori quyidagicha hisoblanadi:

v = (I-K)-«a

a—1 litr titrlangan eritmani tayyorlash uchun tortib olingan mod-
daning grammlardagi migdori;

v—1 litr eritmani quyultirib, tuzatish koeffitsiyentini 1 ga yetkazish
uchun go‘shilishi lozim bo‘lgan moddaning migderi.

Titrimetrik usulda aniglanuvchi moddaning foiz yoki gramm miq-
dori quyidagi formulalar yordamida hisoblanadi:

a) to'gridan to‘g'ri titrlanganda

V-K-T-100 V.-K-T-P
X, = —“"'E_""_ yoki X, = ——-—;—*—

b) qayta titrlanganda
_ (VK =V -K,)-T-100

X. i
.,‘ a yoki
v WKV K) TP
ar a

d) nazorat tajribasi o‘tkazilganda

V-V)T-K-100
X%=( )a yoki

-V T-K-P

17
Bunda: V—titrlash uchun sarf bo‘lgan titrant -hajmi;
K—titrantning tuzatish koeffitsienti;
T—aniqlanuvchi moddaning g/ml lardagi titri;
V,—birinchi titrant hajmi;
¥V —ikkinchi titrant hajmi;
K, K,—tuzatish koeffitsientlari;
V,—nazorat tajribasi uchun sarf bo‘lgan titrant hajmi;
P—dori turining massasi.

X

&
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4.2. SUVLI SHAROITDA KISLOTALI-ASOSLI
TITRLASH USULI

4.2.1. Kislotalarni titrlash (Alkalimetrik usul)
Xlorid kislotaning miqdorini aniqlash

Xlorid kislota kuchli kislotalar guruhiga kirganligi uchun uning migdorini
aniqlash oddiy bo‘lib, kislotani ishqor bilan titrlashga asoslangan, indika-
tor sifatida metil zarg‘aldog'i (metiloranj} olinadi.

HCI+NaOH-NaCi+H,0

Aniqglash tariibi:

100 ml hajmli kelbaga 10 ml suv solb tortiladi, so‘ngra 3 mi xlorid
kislota go‘shib kolbaning og'zi beekitilgach, gayta tortiladi. Metil zarg'aldog'i
indikatoridan go‘shib, eritma pushti rangdan gizil—sarg'ish rangga o‘tguniga
gadar 1 mol/l natriy gidroksid eritmasi bilan titrlanadi (E=M.m.}). 1 ml
I mol/l natriy gidroksid eritmasi 0,03646 g xlorid kislotaga to‘g‘ri keladi.
Kislotaning foiz migdori 24,8% dan kam, 25,2% dan ko'p bo‘lmasligi
kerak. Xlorid kislotaning foiz migdon quyidagi formula yordamida hisoblab
fopiladi:

V.-K-T-100
a

b—titrtash uchun sarf bo‘lgan I mol/l natriy gidroksid eritmasining
hajmi, m!; L

K—tuzatish koeffitsiventi;

T—xlorid kislotasining titri, 0,03646 g;

a—tahlil uchun olingan xlorid kistotasining og'irligi, g.

X =

Indikatorning rang o‘zgartirish pH oralig‘i

Indikatorning nomi Rang o"zga r_‘i‘s hi R.‘angn‘ing_
~pH oralig’i o'zgarishi
Metil binafsharang 0.1-1.5 Sarig-yashil
Krezol gizili (mypnypoBsiii) 1,2-2,8 Qizil-sarig
Timol ko'ki 1,2-2.8 Qizil-sariq
Tropeolin OO 1,4-3,2 Qizil-sariq
113
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Metil binafsharang [,5-3.2 Yashil-binafsha
Dimeti! sarig’i 3.0-4,0 Qizil-sariq
Metil zarg*aldog'i 3,0-4.4 Qizil-sarigq
Bromfenol ko'ki 3,04.5 Sarig-binafsha-
havorang
Kongo qizili 3,0-5.2 Kok binafsha-qizil
Bromkrezol ko'ki 3.8~-54 Sarig-ko'k
Metil gizili 4.2-6.2 Qizil-sariq
Lakmoid 4.0-6.4 Qizil-ko'k
Alizarin qizili S 3.7-5,2 Sarig-binafsha
Bromkrezol qizili Och sarg‘ish-qizil
= 5.2-6,8 )
(NypnypoBkik) binafsha
Bromtimol ko‘ki . .
(yoki yashili) 6.0-7.6 Sarig-ko'k
Neytral gizili 6,8-8,0 Qizil-sariq
Fenol gizili 6.8-8.4 Sarig-qizil
Krezol gizili 7.2-8.8 Sarig-qizil
a-naftolftalein 7,3-8.7 Sarg’ish-ko'k
(fyrgﬁggglig) 7.6-9.2 Sarigq-binafsha
Timol ko*ki 8.0-9.6 Sarig-ko'k
Fenolftalein §2-10,0 Rangsiz-qizil
Timolfialein 9,3~10.5 Rangsiz-ko‘k
Alizarin sarig‘i R 10,1-12,1 Sanc‘_l-qm[
zarg aldoq
Malaxit yashili 11,4-13.0 Yashil-rangsiz
Indigokarmin 11.6-14.0 Ko'k-sarig
L4
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4.2.2. Kuchsiz kistotalarni titrlash
Nikotin kislotasining migdorini aniglash
Kuviwiz kistotalarni kuchli asoslar bilan titrlaganda hosil bo'lgan

{4 guirolizionib, eritmada ishqoriy muhit hosil gilganiigi uchun ishqoriy
sl rang o'zgartiruvehi indikatorlardan (fenolftalein) foydalaniladi.

COOH COONa
y s /
+ NaOH —= + H,0
™. ™
N N

Aniglash rartibi:

(0,3 g atrofidagi {(anig tortma) nikotin Xislotani 100 mi hajmii
holbaga solib, 25 ml vangi haydalib, sovitilgan suvda eritiladi. So‘ngra
fenolfialein ishtirokida 0,1 mel/) natriy gidroksid bijan titlanadi. E=M.m.
1 ml 0,1 mol/l natriy gidroksid 0,01231 g nikotin Kislotasiga to'g'ri
keladi. Nikotin kKislotasining foiz migdoni 99.5% dan kam bo‘lmasligi
kerak, Nikotin kislotasining foiz migdori quyidagi formula yordamida
hisoblab topiladi:

V-K-T-100

4]

V—titrlash uchun sarf bo'lgan 1 mol/) natriy gidroksid ertmasining
hajmi, mi;

K—tuzatish koefTitsienti;

T—nikotin kislotaning titri, 0,01231.

/Y =

Benzoy kislotaning miqdorini anigiash

Benzoy kislota suvda erimaydi, spirtda oson erivdi. Spirtli sharoitda
benzoy kislota tuzlari kam gidrolizlanadi.

O

CQO C
H ONa
+ NaQOH —_— + H,0
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Aniglash tartibi:

0,2 g atrofidagi (aniq tonma) benzoy kislota 100 ml hajmli kolbaga
solib, 20 ml fenotftatein tshtirokida neytrallangan spirt qo‘shib eritiladi,
so'ngra fenotftalein indikatori ishtirokida 0,1 mol/l natriy gidroksid erit-
masi bilan qizil rang hosil bo'lguniga gadar titrlanadi. E=M.m. 1 m| 0,1
mol/l natriy gidroksid eritmasi 0,01221 g benzoy Kislotaga to‘g'ri keladi.
Benzoy kislotaning dori moddadagi foiz migdori 99,5% dan kam
_ bo‘lmasligi kerak.

Barbitalning migqdorini aniqlash

Barbital suvda erimaydi, spirtda eriydi, tuzlari spirtda etirmaydi. Barbital
kuchsiz kislota xossasiga ega bo‘lib, dissotsiatsivalanish konstantasi K=1,3- 10~
* ga teng. Uni ishqor bilan titrlaganda hosil bo‘lgan tuz, suvli eritmada
gidrolizlanishi natijasida ekvivalent nugtani aniglab bo‘lmaydi.

"HN -—-C

/,O
HN —C
CgHs ] CZHS
O< ' + NaGH NaQ \ + HO
C2H5 CZHS
HN ‘-—-'C\\
(8}

‘b

Barbitaining spirtli eritmasini ishgor bilan titrlaganda indikator
sifatida timolftalein olinadi. Ekvivalent nugtada, ortigcha ishgor bo‘lganida
muhit rN=%,3-10,5 atrofida bo‘lib, shu sharoitda indikator timoiftalein
o'z rangini o‘zgartiradi.

Aniglash tartibi;

lkkita bir xif 100 ml hajmli kofbaga 10 ml dan @,1 mol/l natriy
gidroksid eritmasi bilan timolftalein bo‘yicha neytraltangan spirt solinadi.
Birinchi koibaga 0.5 g atrofida (aniq tortma) barbital, ikkinchi kolbaga
esa 20 ml vangi haydalib, sovitilgan tozalangan suv solinadi. Nazorat
kolbasidagi suyuqlik ko*k rangga o‘tguniga gadar ¢,1 mol/] natriy gidrok-
sid eritmasi bilan titrlanadi. Nazorat kolbasidagi suyuglik rangiga solish-
tirilgan holda bir xil rang hosil bo‘lguniga qadar tekshiruv kolbasidagi
eritma 0,1 mol/] natriy gidroksid bilan titrlanadi. E=M.m. 1 ml 0,1 mol/]
natriy gidroksid (,01842 g barbitalga to‘g'ri keladi. Barbitalning dori
moddadagi foiz miqdori 99,5% dan kam bo‘lmastigi kerak.

116

www.ziyouz.com kutubxonasi



Teofillinning miqdorini aniglash

Ieotillin purin hosilasi bo‘lgan dori moddalar qatoriga kirib, kuchsiz
khloali xossasiga ega, uning dissotsiatsiyalanish konstantasi K,=,7¢10™ ga
L

feofillinning miqdorini aniglashdan avval 0,1 mol/l kumush nit-
rtning critmasidan go‘shiladi, so‘ngra ajralib chiggan nitrat kistotani
0,1 mul/l natriy gidroksid bilan titrlanadi.

] a)
H3k-N NH HiC-N N-Ag
J\ ' + AgNQ; —— ’ + HNOQO4
= s
O N O N N

| N |
CHy CH,4
HNO, +NaOH — NaNO,+H,0

Aniqlash tartibi:

0.4 ¢ atrofida (aniq tortma) avvaldan quritilgan teofiliin 100 ml
gaynagan suvda eritib sovitiladi. So‘ngra 25 ml 0,1 mol/1 kumush
nitrat va 1—-1,5 ml fenol gizili eritmasidan go‘shib, gizil-binafsha rang
hosil bo‘lguniga qadar 0,1 mol/l natriv gidroksid bilan titrlanadi. [ mi
0,1 mol/1 natriy gidroksid 0,01802 teofillinga to‘g‘ri keladi. Teofillinning
dori moddadagi foiz migdori 99,0% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Fenilsalitsilatning migdorini aniglash

Fenilsalitsilatda karboksil guruhi fenol geldig'i bilan birikkan bo‘lgani
sababli, uni avval aniq konseniratsiyasidagi 0,5 mol/l natriy gidroksid
eritmasi bilan gidrolizlab, reaksiyaga kirishmay qolgan ortigcha migdor-
dagi ishqgorni esa 0,5 mol/! xlorid Kislotasi bilan titrlanadi. Indikator
sifatida bromkrezo! qizili {rN=5,5—6,8) olinadi.

COOCeHs : COCNa ONa
+ INalH —» + + 2H;0
OH ONa

NaDH +HO  —meme NaQl + H0

17
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COONa f

+ HCI - + NaCl
ONa

+ HCl ——» + NaCt
ONa

Aniglash tartibi:

! g atrofida (anig tortma) fenilsalitsilat, {00 m] hajmli kolbaga
solinib, 25 ml 0,5 mol/l natriy gidroksid eritmasi go‘shilgach vertikal
sovitgichga ulab, yog'simon tomchi qolmaguniga gadar gaynab turgan
suv hammomida qizdiriladi (1—1,5 soat). So‘ngra sovitilib, ortigcha miq-
dordagi ishqorni 0,5 mol/l xlorid kislotasi bilan titrlanadi. Indikator
sifatida bromkrezel qizili (nypnyposrpiit) olinadi. Bir vagtning ofzida
nazorat tahlili olib boriladi. E=M.m. | ml 0,5 mol/l natriy gidroksid
0,01071 g fenilsalitsilatga to'g‘ri keladi. Fenilsalitsilatning dori moddasi-
dagi foiz migdori 99,0% dan kam bo‘lmasligi kerak.

4.2.3. Kuchli kislota va kuchsiz asosdan iborat tuzlarni
titrlash

Kuchsiz asos va kuchli kislotadan iborat bo‘lgan dori moddalar
migdorini alkalimetrik usul yordamida titrlash orqali aniglash mumkin
{papaverin gidroxlorid, morfin gidroxlorid, atropin sulfat, dibazol gid-
roxlorid va h.z.) Bu dori moddalar ishqor eritmasi bilan titrlanganda
hosil bo‘ladigan erganik asoslar indikator rangining ekvivalent nuqtadan
avvalrog o‘zgarishiga olib kelishi mumkin, Shuning uchun bunday holat-
larda titrlash spirt ishtirokida voki suv bilan aralashmaydigan organik
erituvchi (xloroform, efir) ishtirokida olib boritadi.

Atropin sulfatning miqdorini aniglash

Atropin sulfat kuchsiz asos K =4,35 va kuchii kislotadan tashkil
topgan tuz bo‘lgani sababli uning miqdorini aniglash spirt-xforoform
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aenlawhman ishtirokida, ishqor eritmasi bilan titriash orgali amalga os-
Wirllads.
C ,CH O oH

-~ CH OH
B N I e o 1 :
CH, O~ C~CH -CeHs[.H_50,+ 2NaOH— 2 ‘CHy  JO-L—CH-CgHg +Na, 53, + 2H,0
2

Aniglash tartibi:

0,5 g atrofida (anig tortma) atropin sulfat 100 ml hajmli kolbaga
solinid, 10 ml fenolftalein ishtirokida neytrallangan spirt va 20 ml xloro-
form aralashmasidan go‘shib, 0,1 mol/1 natriy gidroksid bilan gizil rang
hosil bo‘lguniga gadar titrlanadi. E=1/2 M.m. 1 ml 0,1 mol/l natriy
gidroksid eritmasi 0,03384 g suvsiz atropinga to‘g'ri keladi. Atropin sul-
fatning dori moddadagi foiz migdori 99,3% dan kam bo‘lmasligi kerak.
Uning foiz migdori quyidagi formula yvordamida hisoblab topiladi:

., V-K-T-100-200
T a-(100-d)

F--titrlash uchun sarf bo‘lgan | mol/] natriy gidroksid eritmasining
hajmi, mi;

K—0,1 mol natriy gidroksid eritmasining tuzatish koeffitsiyenti;

T—atropin sulfatning titri g/mi, 0,03384;

a—tahlil uchun olingan atropin sulfatning og'irligi, g;

d—atropin sulfat tarkibidagi nambik, %.

4.2.4. Asoslarni titrlash (Atsidimetrik usul)

Atsidimetrik usul farmatsevtik tahlilda keng qo‘llanilib, bu usul bilan
asosan asos xossasiga ega bo‘lgan organik moddalarning va kuchli asos
kuchsiz kislotadan tashkil topgan tuzlaming migdori aniglanadi. Titrant
sifatida xlorid yoki sulfat kislotalarning titrlangan eritmalari olinadi. Kis-
lotali sharoitda o‘z rangini o‘zgartiradigan indikatorlar, metil zarg‘aldog'i
yoki metil gizilidan foydalaniladi.
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Kodein migdorini aniglash

Kodein asosini titrlashda quyidagi jarayon ketadi:

H.CO
+ HE| ——m
0 or
N-CH;
HO /

Aniglash tartibi:

0,3 g atrofida (aniq tortma) kodein asosi 2 ml metil gizili bilan
neytrallangan spirtda qizdirib eritiladi, 20 ml yangi haydalgan tézalan-
gan suv qo‘shiladi va 0,1 mol/l xlorid kislota bilan titrlanadi. Indikator
metil gizili E=M.m.; 1ml 0,1 mol/l xlorid kislota 0,02994 g kodeinga
to‘g'ri keladi. Kodeinning foiz migderi qurug moddaga nisbatan hisob-
laganda 99,0% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Geksametilentetraminning migdorini aniglash

Geksametilentetraminning miqdorini aniglashda uni avval sulfat
kislotasi bilan gidrolizga uchratib, so‘ngra ortiqcha mlqdordag; kistotani
ishgor bilan gayta titrianadi.

(CH,)\N,+ 2H,SO,+6H,0 — 6CH,0+2(NH),50,

H,S0,+2NaOH — Na,S0,+2H,0

Amqiash tartibi:

0,12 g atrofida (anig tortma} geksametllcntctramm 10 ml suvda
Cl’itlllb 50 mi 0,1 moi/l sulfat kislotasi go‘shib, 30 minut davomida
gaynatiladi. Eritma sovitilib, 2 tomchi metil oranj eritmasidan go‘shib, 0,1
mol/l nairiy gidroksid bilan titrlanadi. Bir vaqtning o‘zida nazorat 1ajribasi
ofib boriladi. E=M.m./4. 1 ml 0,1 mol/l sulfat kislota 0,003505 ¢ C.H ,N,
to'g'ri kelib, uning don moddadagi foiz migdori 99,09% dan kam bo‘Imasligi
kerak. Geksametilentetraminning foiz migdon quyidagi formula yordamida
hisoblab topiladi:
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(V. -M)-K-T-100
o

V,-nazorat tajribasini titrlash uchun sarf bo’lgan 0,1 mol/l natriy
gidroksid eritmasi hajmi, ml;

V~tahlil uchun olingan moddani ttrlash uchun sarf bo'lgan natriy
gidroksid eritmasining hajmi, mil;

K—tuzatish koeffitsienti;

T—geksametilentetraminning titei, 0,003505 g/ml;

a—tahli) uchun olingan anig tortma, g.

X =

4.2.5. Kuchli asos, kuchsiz kislotadan iborat bo‘lgan
tuzlarni titrlash

Kuchli asos, kuchsiz kislotadan iborat bo‘lgan tuzlar suvda gid-
rolizlanib asos hosil giladi, hosil bo‘lgan asosni kislota bilan titrlash
mumkin.

Barbiral natriyning migdorini aniglash

Barbital natriyning migdorini aniglashda kimyoviy reaksiya quyida-
gicha boradi:

HN —-C

C-H C2Hg
NaO 7% 4 Ho === HO + NaOH
\ CgHs CzHs

N-—C
NaOH+HC! - H,0+NaCl

yoki umumiy yozilganda:

0 0
HN —C HN ——C
C,H CaoHs
NaO 2 4 Hel === HO + NaCl
\ CoHg CaHs
N—C N—-C\\O
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Anigiash tartibi:

0.5 g atrofida (aniq tortma) barbital natriy hajmi 100 ml konussimon
kolbaga solinib, 30 mi vangi haydalib sovirilgan suvda eritilib, 0,1 mol/
I xlorid kislota eritmasi bilan qizil rang hosil bo‘lguniga gadar titrlanadi.
Indikator sifatida metil zarg*aldog'i olinadi. E=M.m. 1 mi 0,1 mol/! xlorid
kislota 0,02062 g barbital natrivga to‘g‘ri keladi. Agar preparat tarkibida
erkin holdagi ishgor bo‘lsa, u holda erkin holdagi ishgoming foiz
migdorini 5,15 koeffitsientiga ko‘paytirib, barbital natriyning foiz miqdori-
dan ayiriladi. Dori moddasidagi barbital natriyning foiz migdori 98,5%
dan kam bo‘imastigi kerak.

Natriy benzoatning migdorini aniglash

Natriy benzoaining miqdorint neytrallash usutida aniqlanganda,
benzoy kislotasi ajralib chiqadi. Benzoy kislotasi indikatorga ta’sir etmas-
ligi uchun efir go‘shiladi. Natijada ajralib chiggan benzoy kislota efir
gatlamiga o‘tadi va ekvivalent nuqtani aniglashga halagit bermaydi.

COONa cocH’
efir
+ HC| =—— + NaC)

Aniglash tartibi:

[,5 g atrofida (aniq tortma) natriy benzoat og‘'zi mahkam berkiti-
ladigan 250 mi hajmii kolbaga solinib, 20 ml suv qo‘shib eritifadi.
So‘ngra 45 mi dietil efiri, 3—4 tomchi indikatorlar aralashmasidan (I ml
metil zarg‘aldog'i va | ml metilen ko'ki) qo‘shib, suvli gattam keo'k—
binafsha rangga o‘tguniga qadar 0,5 mol/l xlorid Kislota bilan titrlanadi.
E=M.m. 1 ml 0,5 mol/t xlorid kislotasi 0,07205 g natriy benzoatga to‘g'ri
keladi. Natriy benzoatning migdori quruq moddaga hisoblanganda 99,0%
dan kam bo‘lmasligi kerak.
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4.3. SUVSIZ SHAROITDA KISLOTALI-ASOSLI
TITRLASH USULI-

Suvsiz muhitda kislotali-asosli titrlash usuli bilan suvda deyarli erimay-
Hgan yoki kam erivdigan, kuchsiz kislota yoki asos xossasiga ega bo'lib,
sivli sharoitda aniglash mumkin bo*lmagan organik dori moddalar va
warning tuzlari aniglanadi.

D.S.Arrenius nazariyasiga ko‘ra, Kislotalarga dissotsiatsivalanganida
oksoniy (gidroksoniy) ion, asoslarga esa gidroksid ionini hosil gifuvchi
hirtkmalar kiradi.

H,0 5 H"+OH-
HCl = H*+Cl-
NaOH 5 Ma*+QH-

D.Brensted va T.Louri nazariyasi bo‘vicha neytrallash jarayoni,
kislotadan asosga proton {H* ioni) o'tish jarayoni deb tushuntiriladi.
Kimyoviy reaksiva jarayonida o‘zidan proton beruvchi moddalar Kislota-
larga, proton qabul giluvchi moddalar esa asoslarga kiradi. Bunda eri-
tuvchi sifatida olingan modda erigan modda xossasiga qarab, Kislota voki
asos vazifasini bajaradi.

Masalan, suv ammiak eritmasi ishtirokida kislota kabi o‘zidan
ammiakka proton berib, asos (OH™) holiga o‘tadi, aksincha, suv sirka
kislotasi ishtirokida esa asos bo‘lib, o*ziga proton gabul qilib, gidroksoniy
ionini hosil giladi.

H,0+NH, 5 NH,*+OH-
H,0+CH,COOH S H,0"+CH,C00"
Sirka kislota bilan perxlorat kislotasi va organik asos bilan sirka kis-
lotasi orasidagi kimyoviy jarayon quyidagicha ketadi:
CH,COOH+HCIO, 5 CH,COOH,*+CIO,-
{atsetoniy ioni)
yoki
O s
+ R=— - —
CH,COOH + R N““ca—lg CH,C00" + R El‘\cria

Suvsiz muhitda kislotali—asosli titrlash uchun olingan erituvchilarni
N.A Izmaylov aproton (aprot) va protolit guruhlarga bo‘ladi.

Aproton erituvchilar neytral xossali moddalar bo‘fib ionlashmaydi.
Proton olish voki berish xossasiga ega emas, erigan moddalar bilan
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o‘zaro reaksiyaga kirishmaydi. Aproton erituvchilarga toluol, geksan, ben-
zol, xloroform kabilar kiradi. Protolit erituvchilarga esa, kislotali—asosli
titrlash usulida antglanayorgan moddaga proton berish yoki olish xossasiga
ega bo‘lgan erituvchilar kiradi. Bular o‘z navbatida amfiprot (proton
berish yoki gabul qgilish xossasiga ega) protogen (kislota xossasiga ega)
va protofil (asos xossasiga ega) erituvchilarga bo‘linadi.

Protogen erituvchilarga chumoli, sirka, propion, moy kislotalar
kiradi. Bu guruh moddalarida proton olish xossasidan ko‘ra berish xossasi
kuchli.

. Kislotalaming va asoslarning dissotsivalanish konstantasi quyida-
gicha ifodatanadi:

. w0 ls o lerJon
Krudaa [H,4 oo B]

Dissotsiatsiva konstantasi gancha Katta bo‘lsa, kislotali yoki asosli
xossa shuncha yuqori bo‘ladi. Kuchsiz organik asoslarni sirka kislotada
eritilganda, sirka kislotasi kuchli proton beruvchi sifatida, o‘zining kis-
lotali xossasining namoyon giladi va eritmadagi asos xossasiga ega mod-
daning asos xossasini oshishiga olib keladi. Me’yoriy texnik hujjat talabiga
binoan amidopirinning migdorini suvsiz muhitda kislotali—asosli titrfash
usuli bo‘yicha aniglanadi. '

HaC, HiC., .
H:C,N CH; ne CHs
] ‘ + CHLCOOH — W I { « CHACOO"
- N-CH o
o /N CH 0 - 3
u N
C@Hs CG‘"S
CH,COOH+HCIO, —» CH,COOH - ClO
H,C\N' CH, HaC\N* CHy
H;C’ ¥ — HSCJH B —
H CHRC00+ CHACOOH," - ClOy —= -ClQ4 +2CH;C00H
N, N
O Sy s o7 Ny ey
CeHs CeHs

Organik moddalar galogen vodorodli tuz holida bo’lsa, u holda
galogenlarni kam dissotsiatsiyalanadigan tuzlarga o‘tkazib olinadi. Buning
uchun simob atsetatning 5% eritmasi qo‘shiladi. Buni papaverin gidrox-

Joridi misolida ko‘rish mumkin.
CH,COOH+HCIO, » CH,COOH *+CIO,-
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1ACO AN HiCO N

¥ ) 2
GO N HOHECHEO0 Y, ==, o6 v z ORO09 et
HC . HL
OCH; OCH,
OCH; OCH;
H4CO R H,CO S
GO N+ CHQOOT+HLO0R," - TIOy =™, N U0+ 2CH ;C00H
HL H . He H
0CH3 OCH3
OCHJ H3E:0

Suvsiz muhitda kislotali-asosli titdash usulida ekvivatent nuqtani aniglash
uchun, indikator sifatida kristal binafshasi olinadi. Ekvivalent nugtada
eritmaning rangi binafsha rangdan sarig-yashil rangga o‘tadi. Asos xossasiga
ega bo‘lgan erituvchilar ishtirokida ayrim alkaloidlarni, barbitur Kislotasi
hosilalaridan — benzonal, fenobarbital, sulfanilamid preparatlaridan —
ftalazolning miqdori suvsiz sharoitda kislotali-asosli titrlash usuli bilan
aniglanadi. Bu usulni suvsiz sharoitda alkalimetrik titriash usuli deb garash
mumkin.

=}

H

— N

' 0
oH . c 9 .
o CHs |y EN T 0 / 2:5 ,H_&-—N:me' + NaOH-—=
CeHs CH CeHy I_!! CHy
; i
oo noo 0

O
il
o]
e wod N8
CeHs \CHg
. N .
! o]
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Promedolning migqdorini aniglash

Promedol nisbatan kuchli organik asoslar gatoriga kirib, suvsiz kis-
lotafi-asoshi titelash usuli bilan uning miqdorini aniglash quyidagi kimy-
oviy jarayon bo'yicha ketadi:

HCIO, +CH.COOH 5 CH COOH *+ClO~

Cetts, OCOCHs CsMs. OCOCHSs

H;C H4C
2 * 20HC0O0H» Hg{CHCDO)—= 2 CHLCO0 + Hgtiy + 2CH,CO0H

N~ GHs-HCI * cH

) H b|l i

Crig CH,

CgHsy, OCOCH, C¢Hs, OCOCgH;
H;C HJC
CHACOO + CHACOOH, 010 ;——= €104 + ZCH3CO0H
“NT CH o CH
H-h 3 H l;l 3
CHﬂ CH,

Aniglash tartibi:

0,3 g (anig torima) promedof 20 ml muz holidagi sirka kislotasida
eritilib, 5 m] simob (1) atsetatning muz holidagi sirka Kislotasidagi
eritmasi qo‘shiladi va 0,1 mol/] perxlorat kistotasining muz holidagi sirka
kislotasidagi eritmasi bilan eritma vashil rangga o‘tguniga qadar titrlanadi
{indikator — kristal binafsharang). Bir vaqtning o‘zida nazorat tajribast
ham o‘tkaziladi. E=M.m. 1 ml 0,1 mol/l xlorid kislota 0,03118 g promed-
olga mos kelib, uning dori moddadagi miaderi 98% dan kam bo'lmasligi
kerak.

Atropin sulfatning migderini aniglash

O CH,OH —_——
[ /§-CH3 >—O-C—CH-C‘3H5} H2804+CH3C°°H-H2904
2

+

O CHLOH
H‘E.C}ia > O_&"CH_CBHS ‘CHaCOO “'CH3COO"‘ . CIO4 _—

+

: O CH,OH .
H'N'C"‘g O_C_CH_CGHs 'CIO4 + 2CH3COOH
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Aniglash tartibi:

0,5 g (aniq tortma} 100—105°C da doimiy og'irtikkacha quritilgan
atropin sulfat 10 ml muz holidagi sirka kislotasida suv hammeomida
izdirish orqali eritib sovitilgach, 3 tomchi kristal binafsharang eritmasi
qoshiladi va 0,1 mol/l perxlorat Kislotasi bifan eritma vashil rangga
o'tpuniga gadar titrlanadi. Bir vagining o*zida hazorat iajrbasi ham o‘tkaziladi.
E=M.m. 1 ml 0,1 mol/l perxlorat kislota 0,06768 g atropin sulfatga mos
kelib, uning dori moddadagi migdori 99% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Barbitalning miqdorini aniqlash

H
N 2 N
cH
o CHs | g g / Y H=E—NIT 4 NaoH —
CeHs Hs Cels 5
N H
N ) o}
H Q H
o}
M
— N / Catls v 08 N-iCH + Hy0
CeHs CHy
N
R 0

Aniglash rartibi;

Dimetilformamid va benzol aralashmasi (1:3) timol ko‘kining dimetil-
formamiddagi eritmasi bilan neytrallab olingandan so‘ng, uning 10 ml
ida 0,15 g (aniq tortma) barbital eritilib, 2—3 tomchi dimetilformamiddagi
timol ko'ki eritmasidan qo‘shilib, 0,1 mol/I natriy gidroksidning metil
spirti va benzoldagi eritmasi bilan eritma ko‘k rangga o‘tguniga qadar
titrfanadi. E=M.m. | ml natriy gidroksid eritmasj 0,01842 g barbitalga mos
kelib, uning dori moddadagi miqdori 99% dan kam bo‘Imasligi kerak.
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4.4. CHO'KTIRISHGA ASOSLANGAN USULLAR

Bu usul aniglanuvchi modda bilan titrant orasidagi reaksiya natijasida
cho‘’kma hosil bo'lishiga yoki kam dissotsiatsiyalanadigan birikma hosil
bo‘lishiga asoslangan bo‘lib, farmatsevtik tahlitda ulardan argentometrik va
merkurimetrik usullar keng qo‘llaniladi.

4.4.1. Argentometrik usul

Bu usuida titrant sifatida kumush nitratning turli konsentratsiyadagi
titrlangan eritmalari ishlatiladi. Tahlilning qay tarzda olib borilishi va
qo‘llanilgan indikatorning turiga qarab u Mor, Fayans, Foigard va Koitgof
usullariga bo‘linadi

Mor usuli. Bu usul yordamida xloridlar va bromidlarning miqdori
aniqlanadi. Titrlash neytral sharoitda ofib boriladi. Indikator sifatida kalty
xromat olinadi. Ekvivalent nuqtada qizil rangli kumush xromat cho‘kmasi
hosil bo‘tadi:

Agt +CI's AgCH
2ag" +CrO, 5 Ag,Cr0,d

Agar reaksiya sharoiti Kislotali yoki ishqoriy bo‘lsa, u holda xromat

dixromatga o‘tadi. O‘z navbatida dixromat indikator bo‘la olmaydi.
2C10,? +2H* 5Cr, 0,7 + H,0

Agar iN>10 bo‘lsa, u holda kumush (I) oksid cho‘kmaga tushib

gotadi. : S
- Ag* +20H 52AgOHI5Ag,0+H,0

Natriy xlorid va kaliy xloridning migdorini aniglash

1 g atrofida (aniq tortma) dori moddadan tortib olib, 50 ml hajmli
o‘lchov kolbasiga solib, suvda eritilib, hajmi suv bilan belgisiga vetkazi-
ladi. Eritmadan 5 ml o‘lchab olib, 40 ml suv va kaliy xromat eritmasidan
qo‘shiladi va gizil rangli cho‘kma hosil bo‘lguniga qadar 0,1 mol/l kumush
nitrat eritmasi bilan titrlanadi.

I ml 0,1 mol/l kumush nitrat 0,00745 g kaliy xloridga yoki 0,005844
¢ natriy xloridga to‘g‘ni keladi.

Moddaning foiz migdori guyidagi formula yordamida hisoblab topiladi:

V-K-T-50-100
-5

% =
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V~tierlash uchun sarf bo'lgan 0,1 mol/l kumush ntral hojymi;
K—0.1 mol/l kumush pitratning koeffitsiyenti;

T—natriy xlorid yoki kally xloridning titri;

a—tekshirish uchun olingan torinm, g.

KCHAgNO, —»AgCH+KNO,
AZNO,+K,Cr0,->Ag,CrO 4 +KNG.

Foyvans usuli. Bu usul bo'yicha yodidlar va xoridiaming migdori
anigianadi. Tahlil neytral yoki kuchsiz sirka Kislotali sharoitda otib bori-
ladi. Indikator sifatida flyuoressetnning 0,1—0,2% i spirtli eritmasi yoki
eozinat natriy eritmasi olinadi. Titrlanish jarayenida fiyuoressiyen entma-
st sarig-yashil rangda bo‘lib, ekvivalent nuqtaga yetganida pushti rangga
o'tadi.

Agar bromid yoki yodid tuzlari amiqlansa, indikator sifatida eozinat
natriyning 0,1% suvli eritmasi olinadi. Titrlash ekvivalent nuqtaga yetga-
nida eozinat ioni kumush bromid yoki kumush yodid cho‘kmasiga shi-
milib, cho‘kma pushti ranga o‘tadi.

Hind = H*+ Ind-
AgNO, + KJ = Agl+KNO,

Natriy (kaliy) yodidning migdorini amiqlash

0,3 g atrofida (aniq tostma) 110°C da quntilgan tuzdan olib, 30 ml
suvda eritib, 1,5 mi sirka kislota, 5 tomchi 0,1% natry eozinat eritmasi
go'shib 0,1 mol/l kumush nitrat eritmasi bilan cho'kma qizil rangga
o‘tguniga qadar titrlanadi.

1 mi 0,1 mol/i kumush nitrat, 0,01660 g kaliv vodidga to'g'ri
keladi.

Folgard usuli friotsionometrik wsul). Folgard uswli bo‘yicha asosan
xioridlar, bromidlar va yodidlar aniglanadi, indikator sifatsda temir
ammiakli achchiqiosh olinadi. Reaksiva natijasida ortigcha migdordagi
rodanid ioni, indikator tarkibidagi temir (1) bilan birikib, qizil ang
hosil giladi.

Fer? + SCN'5 Fe(SCN),

Kumush ioni esa rodanid ioni bilan birikma hosii qilib, cho’kmaga

tushadi.
Ag" + SCN-5 AgSCN{
Agar sharoit kuchli kislotali bo‘lsa, u holda indikator kam disso-
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tsiatsivalanadi, muhit ishgoriy bo‘lsa, v holda temir gidroksid qora—
qgo'ng‘ir rangli cho‘’kma holida ajraladi:
FeNH (SO,), 5 NH *+Fe*+2S0,*

Temir (I1I) gidroksid cho‘kmaga tushmasligi uchun nitrat kislota
qo‘shiladi.

Folgard usuli bo‘yicha aniq tortma olinib, suvda eritib, nitrat kislota
bilan nordonlashtirilgach, ortigcha miqdorda 0,1 mol/1 kumush nitrat
eritmasidan qo‘shiladi, so‘ngra 1 ml temir ammoniy achchigtosh erit-
masidan qo'shib, to‘q qizil rang hosi! bo‘lguniga gadar 0,1 moi/l am-
moniy rodanid eritmasi bilan titrlanadi.

NaBr+AgNO, - AgBrd+NaNO,

'AgNO, + NH,SCN_>AgSCNI+NH NO,
3NH,SCN + FeNH (S0,),»Fe(SCN), + 2(NH,),S0,

Bromizovalning migdorini aniglash

Bromizoval tarkibidagi bromni avval ion holiga o‘tkazib, so‘ng an-
iglanadi:
HC O H.C L0
“eH-CH-CY o+ MaH—> " Scucn-c’ « 2NH31 + Na,COz+ Nebr
FOUNH-C? d N

A’k o, HC Ly ona

NaBr + AgNO, 5 AgBrl + NaNO,
AgNO, + NH.SCN 5 AgSCNI + NH NGO,
FeNH (50,), + INH,SCN = Fe(SCN), + 2(NH ),S0,

0,3 g atrofida (aniq tortma) olib, 250 ml hajmli kolbaga solinib 20
ml 1 mol/l natriy gidroksid eritmasi go‘shitadi, sovitgichga o‘matib,
qaynab turgan suv hammomida I5 minut gizdiriladi, so‘ngra sovitilib,
suv bilan hajmi 50 mi ga vetkazilib, 15 ml nitrat kislota eritmasidan,
25 ml 0,1 mol/l kumush nitrat va bir necha tomchi temir ammiakli
achchiqtosh eritmasidan qo‘shib, eritma qizil rangga o‘tguniga gadar 0,1
mol/l ammoniy rodonid bilan titrlanadi. Bir vagtning o‘zida nazorat
tahlili ham olib boriladi.

E=M.m. | ml 0,1 mol/l kumush nitrat, 0,0203] g bromga mos
keladi. Toza bromizovalning foiz migdori quyidagi hisoblash formulasi
bo‘yicha topiladi:
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_(V-V)-K-T-100
7

V- nazorat tajribasida sarf bo‘lgan, 0,1 mol/l ammoniy rodonidning
hajmi;

V. -aniglanuvchi moddani titrlashda sarf bo‘lgan 0,1 mol/l ammo-
nly rodanidning hajmi;

K 0,1 moi/l ammoniy rodonidning tuzatish koeffitsienti

T -0,1 mol kumush nitratga to'g'ri keladigan bromizovalning titri;

a—aniq og'irlikda olingan tortma.

X

Koltgof usuli. Bu vsul yordamida asosan yodidlarni xloridlar va bro-
midlarning aralashmasida tahlil gilish mawmkin, Usulda ekvivalent nugta
yodidlami yodatlar ishtirokida kislotali sharoitda yodgacha oksidlanib,
kraxmal bilan ko‘k rangli kompleks birikma hosil gilishi bo‘yicha anigla-
nadi.

KJO +5KJ}+3H,S0,3), +3K SO, +3H,0

Bu kompleks yodidlar ishtirokida ko‘k rangda bo'lib, yodidlar ku-

mush nitrat bilan bog‘langanda rang yo'goladi:
Ki+AgNO, - Ag]+KNO,

Aniglash tartibi:

Natriy vodid voki kaliy yodidni anigtash uchun tortmani suvda
eritib, hajmi suv bilan 20—~30 ml ga yetkaziladi. Eritmaga bir tomchi 0,1
mol/l kaliy yodat, 2 ml kraxmal eritmasi qo'shib, ko'k rang hosil
bo‘lgunicha sulfat kislotaning eritmasi go‘shiladi. So*ng eritma rangsizlan-
guniga gadar 0,1 mol/l kumush nitrat bilan titrlanadi.

Esiaima: Koltgof usulida yodidlar tahlil gilinganida xloridlar halagit
bermaydi. Bromidlar aniglanganida sulfat kislota go‘shishdan ofdin 10%
ammoniy karbonatining eritmasi go‘shiladi.

Argentometrik usufda ekvivalent nugtani aniglashda uskunaviy—~po-
tensiometrik usuldan ham foydalniladi.

4.4.2. Merkurimetrik usul

Merkurimetrik usul vordamida asosan xloridar va yodidlarning miqg-
dori aniglanadi. Titrant sifatida 0,1 mol/l simob (11) nitrat (Hg(NO,),)
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yoki U.f mol/i simob penxlorati (Hg(ClO,),) olinadi. Indikator sifatida
temir (V) tiotsiapat, natriv nitroprussid voki difenilkarbazon eritma-
fandan fovdalaniladi. Kimvyoviy jarayon quyvidagicha ifodalanadi:
Cl"+Hg" & [HeCil*
[HeCl +CI- = HgCl,
Indinator sifatida natriy nitroprussid olinganda ekvivalent nuqtada oq
cho'kma nosil bo’iadi:
Na,jFe(CN),NOJ] = 2Na~+[Fe(CN) NOP
Hg+[Fe(CNYNOJ* 5 He[Fe(CN),NOJ!
Indikator sifatida difenilkarbazon olinganida eritmaning rangi qml—
sariq rangdan binafsha rangga o‘tadi:

CBH 5 ?{;H 5

NH-NH-CgH; NH-N /N-—NH\
o:g“ + Hg?* —_— 0—-c Hg? C=0
N=N—CgH, -ZH° N=zNT “N=N
{ t
csﬁs CBHS

Yudwlaming miqdorini aniglash jarayonida tetrayodmerkurat (K,Hgl,)
hosil boladi:
2KJ+Hg(NO ), 5 Hel,+2KNO,
Hei +2KJ 5 K,{Hg ]
voki
4KJ + He(NO), » K[HgS} + 2KNO,
Bunda ortigcha migdordagi titrant kaliy tetrayodmerkurat bilan birikib,
qizi! cho'xina holidagi simob (11) yodidi hosil qiladi:
K,[Hgl ] + He(NO), 5 2Hgl | +2KNO,
Merkusimetnik usul quyvidagi afzalliklarga ega:
. Galogemdlar kislotali sharoitda iitrianadi.
2. Mor va Folgard usullarida halagit beradigan ionlar bu usulda
halagit bermayd..
3. Simob (1) nitrat kumush nitratga nisbatan arzon.
4. Hosil be'lgan simob (1) birikmalari oson qaytariladi.

Aniglash tareibi:
0.1 g {anig tortma) natriy bromid 20 ml suvda eritilib, | tomchi
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suyultrilgan nitrat kislotasi va 2—3 tomchi difenilkarbazon eritmasidan
go'shib, eritma ko'k rangga o‘tguniga gadar 0,1 mol/l simob (11) nitrat
bilan titelanadi.

I ml 0, mol/l simob (1) nitrat 0,01029 g natriy bromidga mos
kelib, uning dori moddadagi migdori 99% dan kam bo‘lmasligi kerak.

4.5. OKSIDLANISH-QAYTARILISHGA ASOSLANGAN
USULLAR

Oksidlanish-qaytarilish usulida tahlil gilinuvchi modda bilan titrant
orasidagi kimyoviy jarayon ma’lum bir yo‘nalishda ketib, oxirigacha
borishi va ekvivalent nugtani aniq belgilay olish muhim ahamiyatga ega.

Bu usulda ko‘pincha oksidlanuvehi va gaytarifuvchi xossaga ega bo'lgan
indikatortar — ferroin, difenilamin, metilen ko'ki, metil zarg ‘aldog‘i va
boshgalardan foydalaniladi.

H
N
NH |
H4E. LGH
N N
HaC 8 “CH

Ferroin Difenilamin Metilen ko'ki

2+

Tahlilni olib borish shareiti, qo‘llaniladigan titrantning turi, jara-
yonning borish tarziga ko‘ra oksidlanish-qaytarilish usullari hilma-hil
bo‘lib, farmatsevtik tahlilda uvlardan quyidagilari ko‘prog qo‘llaniladi:

. Permanganatometrik usul
. Yodometrik usul

. Bromatometrik usul

. Yodatometrik usul

. Nitritometrik usul

. Bixromatometrik usul

. Serimetrik usul

-1 N A ) R e

4.5.1. Permanganatometrik usul

Titrant sifatida 0,1 mol/] kaliy permanganatdan foydalanilib, tahlil
sulfat kistotali sharoitda olib boriladi.
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Permanganatometrik bevosita titrlash usulida titrantning o‘zi indikator
vazifasini bajarsa, qayta titrlash usulida ajralib chiggan yod titrlanganligi
uchun tahlil kraxmal ishtirokida yoki indikatorsiz amalga oshiriladi.

Kislotali sharoit hosil qilish uchun xiorid kislotasi ishlatilmaydi,
chunki CI~ kaliy permanganat ta’sirida oksidlanadi. Nitrat kislotasi ham
olinmaydi, chunki kuchli oksidlovchi bo‘lganligi sababli oksidlanish-
gaytarilish jarayonida ishtirok etishi mumkin.

Anigtash quyidagi jarayon bo‘vicha ketadi:

MnO, +5e+8H*—>Mn* +4H,0

Normal oksidlanish-qaytarilish potensiali E* MnO,/Mn**=1,5 v
bo‘lib, bu usul yordamida gaytaruvchi va kuchsiz oksidlovchi xossasiga ega
bo‘lgan dori moddalarning miqdorini aniglash mumkin,

Vodorod peroksid eritmasining migdorini aniglash

5H,0,+2KMnO +3H,50,52MnS0, +K SO, +8H,0+50,

Aniglash tartibi:

100 m! hajmli o‘lchov kolbasiga 10 ml 3% |i vodorod peroksid
eritmasidan solib, suv bilan beigisigacha suyultiriladi. Eritmadan 10 mi
iga 5 ml suyultirilgan sulfat kislota go‘shib, 0,1 mol/l kaliy permanganat
bilan och-gizil rang hosil bo‘lguniga gadar titrlanadi.

E=M.m/2, 1 mi 0,1 mol kaliy permanganac 0,001701 g vodorod
peroksidga mos kelib, uning eritmadagi miqdori 2,7--3,3% bo‘lishi kerak.
Hisoblash formulasi:

V-K.-T-100-100

V.10
V—=0,1 mol/l kaliy permanganatning hajmi;
V,—tahlil uchun olingan vodorod peroksidning ml miqdori;
K—titrantning tuzatish koefTitsiventi;
T=vodorod peroksidning 0,1 mol/l kaliy permanganat bo‘yicha ti-
tri, g/ml larda.

X =

Natriy nitritning migdorini aniglash

Natry nitrit kislotali sharoitda azot oksidlariga parchalangantigi uchun,
uning miqdorini to'g'ridan to‘g'ri titrlash usuli bilan aniglab bo‘lmaydi.
Shuning uchun permanganatometrik usulning gayta titrlash turidan foy-
dalanilib, bunda kimyoviy jarayon quyidagicha boradi:
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2KMnO,+SNaNO,+3H,50,~K,$0,+2MnSO,+5NaNO,+3H,0
2KMnO,+10K) +8H S0, 5], +6K SO, +2MnSO +8H,0
J,+2Na,$,0,-2Nal+Na $,0,

151

Aniglash rartibi;

| g atrofidagi (aniq tortma) natriy nitrit 100 mi hajmli o‘lchov
kolbasiga solinib, suvda eritilgach, belgisigacha suv bilan suyultirib,
chayqatiladi. 10 ml eritmaga 40 mi 0,1 mol/l kaliy permanganat, 300
ml suv va 25 ml suyultirilgan sulfat kislotasi go‘shib, 20 minutdan so‘ng
2 g kaliy yodid solinadi. Ajralib chiggan yod @,1 mol/l natriy tiosulfat
bilan titrlanadi (indikator — kraxmal). Bir vaqgtning o‘zida nazorat tajri-
basi ham o‘tkaziladi.

E=M.m/2, 1 ml 0,1 mol/1 natriy tiosulfat 0,003450 g natriy nitritga
mos kelib, uning dori moddadagi migdori 98% dan kam bo‘lmasligi
kerak.

Natriy nitritning foiz migdori quyidagi hisoblash formulasi orqali
hisoblanadi: _

V,-V)-K-T-160-100
a-10

Y —nazorat tajribasini titrlash uchun sarflangan 0,1 mol/l natriy
tiosulfat erttmasining hajmi;

V-—-tekshiriluvchi eritmani titrlash uchun sarf bo‘lgan 0,1 mol/]
natriy tiosulfat eritmasining hajmi;

K—0,1 mol/]l natriy tiosulfatning tuzatish koeffitsiyenti;

T—natriy nitritning 0,1 mol/l natriy tiosulfat bo‘yicha tiiri, g/ml
larda;

a—aniq tortma, g.

X =

4.5.2. Yodometrik usul

Yodometrik usul vodid ienining qaytaruvchi va yodning oksidlovehi
xossasiga asoslangan:

) 42527 W-~2eo),
Bunda oksidlanish—qaytarilish potensiali, E",/2) =0,54B
Yodometrik usul bilan oksidlovchi yoki qaytaruvchi xossaga ega bo'lgan

anorganik va organik dori moddalaming miqdori aniglanadi. Titrant sifatida

0.1 mol/l yoki 0,02 mol/l yod yoki natriy tiosulfat eritmalari ishiatiladi.
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28,0,1 +1,-38,0,-+2J

5,0.7/28,0. juftining normal oksidlanish-qaytarilish potensiali
E'=+0,17. .

Askorbin kislotasi, natriy tiosulfat singari vengil oksidlanuvchi
moddalar tahlili bevosiia titrlash orqali, oksidlanish jarayoni ishgoriy
muhitda olib boriladigan (formalin, furatsilin, benzilpenitsiliin) mod-
dalar qavta titrlash orqali aniglanadi: '

Je+20H‘—>2J'+OJ’+HIO
0J-+H,0+2e~J-+20H"
0J-+21-+2H"5) +H,0

Asos xossaga ega bo‘lgan ba’zi dori moddalar {(promedol, dibazol,
morfin, kofein va h.k.) neytral yoki kislotali muhitda qizii-qo‘ng'ir rangli
cho‘kma holidagi poliyodidlar hosil giladi. Cho‘kma ajratib otinib, filtratd-
agi ortiacha yodni natriy tiosulfat eritmasi bilan titrlab, dori moddaning
migdorini anigiash mumkin.

Oksidlovchi xossasiga ega bo‘lgan moddalarga kislotali sharoitda kaliy
yodid ta’sir ettirilsa, aniglanuvchi moddaga ekvivalent migdorda yod
ajralib chigib, uni natriy tiosulfatning 0,1 mol/] eritmasi bilan titrlash -
mumkin:

' H,0,+2KJ+H,50,-J,+K,S0,+2H,0

), +2Na,;§,0,-2Nal+Na,$5,0,

fndikator sifatida kraxmaining i% {i eritmasidan foydalanilib, u

tittiash oxirida go‘shiladi.

Formaldegid eritmasining miqdorini aniqlash

Neytral sharoitda formaldegidning chumoli kislotasigacha oksidla-
nishi qaytar jarayon bo‘lganligi uchun, aniglash ishqoriy muhitda olib
boriladk;

HC ’HO + Jy + H0 HCQOH + 2KJ

J,+2NaOH—-NaJ+NaJO+H,0
xosil bo'lgan natriy gipoyodid formaldegidni oksidlaydi:

=0 -
HCZ ™ + NalO +NaOH — HCOONa + NajkH,0
- H

Oksidlanish jarayoni tugagach, kislota eritmasi qo‘shib, kistotali sharoit
hosil gilinadi. Bunda yodning ortigchasi crkin holda ajralib chigadi.
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NaJO+NaJ+H,50,—J,+Na,SO,+H,0
J,+2Na,§,0,»2NalJ+Na,5,0,

1 2 1

Aniglash artibi:

| g formaldegid eritmasini {anig tortma) 100 ml hajmli o‘lchov
kolbasiga solib, belgisigacha suv bilan suyuitiriladi. 5 m! eritma og‘zi
mahkam berkiladigan kolbaga solinib, 20 ml 0,1 mol/ yod va 10 mi 1
mol/l natriy gidroksid go‘shib qorong'i joyda 10 minuiga goldiriladi.
So‘ngra 11 ml | mol/ sulfat Kislotasi solib, ajralib chiggan yod 0,1 mol/l
natriy tiosulfat bilan titrlanadi.

E=M.m/2, 1 mli 0,1 mol/l yod 0005102 g formaldegidga mos
kelib, uning eritmadagi migdori 36,5—37,5% bo'lishi kerak.

Formaldegidning foiz migdori quyidagi formula yvordamida hisobla-

nadi: .
X:(V,'R,#Vz-KE)-T-IGO-lOO
-5
V~0,1 mol/l yod eritmasining hajmi;
V~0,1 mol/l natriy tiosulfat eritmasining hajmi;
K~=0,1 mol/l yod eritmasining tuzatish koefiitsiyenti;

K,~0,1 mol/l natriy tiosulfat eritmasining tuzatish koeflitsiventi;
7T—formaldegidning 0,1 mol/l yod bo'yicha titri;
a—formaldegidning aniq migdori {aniq tortma), g

4.5.3. Bromatometrik usul

Usut kislotali sharoitda bromat ionining bromid ionigacha qayiari-
lishiga asoslangan:
BrO.-+6H"+6e 5 Br+3H,0
E'wos m =148
KBrO, ning titrlangan eritmasiga kislotali sharoitda KBr ta’sir et-
tiritsa, erkin holdagi brom ajralib - chigadi.
Brom elektrofil almashinish yoki oksidlanish-gaytarilish reaksivasiga
kirishadi: '
Br,+2e 5 2Br
E's, 28 =1,065
Bromatometrik usulning bevosita va gayta titrlash turlari mavjud.
Timolning migdorini bromatometrik usul yordamida aniglash be-
vosita titrlash furiga kiradi.
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KBrO +5K Br+3H,50,-3Br,+3K,SO,+3H,0

CH, CH,
Br Br
+ 2Br, —™ + 2HBr
OH OH
ICH\ /CH\
HiC CH3 HsC™  CHj4

Aniglash tartibi:

0,5 g timolni (anig tortma) 100 m} hajmli o‘lchov kolbasiga solib,
S mi natriy gidroksid eritmasida eritib, belgisigacha suv bilan suyultiriladi.
Eritmaning 10 ml i og‘zi mahkam berkitiladigan kolbaga solinib, 0,5 g
kaliy bromid, 40 ml svyultirilgan xlorid kislota, 3 tomchi metiloranj
eritmasi qo'shiladi va chayqatib turiigan holda 0,1 mol/Al kaliy bromat
bilan titrlanadi. Eritmaning rangsizlanishi titrdash tugaganligini bildiradi.

E=M.m/4, 1 ml 0,1 mol/] kaliy bromat 0,003755 g timolga mos
kelib, uning dori moddadagi migdori 99% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Fenolning migdorini aniglash

Fenolning migdorini anigtashda bromatometrik usulning teskari ti-
trlash turidan foydalaniladi.
KBrO,+5KBr+H,S0,-3Br,+3K,S0,+3H,0

OH OH
Br Br
+ 3Br, —* + 3HBr
Br
Br,+2KJ—2KBr+),

J,+2Na,$,0,»2NaJ+Na,S 0,
Aniglash tartibi;
0.5 g fenol (aniq tortma) 250 ml hajmli o‘lchov koibasida suvda
eritilib, belgisigacha suv bilan suyultiriladi. 25 mi eritma og‘zi mahkam
berkitiladigan hajmi 250 ml bo‘lgan kolba (bromlash uchun :dish)ga
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solinib, 530 ml 0,1 mol/l kaliy bromat, 1 g kaliy bromid va 190 ml 50%
1i sulfat kislotasi go‘shib, 15 minutga qoldiriladi. So‘ng 20 mi kaliy yodid
eritmasi go‘shib chaygatib, 20 minut qorong'i joyda goldiriladi va ajralib
chiggan yod 0,1 mol/l natriy tiosulfat bilan titrlanadi (indikator —
kraxmal). Bir vagining o‘zida nazorat tajribasi hamn o‘tkaziladi.
E=M.m/6. 1 mi 0,1 mol/l kaliy bromat 0,001568 g fenolga mos
kelib, uning don meoddadagi migdori 98% dan kam bo'lmasligi kerak.

4.5.4. Yodatometrik usul

Usul aniglanuvchi moddaning kaliy yodat ta’sirida, kislotali sha-
roitda oksidlanishiga asoslangan. Jaravon kaliy vodid ishtirokida borib,
ekvivalent nugtada erkin vod ajralib chigadi va u kraxmal eritmasining ko‘k
rangga o‘tishi yoki organik erituvchi go‘shish bilan aniglanadi.

JO+6H*+6¢ — J"+3H,0

KJO,+6HCI+5KJ-» 3) +6KCl+3H,0

Eritmaning sharoiti o'ta kuchli kislotali bo'lsa, Kimyoviy jarayon
boshga yonalishda ketib, kraxmal eritmasining rangini o‘zgartirmaydigan
JC1, JC1,- kabi mahsulotlar hosil bo‘lishi mumkin. Bu usulning kam-
chiligi bo‘lib, reaksiva ko‘zlangan yo‘nalishda ketishi uchun ma'lum tad-
birlar ko‘rishni taqazo etadi.

2KJ+KJO,+6HCl> 3]Cl+3KC1+3H,0
2 +KIO +6HCI>5ICIH+KCI+3H,0

JCHHCI>HC)

Kuchli kislotali sharoitda hosil bo‘ladigan JCl,~ kraxmal indikatori
bilan rangli birkkma hosil qilmaydi. Bu holda eritrmaga suv bilan aralashmay-
digan organik erituvchi (xioroform, benzol) qo‘shib, titrlash organik eri-
tuvchi qatlamida qizil-binafsha rang hosil bo‘lguniga qadar davom ettiriladi.

Farmatsevtik tahlilda askerbin kislotasi, fivazid, apressin kabilar-
ning miqdori yodatometrik usul yordamida aniglanadi.

Askorbin kislota migdorini aniglash

OH OH O O
3 + KJO3 — 3 + KJ+ 3H 20
o (0]
MO HCI; HOHCl
CH,OH CH,0H
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KJO,+SKJ+6HCl 31 +3KCI+3H 0

Aniglash tartibi;

0,5 g (anig tortma) askorbin kislotasi 50 ml hajmli o‘lchov kol-
basida eritilib, suv bilan belgisigacha suyultiritadi. 10 ml eritmaga 0,5 ml
1% [i kaliy yodid, 1 m! 2% li xlorid kislotasi va 2 ml kraxmal eritma-
laridan qo‘shib, 0,1 mol/l1 kaliy yodat bilan turg‘un ko‘'k rang hosil
bo‘iguniga gadar titrlanadi.

E=M.m/2, | ml 0,1 mol/l kaliy yodit 0,008806 g askerbin kislo-
tasiga mos kelib, uning doi moddasidagi migdoti 99% dan kam bo‘Imasligi
kerak.

1.5.5. Nitritometrik usul

Bu usul tuzilishida birlamchi voki ikkilamchi aromatik aminoguruh
saglagan dori moddalarming miqgdorini antglashda keng gqo‘llaniladi.
Shuningdek, nitroguruh saglagan aromatik birikmalarni ham, dastlab
nitroguruhni aminoguruhgacha gaytarib olib, so‘ng tahlil gilish mumkin.

Nitritometrik vsu! birlamchi aromatik aminlarning kislotali sharoitda
diazoniy tuzi hosil gilishi, ikkilamchi aminlarning esa nitrozo—birikma-
lar hosil qilishiga asoslangan.

HaN NEN

NaN QO+ ZHC! .
—_— CI'+ 2H,0+ NaCl

NO
HN —R' N g

NaNOy+ 2HC)

[ e

+ H0+ NaCl

R R

Reaksiva natijasida hosit bo‘igan diazoniy tuzi beqaror modda bo‘lib,
xona haroratidan yuqori haroratda tezda parchatanib ketadi.
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OH
H0
CF —am + N+ HCI
t° 5
. R J &

Shuningdek, tahlil anigligi titdanuvchi aralashmaning muhit sha-
roiti, jarayonning bir xil yvo‘nalishda borishi, titrlash tezligi, ekvivalent
nuqtani aniglash usuli kabi bir gancha omillarga bog‘lig.

i. Ko'pchilik hollarda meoddani aniq migdori tortib olinib, 10 ml
suvda eritilgach, 10 mi suyultirilgan xlorid kislotasi qo‘shib, eritma hajmini
suv bilan 80 mi gacha yetkazish tavsiya etiladi. Eritmada hosil bo'lgan pH
diazotirlanish reaksiyasining borisht uchun qulay hisoblanadi.

Eritma pH muhitini hisoblash:

100 mil suyultirilgan xlorid kislotasida — 8,3 g HCI, bo'lsa 10 mi
da — 0,83 g HCI bo‘ladi.

80 ml eritmada — 0,83 g HCl bo‘lsa 100 ml eritmada — 10,37 HCI,
ya'ni eritmadagi xlorid kislotasining konsentratsiyasi 0,28 mol/1 bo‘ladi.

pH=-Ig{H "|=—1g0,28=0,553

2. Titrfash (8°Cdan past haroratda, ba’zi hollarda esa +5°C haroratda
olib borilib, bu harorat reaksiya mahsulotining turg'unligini ta’minlaydi.

3. Diazotirlanish reaksiyasini tezlashtirish va bir xil yo'nalishda olib
borish magsadida eritmaga kaliy bromid qo‘shiladi,

4. Tahlil anigligiga titrlash tezligi ham ta’sir etadi, chunki diazo-
tirlanish reaksiyasi sekinlik bilan ketadi. Titrlash ekvivalent nugtaga 0,5
ml golguniga gadar minutiga 2 mi dan, titrlash oxirida esa minutiga |
tomchidan titrant qo‘shish tezligida bajariladi.

Titrlash tezligini tartibga solish uchun avvaldan titrant hajmini
nazariy hisoblab olinadi.

5. Nitritometrik usulda tashqgi va ichki indikatorlardan fovdalanib,
tashqi indikator sifatida vodkraxmal qog'ozi, flavokridin gog‘ozi va
boshqgalar, ichki indikator sifatida esa tropeolin 00, neytral qizili va
tropeolin 00 bilan metilen ko‘ki enitmalari aralashmasi ishlatiladi.

6. Tekshiriluvchi eritmani titrlashdan avval nazorat tajribasi titrla-
nadi. Titrlash uchun sarf bo‘lishi mumkin boigan 0,1 mol/l natriy nitrit
hajmi V. =V +V bo‘ladi.

Aty nasany RALOTAR
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Novokainping miqdorini aniglash

Tahlil guyidagi kimivoviy jarayon bo'yicha boradi:

-

NH3 B NE=N . 7
+ NaNQy+ 2HGH —= CF+NaCl + 2H,0
~CaHs ~CH
COOCH LHAN, ™ ey COOCH LH N5
Csz L C2H5 _

Aniglash 1artibi.

0,3 g novokain gidroxiorid (aniq tortma) 10 ml suvda eritilib, 10
ml suyultirilgan xlorid kislota go‘shib, suv bilan eritmaning hajmi 80
ml ga yetkaziladi. Eritmaga I g kaliy bromid, 2 tomchi tropeolin 00 va
1 tomehi metilen koki eritmalaridan go‘shiladi va sovitib turilgan holda
(18—20"C dan past bo‘lgan haroratda) 0,1 mol/] natriy nitrit bilan
eritma qizil-binafsha rangdan ko‘k rangga o‘tguniga qadar titrlanadi. Titr-
lash ekvivalent nuqtaga 0,5 ml golgunicha minutiga 2 ml, so'ng mmutxga
1 tomchi titrant go‘shish tezligida bajariladi.

=M.m. 1 m} 0,1 mol/l natriy nitrit 0,2728 g novokainga mos kelib,

uning dori moddasidagi migqdori 99,5% dan kam bo‘lmasligi kerak,

Paratsetamolning migqdorini anigiash

Dastlab ikkilamchi amin bo‘lgan paratsetamol kislotali sharoitda
gidrolizlash orqali birlamchi aminga o'tkazib olinadi.

NHCOCH
T NH, NENT
+ NaNQy+ 2HCI —> CI'+ MaCl+ 2H,0
OH - L OH |
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Aniglash tartibi;

0,25 g paratsetamol {anig tortma) 100 ml hajmli kotbada 10 ml
suyultirilgan xlorid kislota qo‘shib vertikal sovitgichga tutashtirilgach, 1
soat davomida gaynatiladi.

Sovitgich 30 ml suv bilan yuvilib, kolbadagi suyuqlik diazotirlash
kolbasiga o‘tkaziladi (kolba og‘zi mahkam berkitiladigan bo‘lsa, diazotir-
lash kolbasiga o‘tkazish shart emas). So‘ng ! g kaliy bromid qo‘shib 0,1
mol/1 natriy nitrit bilan titrlanadi. Ekvivalent nugta yod kraxmal qog'ozi
bilan anigianadi. Reaksion aralashmadan shisha tayogcha yordamida yod
kraxmal gog'oziga | tomehi tomizilganda ko'k rang hosil bolishi titrlash
tugaganligini bildiradi.

kraxmal
2KJ+2NaNO,+4HCl —> ] +2NO+2NaCl+2H,0

Bir vaqining o‘zida nazorat tajribasi ham o‘tkaziladi.

E=M.m. I ml 0,1 mol/l natriy nitrit 0,01512 g paratsetamolga mos
kelib, uning dori moddadagi migdori 98,5% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Levomitsetinning miqdorini aniglash

Dastlab levomitsetindagi aromatik nitroguruh rux kukuni va xtorid
kislota eritmasida gaytarish orqalt aromatik aminoguruhga o‘tkazib
olinadi.

NH — COCHC, | NH —COCKCI ,
OoN CH-CH=CHOH 20" 2001y GH ~CH = CH O
OH -ZnClg -H0 OH
NH—COCHC,
HaM '@CH =CH — CHzOH + NaNQ, + 2HO ———=
]
OH
R NH =~ COCHCI,
NEN CH-CH—CH,GH | CF + Nalie 2H;0
OH

Aniglash taribi:

0,5 g levomitsetin (anig torima) 250 ml hajmli kofbaga solinib, 20
ml konsentrlangan xlorid kislota qo'shilgach, bir necha marta bo‘lib—
bo‘lib 5 g rux kukuni va yana 10 ml konsentrlangan xlorid kislota qo‘shiladi.
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www.ziyouz.com kutubxonasi



Qo'shilgan ruxning hammasi eritilgandan so‘ng, eritma fo‘laligicha diazo-
tirlash kolbasiga o‘tkazilib, muz bilan sovitib turilgan holda 3 g kaliy
bromid qo‘shilgach, sekinlik bilan 0,1 mol/l natriy nitrit bilan titrlanadi
(indikator — vodkraxmal gog‘ozi}.

E=M.m. 1 ml 3,1 mol natriy nitrit 0,03231 g levomitsetinga mos
kelib, uning dori moddadagi migdori 98,5% dan kam bo'imasligi kerak.

4.5.6. Bixromatometrik usul

Farmatseviik tahlilda bu usuldan metilen ko‘ki, akrixin, feramid,
xloroform tarkibidagi etil spirti va h.k. aniglanadi. Don moddaning kimyoviy
tuzilishiga garab, ba’zi hollarda bixromat kality cho‘kma holidagi kompleks
birikma hosil gilsa, boshga hollarda oksidlovchi bo'lishi mumkin:

Cr, 07 +14H"+6e D 2Cr"+7H,0

Eb=1,33 V

Feramid tarkibidagi ikki valentli temir bo‘vicha bixromatometrik
usulning bevosita titrlash tun bilan aniglanadi.

Feramidning aniq miqdori suvda eritilib, sulfat kislotali sharoitda,
difenilamin indikaton ishtirokida suyuglik yashil—binafsha rangga o‘tguniga
qgadar titrlanadi.

o

W

L

O
/ Cf / c
6 NH- ‘FeCly  + KCryOp+ HpS0, ——=12 NH;
™ R
N 2 N

+ Fey(804)a+ Cra(S0,)5+ K S0+ dFeCly+ 7H,0

OO % O -0 =

Difenilbenzidin

OO0l

pifenil difenchinon diimin sulfat tuzi

A4
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Metilen ko‘kining migdorini aniqlash

Tahtil metiten ko‘kining kaliy bixromat bilan kompleks birikma
holidagi cho'kma hosil gilishiga asoslangan. Kaliy bixromatning ortigchasi
yodometrik usul bilan aniqlanadi.

.
ch\N s N/CHg,
2 - ————
i s NeH, Cl" + KCra0s+ H3S0,
/
N

3

H3C\N S. A
’ \\ N\
HiC CH - Crgo?l + K804+ 2HGH
P 2
N

K,Cr,0,+6KJ+7H S0,~Cr(SO,) +3J,+4K S0, +7H,0
},+2Na,8,0,—2NaJ+Na, 5,0,

Aniglash tartibi:

0,25 g metilen ko'kiga (anig tortma) 100 ml hajmli o'lchov
koibasida [0 ml suv, 10 ml natriy atsetat eritmasi (25 g natriy atsetat
10 mi muz holidagi sirka kislota va 100 ml gacha suvda enitib tayyor-
langan) va 50 ml 0,1 mol/l kaliy bixromat go‘shib, o‘lchov kolbasi-
ning belgisigacha suv bilan suyultiriladi. Entma chaygatilib, filtr qog‘ozi
orgali filtrlab, dastlabki 15 ml filtrat tashlab yuboriladi. 50 ml filtrat
og‘zi mahkam berkitiladigan 300 m! hajmli kolbaga solinib, I3 ml
konsentrlangan xlorid kistota va 30 mli kaliy yodid eritmasi qo‘shilgach,
kolba tigin bilan berkitilib 3 minutga qorong'i joyda goldiriladi. Eritmaga
75 ml suv qo‘shib suyultiriladi va 0,1 mol/l natriy tiosulfat bilan
titrlanadi (indikator — kraxmal). Bir vagtning o‘zida nazorat tajribasi
ham o‘tkaziladi.

E=M.m./3. 1 mi 0,1 mol/l kaliy bixromat 0,01066 g metilen ko‘kiga
mos kelib, uning dori moddadagi migdori 97% dan kam bo‘lmasligi
kerak. Metilen ko'kining foiz migdon quyidagi formula yordamida hisobla-
nadi:
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Y, =V)-K-T-100-100-100
a(100-d)-50

V—tekshiriluvchi eritmani titrlash uchun sarf bo'lgan 0,1 mol/I
natriy tiosulfatning hajmi;

¥ —nazorat tajribasini titrfash uchun sarf bo‘lgan 0,1 mol/t natriy
tiosulfatning hajmi; ’

K—0,1 mol/l natriy tiosulfatning tuzatish koeffitsiyenti;

T—metilen ko‘kining 0,1 mol/l kaliy bixromat bo‘vicha titri;

a—metilen ko‘kining aniq tortmasi massasi, g,

d—metilen ko‘ki tarkibidagi namiikning foiz migdori.

Xloroform tarkibidagi etil spirti migdorini aniglash

Xloroformning turg‘unligini oshiruvchi modda sifatida unga etit spirti
go'‘shiladi. Jarayon etil spirtining nitrat kislotali sharoitda sirka kislota-
gacha oksidlanishiga asoslangan. Bixromat kaliyning ortigchasi esa yo-
dometrik usul bilan aniglanadi:

3C,H,OH+2K,Cr,0,+16HNO - 3CH COOH+4Cr(NO,),+4KNO,+1[H,0
K,Cr,0,+6KJ+14HNOQO,- 3] +2Ci(NO,),+8KNO,+7H,0
J,+2Na 5 0,~2Nal+Na,S O

Pl Bl | Finr Bt

Aniglash artibi:

Hajmi 300—500 mi bo‘lgan, og zi mahkam berkitiladigan idishga
25 ml 0,1 mol/l kaliy bixromat, 25 ml konsentrlangan nitrat kistota
go‘shib muz solingan suvda sovitilib, I ml xloroform qo‘shilgach,
vaqgti—vaqti bilan chayqatib turilgan holda 5 minutga qoldiriladi. So‘ng
100 mt suv, 5 ml kaliy yodid eritmasi solinib, 5 minutga qorong'i joyda
goldiriladi va ajralib chiggan yod 0,1 mol/l natriy tiosulfat bilan titr-
lanadi. _

Bir vaqtning o‘zida nazorat tajribasi ham o‘tkaziladi.

E=M.m/4. t ml 0,1 mol/t kaliy bixromat 0,00115 etil spirtiga mos
kelib, uning xloroformdagi migdori 0,6—1% bo‘lishi kerak.

Etil spirtining foiz migdori quyidagi formula orgali hisoblanadi:

V., =V)-K-T-100
v
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¥ wizoral tajribasini titrlash uchun sarf bo‘lgan 0,1 mol/l natriy
Yiemllainmg hajmi;

V, tckshiriluvchi eritmani titrlash uchun ketgan 0,1 mol/l natriy
Hosullatning  hajmi;

F tahlil uchun olingan xloroformning hajmi 0,1 mol/1;

K~0.1 mol/l natriy tiosulfatning tuzatish koeffitsiyenti;

T*-etil spirtining kaliy bixromai bo‘yicha g/ml lardagi titri.

4.5.7. Serimetrik usul

Usul kistotali sharoitda seriy (IV) — sulfatning seriy (ILI) suifat-
gicha qaytarilishiga asoslangan. Titrant sifatida seriy (IV) sulfatning 0,1
mol/t yoki 3,01 mol/l eritmalari ishlatiladi.

E'=+1,44 V. Bu wsulda indikator sifatida ferroin yoki difenilamin
olinadi. Farmatsevtik tahlilda arsen (il1) oksid, temir (11} sulfat, ami-
dopirin, tokoferol atsetat, vikasol, dixlotiazid va boshqa bir gator dori
moddalarning migdori ushbu usul yordamida aniglanadi.

Yikasolning migdorini aniglash

Vikasolning migdorini aniglashda kimyoviy jarayon uch bosgichda
boradi.
1. Vikasolga natriy gidroksid ta’sir ettirib, 2- metll 1, 4-naftaxinon

hosil qilish:
o o
CHj - :
S0;Na 1 CHy
+ NagOH —= + N80+ HoC
o 0

2. 2-metil—1, 4-naftaxinonni 2-metil—1, 4-naftogidroxinongacha
gaytarish:

3. 2- menl—l, 4 naﬁogldroxmonm seriy {1V) sulfatmng 0,1 mol/l
eritmasj bilan 2-metil—1, 4-naftoxinongacha oksidiash:
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OH o
CH3 CHy
+ 20 {50 + CoalSOuh + Hx50,
OH _ o

Indikator — ferroin O—fenantrolinni temir (I1) sulfatning 1,48%
i suvli eritmasida eritib tayyorlanadi.

Ekvivalent nuqtada ferroin komleksidagi Fe?* oksidlanib Fe™ ga
o‘tishi natijasida erttma yashil rangga bo‘yaladi:

Aniglash tartibi:

0,3 g vikasol (aniq tortma) 20 ml suvda eritilib, ajratish voronkasi-
ga quyilgach, 5 ml 1 mol/l natriy gidroksid solib, 3 mmarta 20 ml dan
xtoroform bilan ekstraksiva gilinadi. Birjashtirilgan xtoroformli ajratmani
10 mi suv bilan yuvib, qog‘oz filtr orqali filtrlab, haydaladi va xona
haroratida, vakuumda qurug goldiq golguniga gadar quritiladi. Qoldig 15
ml muz holidagi sirka kislotada erititib, 15 ml suyultirilgan xlorid kislota
va 3 g rux kukuni sotib 30 minut gorong‘i joyda goldiriladi. Eritma tezlik
bilan filtrlanib, kolbadagi qoldig va filtr 3 marta 10 mil dan suv bilan
yuvilgach, ‘birlashtisilgan filtratga 2—3 tomchi O0—fenontrolin eritmasi
tomizilib, 0,1 mol/l seriv {IV) sulfat bilan yashil rang hosil bo‘lguniga
gadar titrianadi.

Bir vaqtning o‘zida nazorat tajribasi ham o‘tkaziladi.

E=M.m/2. 1ml 0,1 mol/] seriy sulfat 0,01652 g vikasolga mos kelib,
uning dori moddadagi miqdori 95% dan kam bo‘lmastigi kerak.
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4.6. KOMPLEKSONOMETRIK USUL

Kompleksonometrik usul vordamida asosan ikki, uch va to'st valentli
metab tuzlarining migdori aniglanadi. Bu usul metal ionlarining po-
limminopolikarbon kislotalar va ularning tuziari bilan suvda eruovchan
bargarer ichki kompleks tuzlar hosil gilishiga asostangan. Tahlil olib
horishda titrant sifatida etilendiamintetrasirka kislotasining dinatrivli tuzi
olinadi. Uni shartli ravishda komplekson (111) yoki Trilon B deb ataladi.
Kompleksonometrik vsulda ekvivalent nuqtani aniglashda asosan metal
indikatorlar ishiatiladi. Shu bilan birga ekvivaient nugtani fizikaviy
usullaridan potensiometrik va ampermetrik usul yordamida ham anigla-
nadi. Trilont B metal ionlari bilan, ularni necha valentliginidan gat’iy
nazar, stexiometrik birikkan holda xelat kompleks birikma hosil giladi.

Etilendiamintetrasirka kislotaning dinatrivli tuzi metal iontari bilan
hosil gilgan kompleks birikmaning barqarorligi, metall ionining zaryadiga
va eritmaning pH muhitiga bog'liq bo'ladi. Titrlanadigan eritmaning ¢N ini
kerakli bo‘lgan rN mubhitga keltirish uchun turli bufer eritmalardan
foydalaniladi. .

Uch, to'rt valentli metafl ionlari, Trilon B bilan Kkislotali, ikki
valentli va og'ir metal ionlari esa asosan ishqoriv yoki gisman Kkislorali
muhitlarda kompleks birikma hosil giladi.

Kompleksonometrik usulda ishlatiladigan indikatorlarni metall in-
dikatorlar deb ataladi. Bu indikatorlar o'zlarining kimyoviy tuzilishiga
garab turli guruhlarga kiradi. Ular kislotali yoki ishqoriy muhitda metall
ionlari bitan turli xi! rangdagi kompleks tuzlarini hosil giladi. Bora-
digan jarayonni quyidagi kimyoviy reaksivalar bilan ifodalash mum-
kin:

e
OH OH OH o g o
L} ]
NN M P:I'PI&I
D * ZH._
Nalys SOyNa NaG,S SO:Ma

Kislotali xrom tog ko'k, ko'k mngli, pH=95-10.0 Qizil rangli, pH=95-100
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yoki

Kistotali xrom gora, pH=95-100 Qizil rangli pH=9,5—-10.0
nZ _.CH;CO0Na NaOaS L CHZC00"
NE
éH CHZCOOH ' ‘;-P.'f‘_: 00\
s | 2 (l;Hz --"n N
CH2 CH, ",.Me 2Na
CH,COONa | 7/
g NiZCH,C00
" CH,CO0M CHLCOD
yoki
H,Jnd+Me?* +Melnd+2H"*

Me?'Jnd*+Na,H,V-[MeV]* *2Na*+H,Ind

Kompleksonometrik usulda metall tonlarni aniglashda indikatorlardan
berillon -11 UPEA, kalsion UPEA, kislotali xrom to‘q ko'k, ksilenol
pushtist, magnezon UPEA, metiltimol ko‘ki, mureksid, pirokatexin
binafsha rang, suifarsazen (plyumbon UPEA}, xromazurol, Kislotali xrom
qora {erixrom qgora T) va boshgalar go‘llanishi mumkin.

Kaisiy ionini aniglash uchun kislotali xrom ko‘k, kalsion UPEA,
mureksid olinadi.

Magniy ionini aniglash uchun erioxrom gora T, berillon 11 UPEA
va magnezon UPEA, rux ionini aniglash uchun sulfarsazen va erioxrom
gora T, vismut tonini amqlash uchun pirokatexin binafsha rang va ksile-
nol pushtisi olinadi.

Qo'rg’oshin tonini aniglashda esa sulfarsazen va ksilenol pushtisi,
simob ionini aniglashda erioxrom gora T olinadi.
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Ba'zi bir metal indikatorlarining tuzilish formulasi:

OH
OH
Nao;S
i I | N:N
Hal,& S0sMa
Kislotali xvom to'g-ko'k Erioxrom qora
HOOCH,C N N,c:-«zooou
HOOCH20 | ~CH,CO0H

HiC
HiC c CH,
@ -

Pirokatexin binafshasi Ksilenot pushtisi (KO)

SON
Y| NO, COOH
H
O OH HO O AsO:H; OH
NaQ;S SOsNa
Na(,5 S0;Na

Katsion {erixrom qora) suifarsazen Natriy sulfasalitsitat

Z~Z

Kalsiy xlorid migdorini aniglash

Aniglash tartibi;

0,8 ¢ atrofida {aniq rortma) kalsiy xtorid 100 m! hajmli o'lchov
kolbasiga suv bilan yuvib o‘tkaziladi va suv bilan belgigacha yetkaziladi.
Hosil bo'lgan eritmadan 25 mi olib, 250 ml hajmli kolbaga solit, 5 ml
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ammiakli bufer (rN=9,5—10,0} va 7 tomchi erixrom ko'ki eritmasi (20—
30 mg qurug kukuni} qo‘shib, 0,05 mol/l Trilon B eritmasi bilan ko'k
binafsha rang hosil bo'lguniga gadar titrlanadi. | ml 0,05 mol/t Trilon B,
0,01095 g kalsiy xtoridga to'g'ri keladi. Kalsiy xtoridning miqdori 98%
dan kam bo'lmasligi kerak.

www.ziyouz.com kutubxonasi



V bo‘lim
DORI VOSITALARI MIQDORIY TAHLILINING
FIZIKAVIY VA FIZIK-KIMYOVIY USULLARI

5.1. POTENSIOMETRIK TITRLASH USULI

Potensiometrik titrlash — neytrallash, cho‘kma va kompleks hosil
qilish, oksidlanish-qaytarilish va boshga usullar yordamida bajariladigan
migdoriy tahlilda ekvivaient nuqtani aniglash uchun go‘llaniladi. Rangli
va loyqa eritmalarini titrlash uchun ham ushbu usuldan foydalanish
mumkin. Bu vsulda titrlash jarayondagi alohida tanlangan elektrod jufili-
gida hosil bo‘ladigan elektr yurituvchi kuchini (EYK) o¢‘lchash orgali
titrantni ekvivalent hajmi aniglanadi.

Elektrod jufiligi tagqoslash elektrodi va indikator elektroddan ibo-
rat, Indikator elekirod potensiali tit¢lash jarayonida faol gatnashuvchi
voki hosil bo‘luvchi ionlar konsentratsiyasi bilan bog'liq bo‘lib, taggos-
lash elektredining potensiali doimiy giyimatini saqlab qoladi. Titrlanganda
elekirod jufiligi odatda tekshiriluvchi eritmaga tushiriladi.

Taqqgoslash elektrodidan -diffundirlanayotgan ionlar titrlash jara-
yoniga to‘sqinlik gilsa, taggoslash elektrodi va tekshiriluvcht eritma elek-
trolitik ko‘prik orgali tutashtiriladi. Ushbu elekirolitik ko’prik ionlan to‘sqinlik
gqilmaydigan elekirolit eritmasi bilan to‘ldirilgan P-shakldagi naycha
ko'rinishda bo‘ladi (9-rasm).

{

Emv

9-rasm. Potensiometrik
titrlash usulida ekviva-
lent nustani anislash.
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Suvsjz sharcitda potensiometrik titrlash usulida elektrolitik ko‘prik voki
tagqoslash elektrodi kaliy yoki litiy xloridni tegishli suvsiz erituvchidagt
eritmalart bilan to‘ldiriladi. _

Tahlil davomida titrlangan eritmani byuretkadan bir xil miqdorda
aralashtirib turilgan holda qo‘shiladi. Ekvivalent nugtaga yaqinlashgan-
da titrantni 0,1 ml yoki 0,05 ml dan qo‘shilib, har gal EYK o‘lchanadi.

Indikatorti elektrod va tagqoslash elektrodi orasidagi potensiallar
fargidan paydo bo‘ladigan EYK yuqori om li potensiometr yordamida(pH-
metr bilan) o'lchanadi. Ekvivalent nugtaga yaginlashgan sari EYK giy-
mati keskin o‘zgarib, EYK o‘zgarishi (AE)titriovchi miqdorining
o‘zgarishiga { A}/ ) nisbatini mutiogq qiymati bu nugtada maksimal bo‘ladi.

Titrlash natijasini grafikda ifodalab, hosil bo‘lgan egri chiziq vor-

_ ) o AE AE
damida ekvivalent nuqtani hisoblash yo'li bilan N A(Ei:;) mak-

simal qiymatini anigtash mumkin.

XI Daviat farmakomeyasidagi “Potensiometrik titrlash” umumiy
maqolasida potensiometrik titrlash egri chizig'i, titrantning ekvivalent
miqdorini hisoblash namunasi, turti usuilarda titrlashda elekired tizimini
tanlash jadvali keltirilgan. Kislotali-asosli titrlashda’ — shisha elekirod,
cho'ktirish usuli go‘llanganda — kumush elektrod qo‘llanadi. Oksidla-
nish-gaytarilish reaksivasiga asoslangan usullarda platinali indikator ele-
kirad go‘llanadi.

Potensiometrik titrlash orgali fenazepam miqdorini aniqlash

0,3 g fenazepam (aniq tortma) 20 ml xloroformda eritiladi, 20 ml
sitka angidridi go‘shiladi va 0,1 mol/l perxlorat kislotasi eritmasi bilan
potensiometrik usulda titrlanadi. Indikator elekirodi sifatida shisha elektrod
go‘llanadi. Bir vagining o‘zida nazorat tajribasi o'tkaziladi. 1 ml Q,1mol/]
perxtorat kislota eritmasi 0,03496 g fenazepamga mos keladi (preparatning
miqgdori 99,0% dan kam bo‘lmasligi kerak).

Ampitsiflinning 250—500mg jelatinli kapsulasi migdoriy tahlili

Reaktiviar: suyultirilgan natriy gidroksid eritmasi (42 g/1) perxlorat
kislotaning 1 mol/! (suvli) eritmasini tayyorlash uchun (8,6 ml 70%
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perxtorat kislotasi 100 ml o*lchov kolbasida belgisigacha suv bitan yetka-
siladiy;

atsetat buferi eritmasi {pH 4,8);

formamid — tahlil uchun toza namunasj;

0.05 mol/t simob perxlorat eritmasi.

Aniglash tartibi:

0.1000 g (aniq tortma) suvsiz ampitsillinga mos keladigan mayda-
langan Kukun titrlash kolbasiga o‘tkazilib, suyultiritlgan natriy gidroksid
eritmasidan qo'shiladi va 10 minut davomida elektromagnit aralashtir-
gich vordamida aralashtiriladi. So‘ngra perxlorat kislotaning 4,6 ml erit-
masi, 20 ml bufer eritmasi, 5 ml formamid eritmasi qo'shiladi va simob
perxlorat eritmasi bilan 0,6 mi/min. tezlikda (platinali va kalomel elek-
trodlari ishiirokida) potensiometrik grafikda bukilishgacha {2 — chigim)
titrlanadi.

I ml 0,05 mol/! simob perxlorat eritmasi 0,01747 g suvsiz ampit-
sillinga mos keladi.

Ampitsillinning foiz migdori {A) quyidagi formula bo‘yicha hisobla-
nadi:

= «-0,01747-100

1

bunda:

a—0,05 mol/l simob perxlorat eritmasining titriash uchun ketgan
ml migdori;

n—namuna og'irligi, 2.

Suvsiz ampitsillinning bitta jelatina kapsuladagi migdort quyidagi
formula bo'yicha hisoblanadi:

P B z
(A ) ¥
d—suvsiz ampitsillinning ko‘rsatilgan gramm miqdori, g;
A—ampitsillinning foiz miqdori;
B—parchalanish mahsulotlarining foiz migdori;
m—bir jelatina kapsulaning o‘rtacha ogirligi, g.

Parchalanish mahsulotlarini aniglash

Reakiiviar: formamid — tahli} uchun toza namunasi;
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atsetat bufer eritmasi (pH 4,8);

0,05 mol/l simob perxdorat eritmasi.

Aniglash 1artibi:

0,5 g (aniq tortma) suvsiz ampitsillinga mos keladigan maydalangan
kukun tortib olinib, titrlash kolbasiga o‘tkaziladi, so‘ngra 10 ml form-
amid va 10 ml suv qo‘shiladi. Aralashma 10 minut davomida ultratovush
hammomida tortma erib ketgunicha chayqatiladi. Keyin 20 mi bufer
eritmasi qo‘shiladi va simob perxlorat eritmasi bilan suvsiz ampitsiliin
migdorini aniglashdagi kabi titrlanadi (b-chiqim).

Parchalanish mahsulotlarining foiz migdori quyidagi formula bo‘yicha
aniglanadi:

. 5-0,01747-100

n
bunda b—titrlash uchun sarflangan 0,05 mol/l simob perxlorat eritmasi
migdori;
p—ampitsillin kukunining aniq tortmasi, g.

B 10-rasm. Potensiometrik titrlashda
elektrodiaming poylashish chizmasi.

,.J a-indikator elektrod; b-solishtiriluvchi

— elektrod; d-elektrolitik ko'prik; e-titr-

lash byuretkasi.
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11-rasm. Potentsiometrik titrlash uskunasi.
I—titrlash byuretkasi; 2—millivolt yoki pH ko‘rsatkichli potentsiometr;
3--standart elektrod (solishtiriluvchi elektrod): 4—indikator elektrod; 6—elek-
tromagnit aralashtirgich; 7—titrlash idishi.
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5.2. POLYAROGRAFIK USUL

Polyarografik usul — tekshiriluvchi moddaning elektroliz jarayonida
gaytarilishi yoki oksidlanishi natijasida hosil bo‘ladigan tok kuchini
o‘Ichashga asoslangan elektrokimyoviy tahlil usulidir.

Moddaning e¢lekirolizi jarayonida hosil bo‘ladigan elektr tokining
yacheykaga ta'sir ettirilgan kuchlanishga bog'ligligi volt-amper grafigi
tarzida ifodalanib, “polyarografik to‘lgin™ deyiladi (12-rasm).

J
A
12 3 - .‘ . -
Tokning qiymati
10F
g Sr
£ B
o 6 =
2 g
= . . =
4r Yarim to'lqin -
-
al =)
Qoldiq tok =
0 i 1 .1 ? L sz 1 1 L 1 |
06 07 08 09 10 1t 12 13 14 15

Voltlar

12-rasm. Volt-amper grafigi.

Jarayon elektroliz idishi (elektrolizer), tomchili simob elektrodidan
iborat bo‘lgan mikrokatod va katta yuzaga ega bo‘lgan elektrolizer tubiga
solingan simob yoki to‘vingan kalomel anodidan iborat bo‘lgan ele-
ktrolitik yacheykada olib boriladi (rasm 13).

Elektroliz boshlanishida elektrodlarga beriladigan sekinlik bilan ortib
boruvchi kuchlanish ta’sirida tok kuchi juda oz o‘zgarib, bu volt-amper
grafigida “qoldiq tok” deyiladi. Tahlil gilinayotgan moddaning gaytarilish
potensiali qiymatida tok kuchining keskin ravishda ortishi kuzatilib, bu
“tok ortishining chegara giymati” devyiladi.

“Tok ortishining chegara giymati”da elektrod yuzasida gaytarilgan
modda konsentratsiyasi bilan eritmaning asosiy moddasidan elektrod atrofiga
diffuzivalanadigan modda konsentratsiyalari orasida muvozanat hosil bo'ladi.
Modda diffuzivalanishdan tashqari efektr maydonning kuchi ta’sirida
ko‘chish (migratsiya) orgali ham Kkatodga oftishi mumkin.
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Diffuziya toki [lkovich tenglamasi bilan tavsiflanadi.
J,=607eneDY2 o m¥atibeg
formulada:

J,—o'rtacha diffuzion tokning mikroamperlardagi qiymati,

n—reaksivada ishtirok etuvchi elektronlar soni;

D—diffuziya koeffitsiventi, sm?/sek larda;

m—kapillyardan ogib tushadigan simobning mg/sek lardagi miqdori;

t—bitta tomchining hosil bo‘lish vaqti;

c—aniglanuvchi moddaning mol/l lardagi konsentratsiyasi.

Tlkovich tenglamasiga ko‘ra, o‘rtacha diffuzion tok tekshirituvchi
namunadagi modda konsentratsivasiga to‘g'ti mutanosib bo‘lib, haroratga
va kapillar tavsifiga ham bog‘liq. Kapillar 0,03—¢,05 mm diametrga va 6—
10 sm uzunlikka ega bo‘lishi kerak. Kapillyarning ustki gismidan ele-
ktrolizerdagi simob yuzasigacha bo‘lgan simob ustunining balandligi 40
sm dan 80 sm gacha bo‘lib, kapiltarning aniq uzunligi va simob ustu-
nining balandligi tomchi hesit bo‘lish vaqti 3—5 sekund etib moslash-
tiriladt. : _

Polyarografik yacheykaning harorati £0,5%C atroftda doimiy bo'lib,
haroratning 1"C gacha o‘zgarishi diffuzion tokning 2—3% ga o'zgarishiga
olib keladi.

Polyarografik to‘lgin moddani sifat va miqgdor jihatdan tavsifiash
imkonini beradi.

Yarimto'lgin potensialining gtymati (E, ) polyarografiyalanuvehi mod-
daning sifat tavsifnomasi bo‘lib, to'yvingan kalomel elektrodiga nisbatan
o‘lchanadi. U eritma tarkibiga bog‘lig bo‘lib, pH ga va eritmaga kompleks hosil
giluvchi moddalar qo'shilishiga garab o‘zgarishi mumkin.

Polyarografik sifat tahlilida tekshiriluvehi namunadagi modda kon-
sentratsiyasi bilan mutanosib bo‘lgan diffuziya toki ortishining chegara
giymatlarini o‘lchashga asoslangan ko‘chib o‘tuvchi (migratsion) tokni
kamaytirish va tekshiriluvchi eritmaning clektr o‘tkazuvchantbigini oshi-
rish magsadida “fon” deb atalgan elektrolitdan 50—100 hissa ortiq
qo‘shiladi.

“Fon”ning qaytarilish potensiali volt-amper grafigida aniglanuvchi
modda potensialiga nisbatan manftyrog maydonda joylashadi.

Polyarografik migdoriy tahlil kalibrlangan grafik tuzish, standart
namunadan foydalanish va go‘shimchalar qo‘shish usullari bilan
o‘tkaziladi.
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MTX talabi bo‘yicha tayyorlangan tekshiriluvchi eritma harorati
+0,5°C oralig‘ida doimiy bo‘lgan elektrolizerga quyilgach, polyarografik
faol kislorodni sigib chigarish maqgsadida §0—~15 minut davomida
undan azot yoki vodorod o‘tkaziladi. Faol kislorodni natriy sulfit yoki
metol—(n—metilaminooksifenol) go'shish orgali ham bog'lash mum-
kin.

Tomehili simob elektrod tekshiriluvchi eritmaga joylashtirilgach,
simob tornchilarining oqib tushishi moslashtirilib, xususiy magolada
ko‘rsatilganiga ko‘ra polyarogramma olinadi. Bir vagtning o‘zida standart
namunaning polyarografik to‘lgini olinib, uning balandiigi (mm iarda)
grafik bo‘yicha topiladi.

Tekshiriluvchi eritma tarkibidagi aniglanuvchi moddaning migdori
quyida ko‘rsatilgan usullardan biri bo‘yicha hisoblanadi.

. Kalibrlangan grafik tuzish wsuli.

Bu wsuldan foydalanilganda standart namunaning turli konsentrat-
sivalardagi eritmalari tayyorlanib, polyvarogrammalari olingach,
to‘lginlarning balandligi o‘lchanadi. Olingan qiymatlar asosida koordina-
talari to'lgin balandligi — konsentratsiyadan iborat Kkalibrlangan grafik
tuziladi.

So‘ng tekshiriluvchi eritmaning polyarogrammasi olinib, to‘lgin
balandligi aniglangach, kalibrlangan grafikdan foydalanib, uning kon-
sentratsiyasi topiladi.

Bu usul bir turkum dori vositalarini tahiil qilish uchun qulay.

2. Standart namunadan foydalanish usuli

Tekshiriluvehi eritmaning taxminiy konsentratsivasi ma’ium bo‘lsa,
standart namunaning turli konsentratsivalardagi bir qator eritmalarini
tayyorlamasdan, konsentratsiyasi tekshiriluvchi eritma konsentratsiyasiga
yagin bo‘lgan 2—3 eritma tayvorlash va ularning polyarogrammalarini
olish orqali eritma konsentratsivasini aniglash mumkin.

formulada:
C,~tekshiriluvchi eritmaning Konsertratsiyasi;
C —standart namuna eritmasining konsentarsiyast;
H —tekshiriluvchi eritma polyarogrammasidagi to‘lgin balandligi;
H —standart namuna eritmasi polyarogrammasidagi to‘lgin balandligi.
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g—o‘lchangan burilish burchagi, gradus;

L—qatlam qalinligi, dm;

S—eritmaning foiz migdori.

Suyuq holdagi dori moddalarning solishtirma burish burchagi esa
quyidagi formula yordamida hisoblanadi:

aF; =%

Optik faol modda burish burchagi orgali uning eritmadagi konsen-
tratsiyasi va tozaligi aniglanadi. Moddaning tozaligini solishtirma burish
burchagint hisoblash orgali aniglanadi.

Optik faol moddalarning foiz migdori quyidagi formula orgali topi-
ladi:

_ o100
el

[af]“ giymati ma’lum oraliqdagi konsentratsiva uchun doimiydir.

Moddaning burish burchagini 0,002 aniglikda o‘lchash imkonini
beradigan polyarimetrlarda o'ichanadi.

Buning uchun avval: toza suyuq moddalar nchun bo‘sh kyuveta
orqali, eritmatar uchun esa erituvchi orqali uskuna nol nuqtasiga keltiri-
fadi. Nol nugtada analizator prizmalarining ikkala ko‘rish maydoni bir
xil vyoritilgan bulishi lozim.

Bu jarayon uch marotaba takrorlanadi va uning o‘rtacha giymati
prizmaning *nol” holati deb gabul qilinadi. So‘ngra tekshiriluvchi mod-
daning burish burchagi aniglanadi. Tekshiriluvchi moddaning burish
burchagi bilan “nol” nuqta orasida farg burish burchagini («) ko‘rsatadi
(16-rasm). s

Solishtirma burish burchagi orgali dori vositalarining sifati anigla-
nadi.

Xinin gidroxloridning 0,1 M xlorid kislotasidagi tayyorlangan 3%
li eritmasining solishtimma burish burchagi — 245" atrofida bo'lishi lozim.

C\'

-

Mento! miqdorini aniglash
Aniglash rtartibi: B
2,0 g mentol (aniq tortma) 20 ml 25% li spirtda eritilib, galinligi
10 sm bo‘lgan kyuvetaga solinib, polyarimetrda eritmaning burish bur-
chagi aniglanadi. Dori moddasidagi mentolning foiz miqdori quyidagi
formula vordamida hisoblanadi:
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a-100-V

[a]!, d-a
formulada:

o —eritmaning burish burchagi;

C=

[a']n —mentol eritmasining solishtirma burish burchagi — adabiy

manbalarda keltirilgan ma'lumotga ko‘ra — 43"-51Y ga teng;
a—tahlil uchun olingan mentolning aniq migdori, g;
—kyuvetaning qatlam qalinligi — 1 dm;
P—tekshiriluvchi eritmaning hajmi.

Riboftavinning solishtirma ourish burchagini amiqlash

Aniglash rartibi:

0,1 g riboflavin (aniq tortma) 4 mt 0,1 m kaliy gidroksidning spirtli
eritmasida eritilib, tozalangan suv bilan eritmaning hajmi 20 ml ga
yetkaziladi va eritma tayyorlanganidan so‘ng 30 minut o‘tguniga qadar
polyarimetrda burish burchagi aniglanadi.

Riboflavinning solishtirma burish burchagi — 110* dan — 130°
gacha bo‘lishi lozim.

16-rasm. Polvarimetrning tuzilish chizmasi.
I—polyarizator prizmasi; 2—aniglanuvchi eritma sol:ngan kyuveta:
3—analizator prizmasi.
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5.5. ELEKTROMAGNIT NURLANISHNING
YUTILISHIGA ASOSLANGAN USULILAR

5.5.1.Tahlilning fotometrik usullari

FFotometrik usullarga tekshiriluvchi eritma tomonidan nurning yutil-
whiga — absorbsiyasiga asoslangan fotoelektrokolorimetrik va spekirofotometrik
usullar kiradi. Bu usuliar elekiromagnit nurlanishning taniab yutilishiga
msoslangan bo‘lib, bunda molekuladagi yoki iondagi elektronlar holati
asosiy ahamiyat kasb etadi.

Har ganday modda tebranish soni (chastotasi) ma’lum bir givmat-
ga cga bo‘lgan elektromagnit nurni yutadi. Elektromagnit nurlanish to‘lgin
va korpuskular xossalarga ega bo'lib, rurdanish va yutilish jarayonlari
kvantlar tarzida amalga oshadi:

AE=hv=nL
P

formulada:

AE—purlanish energivasining vutilish jaravonidagi o‘zgarishi;

h—Plank doimiysi (6,5 10-¥ erg/s);

v—tebranish soni (chastota};

c—nurning bo‘shligdagi tezligi (310" sm/s);

A—to'lgin uzunligl. '

Tebranish soni gerslar bilan, to‘lgin uzunligi esa sm, mKkm
(10*m), nm {10*m) va angestremlar (!f\ = 10-'*m} bilan ifodalanadi.

Ba’zan nurlanish to‘lgin soni bilan ham tavsiflanadi:

. 11

V=——
A ¢

v=nurning 1 sm iga to‘g'ri kelgan to'lqin soni bo'lib, sm*' larda
ifodalanadi. Monoxromatik nurning modda tomonidan yutilish intensiv-
ligini nur vutilishining birlashgan gonuni — Buger-Lambert-Ber qonuni
orqali tushuntiriladi.

Monoxromatik nur modda (voki uning eritmasijga yo'naltirilganda
uning bir gismi kyuveta devorlaridan gaytib, ikkinchi qgismi yutilib,
uchinchi gismi esa kyuvetadan o‘tadi. Agar monoxromatik nurning dast-
labki intensivligini J , kyuvetadan qaytgan nur intensivligini J , modda
tomonidan yutilgan nur intensivligini J_ va eritmadan o'igan nur in-
tensivligini J bilan belgilasak, .= J + 1+ I bo‘ladi.

Fotometrik usullarda solishtiriluvchi va tekshiriluvchi eritmalar so-
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lingan kyuvetaiar bir xil bo‘iganligi uchun J ni e’tiborga olmasak,
J, =1 +3 bolib, yutilgan nur intensivligi Buger-Lamberi-Ber gonuni
orqaﬁ aniglanad::

J g/
lgiT”“—*K'-C-], TUZD D=x-c-i

yoki
D=E".cil pD=g.c-I

ler

formulalarda:

J,—nurning dastlabki intensivligi;

J—eritmadan o'tgan nur intensivligi;

x—yutilish ko‘rsatkichi;

D—eritmaning optik zichligi;

E™—solishtirma yutilish ko‘rsatkichi;

g—molyar yutilish ko‘rsatkichi yoki ekstinksiya koeffitsienti;

{—eritma qattarmining qalinligi;

e—eritmaning konsentratsiyasi.

Nur yutilishining birlashgan qonuni Buger-Lambert va Ber qonun-
lari asosida keltifib chigariladi.

Buger-Lambert gonuni nurning yutilishini yutuvchi eritmaning gatlam
galinligiga bog'ligligini ifodalaydi.

'} kv J
[H]
k—yutilish ko‘rsatkichi.
Ber qonuni esa nurning yutilishini eritma konsentratsivasi bilan
bog‘laydi.
k=x-c
x—konsentratsiyasi birga teng bo‘lgan eritmaning yutilish ko‘rsatkichi
J Zkw J e .
=107y — =107 (ig);

1] 1+

Ig

=-x-c-v-1g10; lgl0=1

AR
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. Relraktometrni sozlash

2. Tekshiriluvchi eritmaning nur sindirish ko‘rsatkichint aniglash va
ani, agar lozim bo‘lsa, normal haroratga o‘tkazish

3. Hisoblash formulasi voki refraktometrik jadvaldan foydalanib,
aniglanuvehi moddaning foiz yoki grammm miqdorini hisoblash.

Refraktometr tozalangan suv yordamida sozlanib, buning uchun
kamida besh marotaba nur sindirish ko‘rsatkichi aniglanadi va tozatangan
suvning aniglangan nur sindirish ko‘rsatkichiari bilan solishtirilganda farq
(Anf,”) 0,0002 dan ortig bo‘lmasligi kerak.

Tekshiriluvcht eritmaning nur sindirish ko'rsatkichi aniglanib, loz-
im bo‘fsa normal haroratga otkaziladi. Edtmaning nur sindirish ko‘rsatkichi
n = n, + CF formula bilan ifodalangani uchun eritmaning konsentratsiyasi

c=""T

) F
tormusla bilan hisoblanadi.

C—eritmaning foiz konsentratsiyasi;

a—eritmaning nur sindirish ko'rsatkichi;

n—etituvchining nur sindirish ko*rsatkichi;

F—refraktometrik omil bo'lib, eritma konsentratsiyasi 1% ga o‘zgarganda
nur sindirish ko‘rsatkichi qanchaga o'zgarishini ko‘rsatadigan kattalik.

Aniglanuvchi eritma bir nechta moddalardan iborat bo‘lsa, nur
sindirish ko‘rsatkichi erituvchining va eritmadagi moddalar nur sindirish
ko‘rsatkichlari yig‘indisidan iborat bo‘ladi

n=nmn-+n+n+ +nykin=n+CF+ CF +.+CF,

Bir necha moddalardan iborat bo‘lgan eritmadagi moddalardan bir-

tning konsentratsiyasi quyidagi hisoblash formulasi yordamida aniglanadi:

_n=(my+C, F +. .+ CF)
F,

C

n—murakkab tarkibli eritmaning nur sindirish ko‘rsatkichi;
n,—erituvchining nur sindirish ko‘rsatkichi;

$,8,8—eritmadagi moddalarning foiz konsentratsiyasi;

F,F, F—refraktometrik omillar.

Nur sindirish ko'msatkichining giymati asosida aniglanuvchi modda
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konsentratsiyasini refraktometrik jadvaldan foydalanib aniglash ham
mumkin. Bunda ko‘pincha jadval giymatlarini interpolyatsiyalashga to'g'si
keladi.

Refraktometrik jadvaini interpolyatsivalash, nur sindirish
ko‘rsatkichining butundan keyingi to‘rtinchi giymatiga mos kelgan kon-
sentratsivadagi farqni refrakiometrik jadval ma’lumotlari asosida topib,
so‘ng eritma konsentratsiyasini hisoblashdan tborat.

Masalan: 10% i glukoza eritmasining nur sindirish ko‘rsatkichi

n'=1,3474 ga teng.
Refraktometrik jadvalda quyidagi qiymatlar berilgan:

n C,
1,3470 9,80
1,3480 10,10
An=0,001 AC=0,3

Nur sindirish ko‘rsatkichining butundan Keyingi to‘rtinchi xonasiga
mos konsentratsiya quyidagi formuladan topiladi:

_a-AC0.0004-0,3

= =0,12%
0,001 0,001

formulada:

b—nur sindirish ko‘rsatkichining butundan keying! to‘rtinchi xo-
nasiga mos kelgan konsentratsiva;

a —nur sindirish ko'rsatkichining butundan keyingi to'rtinchi xo-
nasi qiymati;

AC —refraktometrik jadvaldan olingan konsentratsivadagi farq.

Eritmaning konsentratsiyasi esa guyidagicha hisoblanadi:
<= C+b=2980+ 012 =992%
lnterpolyatswa[ashm yuqorida benlgan q:ymatlar asosida ushbu usul
bilan ham bajarish mumkin.
1,3480 — 1,3474 = (,0006
bunda 1,3480—refraktometrik jadvaldan- olingan nur sindirish
ko‘rsatkichining yugori giymati
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. 3474—nur sindirish ko'rsatkichining aniglangan qiymati
: A ’ L} ‘09.‘
. C_ 0,0006-0,3 ~0.18%
0.001 0,001
X,=C-—b=10,10 - 0,18 = 3,92%

C—nur sindirish ko'rsatkichining yuqori giymatiga mos konsentrat-
siyal.

Moddaning ma’lum konsentratsivaga mos keladigan refraktometrik
omilini, uning dastlabki refrakiometrik omili asosida F = F kC formula
vordamida hisoblash mumkin.

F,—moddaning 1% 1i eritmasiga mos kelgan refraktometrik omily;

k—tuzatish koeffitsiventi;

S—eritma konsentratsiyasi.

Glukozaning 5,10,25,40% li in’yeksion eritmalaridagi migdorini
aniglash

Aniqlash rartibi:

Eritma 30 minut davomida stakandagi harorati 20°C bo[gan suvga
solib qo‘yiladi va refrakiometr orqali 30 minut davomida harorati 20°C
bo‘lgan suv o‘tkaziladi. Refraktometr prizmasiga harorati 20°C bo‘lgan bir
necha tomchi suv tomizilib, nur sindirish ko‘rsatkichi aniglanadi. Prizma
tibbiyot binti bilan quruq holga kelguniga gadar artilib, bir necha tomchi
tekshiriluvchi eritma tomizib 3—4 marta nur sindirish ko*rsatkichi anigla-
nadi va hisoblash uchun o‘rtacha giymat olinadi (15-rasm).

15-rasm. Refraktometming tuzifish
chizmasi.

. 3 I~nur sindirish ko‘rsatkichini aniglash
y: shkalasi; 2—ko‘rish naychasi; 3—tekshin-

. luvchi eritma yoki modda; 4, 5—ostki va
ustki prizmalar; 6—okulyar.
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I ml eritmadagi glukozaning gramm miqgdori quyidagi formula orqali
hisoblanadi:

X=X
0,00142-100

A—1 ml eritmadagi glukozaning grammfardagi migdori;
n—eritmaning nur sindirish ko‘rsatkichi;
n,~tozalangan suvning nur sindirish ko‘rsatkichi;
0,00142—glukozaning refraktometrik omili.

IKki komponentli dori turi tarkibidagi aminokapron Kkislota
miqdorini refraktometrik usul yordamida aniqlash

Tarkibi: Aminokapron kislota eritmasi 5% — 1000 ml

Natriy xlorid — 9,0

Anigtash tanibi: Natriy xlorid. Bromfenol ko'ki ishtirekida kumush
nitratning titrlangan eritmasi bilan titrlash orgali (Fayans usuli} voki
merkurimetrik usul bilan aniglanadi.

Aminokapron kislota. [n’yeksion suv va eritmaning nur sindirish
ko‘rsatkichlari aniglangach, aminokapron kislotaning miqgdori quyidagi
formula orqali hisoblanadi:

‘= n—{(n, +C\F)
Fz

n—eritmaning nur sindirish ko‘rsatkichi:
n,—suvning nur sindirish ko‘rsatkichi;
§,—eritmadagi natriy xloridning foiz migdori;
F~natriy xloridning refraktometrik omili;
F,—aminokapron kislotaning refraktometrik omili.

Uch kowmponentli dori turi farkibidagi glukoza miqdorini aniglash

Tarkibi: Askorbin kislota — 0,05;
Nikotin kislota — 0,01;
Glukoza — 0,25.
Aniglash tartibi: Askorbin kislotasi va nikotin Kislota.
Bitta kukun massasi 5 ml suvda eritilib, 2 ml eritma o‘lchab olinadi,
undagi askorbin kislota va nikotin kislotasi yig'indisi 0,1 mol/Al natriy
gidroksid eritmasi bilan titrlash orgali aniglanadi (indikator — fenolftalein).
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Titrlangan eritma tarkibidagi askorbin kislota migdori 0,1 mol/1 yod
bilan sariq ranggacha titrfash orqali aniglanadi.

Glukoza. Tekshiriluvchi eritma va suvning nur sindirish ko‘rsatkichi
aniglanib, glukozaning migdori quyidagi formula vordamida hisoblanadi:

© g +CF £ CFY -V -P100
’ a-F-100-(100- 8)

formulada:
n—erttmaning nur sindirish  ko‘rsatkichi;
n,~suvning nur sindirish Ko‘rsatkichi;
F—askorbin kislotaning refraktometrik omili;
F,—nikotin kislotaning refraktometrik omilj;
F—tayyorlangan eritmaning mt degi hajmi;,
P—dori turining grammilardagi massasi (tarkibi bo‘yicha);
F-glukozaning nur sindirish ko‘rsatkichi;
a—eritma tayyorfash uchun tortib olingan dori turining massasi;
S —glukoza tarkibidagi suvning foiz miqgdori.

Tozalangan sav nur sindirish ko‘rsatkichining haroratga bog‘ligligi

jadvali
t,°C ., t,°C o
15 1,33339 28 133217
18 1,33331 29 1,33206
17 1,33324 30 . 1,33194
18 1,33316 31 1,33182
19 1,33307 32 1,33170
20 1,33299 33 1,33157
21 1,33290 34 1,33144
22 1,33280 35 1,33131
23 1,33271 36 1,33117
24 1,33261 37 1,33104
25 1,33250 38 133090
26 1,33240 39 1.33075
27 1,33229 40 .| 133081
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5.4. POLYARIMETRIK USUL

Polyarimetrik usul — moddalarning undan o‘tayotgan qutblangan
nur sathini ma’lum bir burchakka burishiga asoslangan.

Optik faol moddalar tabiatiga ko‘ra qutblangan nur sathi burilishi
bir xil yo‘naiishda va kattalikda bo‘ladi. Agarda qutblangan nur sathi soat
strelkasi bo'yicha burilsa, modda o‘nga buruvchi bo‘lib va “+” ishorasi
bilan, soat strelkasiga teskari tomonga burilsa, u holda modda chapga
buruvchi bo‘ladi va “—™ ishorasi bilan belgilanadi.

Boshlang'ich holatdan qutblangan nur sathining o‘zgarishi burish
burchagi deviladi va burchak graduslarida ifodalanadi. Burish burchagi
grek harfi “ o™ bilan belgilanadi. Burish burchagi kattaligi optik faol
moddaning tabiatiga, qutblangan nurni optik faol muhitdagi bosib o‘tgan
yo'li uzunligiga va nurning to‘lqin uzunligiga bog‘liq bo‘ladi. Eritmalar
uchun burilish burchagi kattaligi erituvchi tabiatiga, qatlam galinligiga,
optik faol modda tabiatiga va konsentratsiyasiga bog‘liq.

Burish burchagining kattaligi optik faol modda yoki uning eritma-
farining qatlam qalinligi bilan to'g‘ri proporsional bo‘ladi. Harorat ko'p
hollarda sezilarli ta’sir etmaydi.

Turli moddalaring qutblangan nur sathint burish gobiliyatini tavsif-

lash uchun solishtirma burish burchagining [af],,qiymati aniglanadi.

Solishtirma burish burchagi [a],_) — konsentratsiyasi lg/ml ga teng bo‘lgan

optik faol moddaning qutblangan monoxromatik nurni 1 dm galinlikdagi
muhitdan o‘tishidagi nur sathini burish burchagiga teng.

Maxsus ko'rsatma bo‘lmasa, solishtirma burish burchagini 20°C
haroratda natriy (589,3 nm) D spektn to'lgin uzunligida aniglanadi.

Optik faol modda eritmasining solishtirma burish burchagi [a:],,J

erituvchi tabiatiga va konsentratsiyasiga bog‘liq. Erituvchining almashtiri-
lishi solishtirma burish burchagini kattaligi ishorasining ham o‘zgartirishga
olib kelishi mumkin. Shuning uchun me’yoriy hujjatda dori vositasining
solishtirma burish burchagi, erituvchi turi va eritmaning konsentratsiyasi
ko‘rsatiladi.

Solishtirrna burish burchagining kattaligi quy1dag1 formulalardan
foydalanib aniglanadi.

Eritma holidagi moddalar uchun

[ 20 o100
o -
L-C

FE
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3. Qo‘shimchalar qo‘shish usuli

Tekshiriluvchi eritmaning konseniratsiyasi noma’lum bo‘isa, to‘g‘ridan
to‘g'ri standart namuna eritmasidan qo‘shib polyarogramma olish ham
mumkin. Bu holda eritmaning konsentratsiyasi quyidagi formula yordamida
hisoblanadi:

S A

-H

4 H

At X

formulada:
C_ — tekshiriluvchi eritmaning konsentratsiyasi

C — standart namuna eritmasining konsentratsiyasi

3¢

H_— tekshiriluvchi eritmaning to‘lgin balandligi

H  — standart namuna eritmasi polyarogrammasidagi to‘lgin balandligi

I/ — standart namuna eritmasining hajmi

V ~ tekshiriluvchi eritmaning hajni

Polyarograf k tahli! turli rusmdagi polyarograflarda bajarilib, ulardan
elekiron va fotoqayd etuvchi polyarograflar nisbatan qulay hisoblanadi.

Polyarografik tahlil xatoligi 1,5—5%.

Eslatma: Simob bug'lari zaharli bo'lgani uchun polyarografik tahlil
shamollatib turiladigan xonalarda o‘tkazilib, elektrolitik yachevka havo
so‘ruvchi shkafga o‘rnatilgan bo‘lishi lozim. Tasodifan to‘kilgan simob
yuglari tezlik bilan yo'qotilishi shart!

Polyarografik usul yordamida kellinning substansiyadagi va tabletka-
dagi miqdori, foli kislotasining substansiyadagi va tabletkadagi miqdoti,
nikotinamidning in'yeksion eritmasidagi miqdori, piridoksin gidroxlorid-
ning tabletkadagi migdorini aniglash mumkin.

Foli kislotasining migdorini aniglash

Aniglash rartibi: _

0,05 g foli kislotasi {aniq tortma) 50 ml haimli o‘lchov kolbasida
0,05 molA natriy karbonat eritmasida eritilib, ayni shu eritma bilan
belgisigacha suyultiriladi. 3 ml eritmaga 5 ml 0,05 mol/l natriy karbonat
va 10 ml 0,1 mol/l ammoniy xdoridning 30% 1i spirtdagi eritmasidan
solib aralashtirilgach, eritma harorati 25°C bo'lgan polyarografning yachey-
kasiga joylashtiriladi va 5 minut davomida azot oftkazilib 0,6 V dan
boshlab polvarogramma olinadi.
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5512 IdI x18lolaS1m8 I012 roomfiont mpvlcla§l Tormala yorclamicla
bl8oblamad k

¢-20
X =

a

Tornalacla:
G852 TiH x181olazrr§ xallbrlarm$ar §rallk bo'vioba FOpllsarm 1§ /
Tl TII"CKT;
a~ToH xlIslo*aSlum$ §rarrlarclagl mmigcloro

KaHbrla§an §rallcm215b

0,05 § TH x151ola8rr§ Blaxlarl: marmma8l (ata KOJIta) 50 Tl
ba“tH O1CEOY xolbasl§a soHiub, 0,05 tol/]1 mlny karbomallla enlllEach,
ayT 3bu erdIT¥cbl Bllar bel§l8l§acha mnudliIIIDb chayaalllacm

Enorraéam 3, 4, 5, 6, 7, 8 11 o'lcbab oHb, bar brrT3 \\ejm\
0,005 10l1/1 maCny xarbormar. bllamr 10 T1 §acha yverkarlléach, 10 Tl fiam
0,1 Tol/] arrowmy xlom*umg 30% phlcladl errrasMan go'sbr, bosll
bo'l§am erkralar aynr-aynor, barcrall' 25°C bo'l§amm polyarodral” vacbey-
kazla [oyksbimllacH ya 0,6 V fiam bosblab polyaro§rarralam ollmaclL
To'k[r balacITi§1§a tITamosIl bo'l§an rrxkroarperlarcla§l ok xcbl
orcllmlaga, IAdH xi5lolad]l Slaxclarl: mamemmaSlumg T§/tl1 cladl romason
ab8315za8a “o'yIlIb, xkallbrlar$arr §rallk ITHacll

inert gaz
| =

= 4

13-ra8t. Polvarogral'nr§ IIIII=E cIllrra™!.

1— lexSbr)mych] erkra; 2—xapIllar; 3—5110b S0Hn$an Ich5h; £— lotehbl elexlmocl; A-
taxroelexlrocl; C—§alyamote(r; F—xkuchlatSh tanbay!; P— 3)tobrng (orrch le-
HE1Im larllbga Solmchbl aurllta.
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5.3. KEFKAKTOMETTIK 1181JI,

KelTakFOm Ik m51l erm.talarmrd mr srellmmH ko reanacKre arma-
lasbéa a%oslam§ant 1%r srcHmsb xo'Barxiobl IThHcha T121tcla§l reltax-
IOrerlar yvoréariiia 20"C barorallla, mrny $peklm§a tos I0'lar wrum-
IKxla (I = 589,3 mt) arplamacll

2aromma¥ 1y reltaklOrerHar cécHy yorun§' Tk (ko'r§a xo'rmacHSarr 1,
=400—800 mt) da o'lchar§ancla bat O mamy $pekrn§a Tos bo'l§an
mur $rcH$h korfalklehlnl anerlash ltkorsmmn beracH. Morral sbaroMa
arK] lar§ann mr srcHmb xo'malkobl — »°f Bllan bel§larmcH

I%kr Tarbaylc3am :argal§am tmmr blr tmbxkéan lkkrcbl Tmbk§a
Mi8kcla yorall$blur orfaromacH (sumcH). 1kkrchl tubxkimn§ mr ITEB-
Sam 1ot Laslclan, Tubx yirazla pedencHwrlar ¢bl21 oYxarlllb, lxkxkrchl
mubk yi2a3l§a rend Tazolalarcla parallel cbl21™lar FOrIllza, §lpoTermr-
ralar IMzb§an ‘¢ sTdam rmaHarfan Moar 1kkka 10'§'m brrcbakH mcbbir-
chak beell bo'Tlb, ¢ — bemchak ITEMzb bimcba§ 1, /? — brmcbak e3a 8113b
brcba§l éeyllacll (14-rasT).

ﬁ\ A

B A

14

14-rasr.
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Mir 3rcHmsb koraniobl marrmm§ baVocla€l rammaHzb lerHM§Tr§,
g lekSHImmel emmacla§l rerHé™a tabam yox! ITHIEH brrcbha§l
3TU3TTE 3lupb burcha§l atusz*a tbau' bllan 1ToclalamacH

_ Y, _arTa

~ V ~51/%

BA ) Cco
3Tar = Sinf? =——;
BO 7 00

TwAzb burcha§l (a) »mpb burcha§l () clan xwollk bo'léardI§l
vcbur, AB>CDB bo'Tlb, 3Ta > 31/?bo'lacH. 5bummn§ vcHwn mmr amcHmsb
ko'rdalkobl blrclan kalla slyrarclamn [bom .

MaSalar, 20°C baroralcla FO2alan§an Suynr§ mir 3r¢ HTh ko'tzalllcbl
1,3330 §a lens§.

I<wr s3rcHimb xo'rzalllcHTr§ Tuloga yva nnbly mlyraman tay)ucl.
MIMlles mr 3rcHmb koraalllclll enmnant§ vakwur§a mlSbararr mmwr
srcHmb- kor8alklchl. NeShbly mur arcHmsb ko’rcalllclll e3a enrraté
bavo§a nbaran mor 3teisb komsatkiobl. Atalcla arnrtarmyclll enrramimns
bayo§a ITlsbaan o'lchan§an rmr srcHmb xorzalllcblclan T'oyclalamlacH.

Enr.ratn§ nur srcHmsb ko'malkiobl arnlama¥cebl tocklammn§ labr-
aliBa, eTTa Komaerra“yar™a, Srayol§am rmrriné s '\um wun2imH§18§a,
it 31cllmsb komaCkiobl olchamayoC§an reltakCoreCr I1In§a, enCriobr-
1§ Cablan§a, baroraCra va bozbsa hHir “amncha orlllar§a bo§TIs. Arallla
TarralzevlIx CabHITla Abbe IThclagl relmakCoreCrlarclan Toyclalanlllb, bu
wmakma yoriatllla maCry 3pekCrn Co'lar wrunll§! - b clafl (A=589,3 nT)
mar 3TcHtb xoTrsalllchl o'lcharacH.

ArlalaSH baroran' 20140,5"C clan ITaC boTlb, morral baroraCerarnn
boeHsa baroraCita o'lcbhan§an mar StcllnSh korSaCkrolll T'ormila orgaH
norral baroraC§a oYxarllacH.

° ="1" _(20->%)-0,0002.

“ur 3rcHsb xorfaCxiolll artalanayoC8an enCrant§ xorpernCraCRl-
vazl 2% clan katT bo'lta8II§1 Taszaéma ITIIVOILL

Kel'makCoreCrik waml bllan bajarnlacH§an CabH! ssmy“aB! bosmoblarclan
1boraC:

15}

2
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1&— = -xk-cy(-1)

\* = k-c-y; &t =0

£)=x-c-V

9r yuCIIIzbrre blllazbean sonuTea Ko'Ta, enCramiiy» opukK riob-
W%\ wiclTRb ko'r5aCkiobl§a, enCra konenCraColyasl§a va “aClar mal ImH§1§a
Co'§'n proporzronaH

FoCorolomreCrk va 3pekCrol oCoreCrik m3ullarrie Ox3basbHxk va Tarm
saHacHéan Cororllan umyllIa¢lIan3an JloraC:

0'x3HasbII§1:

* Bu Ikkala wuml bat ab50rb310m, yvanl rmr ywmHzb muHan mal orga
KlraclL

* Bu Ikxala mml bart eleklxon enerslyanl wullb ro'vim€an orbHalllan
royra§an orbllaléa o'w8bl§a azoszlan€ar.

Faral:

+ Torokolonrelnk moul rar§ll emmmalar roToTHan IIOTOIIOXIO-
Tauk ko'28a xkommacHeéan murmms yuCllIzba, 3pexlrol'ororernk mul e3a
rareH va ran§312 emmmalar Torommman ko'2§a xommacHS§ar va wllrabloal 2ba
tortoxroTa(; 1k murmm§ yurHzb"a a803langart.

Forokolonrernk va 3peklrol'olorernk mzullarman #om Yosllalammlme
chbInHEII T, T'O2all§1I» va tlaclomnml animlaShela Towvclalanlsh TuTkT.

Oom Y05llalamlrg§ chlmtRIT ats”azMa Spexlxiim§ ko'T§a xko'rmacHean
va ukrabralzba d18mxlasl 8pexrrolororel ik mml goManlléanga ularmme
apeklrcla§l yuMIBb tak8lTurlan§a al08lanllacIl AS§ar clonm ToitiianTé
kltyoyly trilISbléapl xroral'or §urablar o'x5basb bo'l5a, wularmlng yu-
HIkb 3peklrian bat o'x5bash bolackd MaSalar, IIrITIsb*a Ierl 1 racHxkal Il
Sagla8ant €om Toclkclalar — el'emmmi, cHreclrol, benrllper~IIlT, aw-oplm
va boSbnalar)rn§ ypml Bb 3pexCriga 251, 257 va 263 niT €a mcb(a yurllRb
tak3lTurl xkuramlza, T'emol “rmroxsH §ummbl Sasla§ar clon Toclclalarmr§
VB-3pekIniéa 280 nt cla yimlIsb tak3lturl bolacll (amremallm, 12a&rmi,
torllm, eslramrol va bosb*alar). To'yrraéan vemol §urmbl Samla§am Sler-
010+ IIIIIHSa ¢§a bo'l§an €om toclmalarmmn§ VB-3pexkrmma 238 nr €a
tak51tut xurarHacH (xolllrom, §lérokorl:120r, preclml20m, precim2olon
va boSHsalar). Komal'll§an IOlaln mrmnmHYan€a umB-3pexlrcla yimHzb
takzlturrlng boThbl toclllat 1olaH§lcha {ayslllasb wchummr weCall
bo'ltaSclan, uturly lmsbucha beracH, xolo3. bekTt ko'p§lma clomr Tocl-
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dalarming UB-spektridagi u yoki bu vutilish maksimumidan, shu mod-
daning chinfigini aniqlashda keng foydalaniladi.

Sefaleksinning 0,002% li suvli eritmasini UB-spektrida 2601 nm da
yutilish maksimumi kuzatilsa, sulfapiridazinning 0,001% 1i 0,1 mol/!
natriy gidroksid eritmasida olingan UB-spektrida 230 nm dan 400 nm
gacha oraligda 25522 nm da yutilish maksimumi kuzatiiadi.

Stanokobalaminning chinligi uning 0,002% li eritmasini UB-spektrida
2781 nm, 361xt nm va 548+2 nm dagi vutilish maksimumlari bilan
aniglanadi. Bunda 278 nm dagi maksimum benzimidazol halgasiga, 361
nm dagi maksimum korrin tuzitishdagi oltita to'yinmagan bog‘larga, 548
nm dagi yutilish esa kobalt ioniga tegishli.

Ba’zi MTXlarda vutilish maksimumining UB-spektrdagi joyi bilan
bir gqatorda uning kattafigi ham ko'rsatiladi.

Piridoksin gidroxloridning 0,05% li fN=6,9 bo‘lgan fosfat buferi-
dagi eritmasining UB-spektrida 230 nm dan 350 nm oralig’ida 254 nm
va 324 nm da yutilish katealigi (optik zichligi) 0,18 va 0,35 ga teng bo‘lgan
ikkita maksimum bo‘lishi lozim.

Ba’zi hollarda dori moddasining chinligini anigtashda ikki xil to‘lgin
uzunligiga mos keladigan yutitish maksimumilarining nisbatidan foydala-
niladi.

2
\l/

17-rasm. Spektrofotometrning tuzilish chizmasi.
I—nur manbayi; 2—tirgish; 3—difraksiva setkasi; 4—solishtiriluvchi eritma;
5-tekshiriluvehi eritma; 6—fotoelement: 7—tok kuchini olchovehi quriima.
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Musnlan, natny para-aminosalitsilat uchun uping 0,001% 1i eritmas-
ida 26% v - 299 nm da olingan optik zichliklarining nisbati 1,50—1,55
ho'lishl kb gilinadi:

Eﬂ =150-1,55
299

§'oli kislotasining 0,001% 1i 0,1 mol/l m natriy gidroksiddagi erii-
nuisi 236, 283 va 365 nm larda yutilish maksimumi berishi va 256 nm
dngi optik zichlik kattaligining 365 nm dagi optik zichlik kattaligiga nisbati
2,830 bo'lishi talab etiladi.

Ba'zi MTX larda UB-spektr asosida dori moddaning chinligi ani-
glanadigan bo'lsa, standart namunaning ham UB-spekiri bir vaqtda,
bir xif sharoitda olinib solishtirilishi ko‘zda tutiladi.

Etinilestradioining 0,0005% )i spirtli eritmasining UB-spektrida va bir
vaqining o'zida, bir xil sharoitda olingan standart namunaning UB-
spektrida 284 nm da bir xil yutilish Kkattaligiga ega bo‘lgan maksimum
bo'lishi lozim. Bu yo‘l dori moddaning chinligini anigiashda eng ishonarli
vo'l hisoblanadi. Ammo solishtirish tekshirilayotgan moddaning standart
namunasi bilan olib borilishi kerak. Ba’zan ma’lum to‘lqin vzunligidagi
solishtirma yutilish ko‘rsatkichining giymati aniglanadi ~ E|.-.

Levomiisetinning 0,002% )i suvli eritmasida 278 nm dagi solishtirma
yutifish ko‘rsatkichi 290-—305 bo'lishi talab etiladi.

Agar yutilish spektrining tavsifi eritmaning rN iga bog'liq bo'ladigan
bo'isa (barbituratlar, sulfanilamidlar, fenollar va boshgalar), xususiy
farmakopeya magqolasida eritmaning rNi ko'rsatiladi.

5.5.2. Spektrofotometrik usulning moddalar tozaligini
aniqlashda qo‘llanilishi

Ba’zi dori moddalarning tozaligini aniglash uchun spekirofotometrik
usuldan foydalaniladi.

Sianokobalaminning tozaligini aniglash uchun uning 0,002% i
eritmasini qalinligi 1 sm bo‘lgan kyuvetada 278, 361 va 548 nm lardagi
optik zichliklari o‘ichanib, ulaming nisbatiari hisoblanadi.

2—"‘— =30-34 9—“’-‘— =1,7-1.88
48 8

Retinot atsetatning tandilida 0,0003% ii mutloq spirtdagi eritmasi-

ning 300; 3)31,5; 337; 360 nm dagi optik zichlikiari o‘lchanib, 300;
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311,5; 337 va 360 nm lardagi optik zichhiklar giymatining 326 nm dagi .
optik zichlik giymatiga nisbati quyidagicha bo‘lishi talab etiladi:

To'lgin uzunligi, nm D/Dyy,
300 0,573
311,5 0,857
326 1,000
337 0,857
360 0,292

Rutin tarkibidagi kversetinni aniglash uchun ham uning 0,0025%
li mutloq spirtdagi eritmasining optik zichligi 375 nm va 362,5 nm larda
o‘lchanib, so'ng ularning nisbatlari hisoblanadi:
D.ws _ o
—2- = 0,879 bo‘lishi kerak.

362.3

D,
Agar —2- %0879 bo‘lsa, rutin tarkibidagi kversetinning foiz

3n25

miqdor quyidagi formula yordamida hisoblanadi:
5943- D, -5,200- D,

X =
a
D=D,; D,=D,,;
Kversetinning migdori quruq moddaga hisoblanganda 5% dan ort-
masligi kerak.

Benzilpenitsillin kaliyda 0,18% 1i yangi tayyorlangan eritmaning
280 nm dagi optik zichligi 0,18 va D, .—D, > 0,72 bo'lishi talab etiladi.

5.5.3. Spektrofotometrik usul yordamida dori
vositalarining miqdorini aniglash

Bu usul yordamida dori vositalari miqdorini aniglashning eng muhim
sharti, tekshiriluvchi modda eritmasining ma’lum konsentratsiya oralig‘ida
nur yutilishining birlashgan qonuni — Buger-Lambert-Ber gonuniga
bo‘ysunishidir. Nur yutilish gonunining aynan eritmaga go‘llanilishi
mumkinligint aniglash uchun kensentratsiyasi ma'lum bir nechta stand-
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wil critmalar layyorlab, spekirning yutilish eng ko'p bo‘ladigan gismiga
mus kelgan to'lgin uzunligida ularning optik zichligi aniglanadi. Spektr-
aing yutilish eng ko‘p bo‘lgan gismini aniglash uchun turli to‘lgin
usunliklaridagi eritmaning nur yutishi o'rganilib, abssissa o'qiga nono-
metrlardagi to'lgin uzunligi yoki to‘lgin soni {sm’'), ordinata o‘qiga esa
eritmaning optik zichligi (D), optik zichlikning logarifii (fg0), molyar
yutilish ko‘rsatkichi (e} yoki molyar yutilish ko'rsatkichining logarifmi
{lee) qgo'vyilib, grafik holidagi vutilish spektri olinadi. Moddaning erit-
madagi yutilish spektri optik zichlik (D) yoki yutilish (4)ning to‘lqin
usunligiga bogligligini ko'rsatadi.

Yutilish spekirida ma’lum to‘lgin uzunligiga mos kelgan vutilish
maksimumi (1,, ; D} yoki to’lgin soni (v_,; £ ) aniglanadi. Yutilish
spektri har bir individual (ayrim) modda uchun o‘ziga xos bo‘lib, ular
yordamida moddaning sifat tahlilini bajarish mumkin.

Konsentarsiyasi ma’lum bo‘lgan standart eritmalarning optik zich-
liklarini yutilish maksimumiga mos keladigan to‘lqin uzunligida aniglash
() asosida kalibrlangan grafik chiziladi. Bunda agar eritma aniglangan
konsentratsiyalarda nur yutishning birlashgan gqonuniga amal qifsa, koor-
dinatalar boshidan boshlangan to‘g'ri chizig hosil bo'ladi.

——— i —— i — g —

PR R ———
e A —— — -

10 20 30 40 50 mkg/mi

Olingan natijalar asosida solishtirma yutilish ko‘rsatkichi hisoblanadi.

El‘.}’n -__3

1%

c-v
Bunda D—eritmaning turli konsentratsiyalariga mos kelgan optik zichlik;
¢—eritmaning foiz hisobidagi konsentratsiyasi;
v—kyuvetaning gatlam gakinligi.
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Solishtirma yutilish ko‘rsatkichining o‘rtacha givmatini aniglash uchun
turli konsentratsiyalarga mos kelgan optik zichlik asosida solishtirma yu-
titish ko'rsatkichlari hisoblanib, ularning o‘rtacha arifmetik giymati topi-
ladi.

Adabiy manbalarda moddaning molyar yutilish Ko‘rsatkichi be-
rilgzan bo‘lsa, uning asosida solishtirma yutilish ko‘rsatkichini hisoblab
topish mumkin.

"

1%
Z Elmr EI% FA 1 0
1% P o — o
EI..-m(u'rn - 0 ’ o M.

Ba’zi bir dori moddalarning miqdorini spektrofotometrik usul bilan
aniglash uchun standart namunaning eritmasidan foydalanishga to'g'ri
keladi. Standart namuna uchun farmakopeya qo'mitasi tomonidan qayd
etilgan MTX bo‘lishi lozim.

Amalda, ko'pchilik hollarda MTX bilan tasdiglangan standart na-
muna bo‘lmaganligi uchun ayni shu moddaning farmakopeya maqolasi-
ning barcha talablariga javob bera oladigan namunasi shartli ravishda standart
namuna deb gabul qilinadi.

Spektrofotometrik usul bilan dori moddasini tahlil qilish uchun
optik zichiigi 0,3 dan 0,7 gacha giymatda bo'ladigan konsentratsivada
eritma tayyorlash tavsiya etiladi. Eritma optik zichligining eng qulay qiy-
mati 0,434 deb beigilangan, chunki bu giymatga mos bo‘lgan optik
zichlik asosida eritmaning konsentratsiyasi aniglanganda nisbiy xatolik
kichik qiymatda boladi.

Solishtiriluvchi eritma sifatida olingan eritma nazorat yoki solishtiri-
luvchi eritma deb ataladi.

Spekirofotometrik tahlilda nisbiy xatolik 1—2% oralig‘ida bo‘ladi.

Streptomitsin sulfatning migdorini fotoelektrokolorimetrik
usul yordamida aniglash

20000 TB (0,02 g aniq tortma) streptomitsin sulfat hajmi 50 mil
bo‘lgan o‘lchov kolbasiga solinib, uni belgisigacha suv bilan suyultiriladi
(A eritma).

{0 ml A eritmaga 2 ml 0,2 moll/] natriy gidroksid eritmasi qo‘shib,
[0 minut davomida suv hammomida gizdirilib, sovitiladi va temir ammiakli
achchiqtoshning 1% 1i 0,275 mol/l sulfat kislotadgi eritmasidan 8 ml
quyib, aralashtiriladi. 3 minutdan so‘ng eritmaning optik zichligi 520 nm
da galinligt 10 mm bo‘lgan kvuvetada aniglanadi.
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Solishtirituvchi eritma sifatida 10 ml tozalangan suv 2 ml 0,2 mol/]
iy gidroksid eritmasi va 8 ml 1% 1i temir ammiakh achchigtoshning
0,275 mol/l sulfat kislotadagi eritmasidan foydalaniladi.

Bir vaqtning o‘zida streptomitsin sulfatning standart namunasi erit-
sasidan 10 mi (0,004 g streptomitsin sulfat) olinib yuqoridagi shartlarga
Iunoan reaksiva o‘tkaziladi va entmaning optik zichligi aniglapadi.

Streptomitsin sulfatning grammilardagi miqdori quyidage formula
yordamida hisoblanadi:

D-0,0004-50-7T6
Dy-a10

D—tekshirituvchi eritmaning optik zichligi;

D,—standart namuna eritmasining optik zichligi;

0,004—standart namuna eritmasidagi streptomitsin sulfat miqdori;
TB o' EDg“—ta’sir birligi.

X =

Eritromitsin 0,025 g
Glukoza 0,2 g
Chinligini aniglash _

Eritromitsin 0,02 g kukundan olib, uni 1 mi atseton va 1 ml
konsentrlangan xlorid kislotada eritilganda asta-sekinlik bilan to‘g-gizil
rangga o‘tib ketuvchi pushti rang hosil bo‘ladi. Ertmaga xloroform qo‘shib
chayqatilsa, xloroform qatlami binafsha rangga bo‘yaladi.

Glukoza 0,01 g kukunga 0.5 ml suv, 1-2 ml Feling reaktividan
go‘shib qizdirilsa, qizil rangli cho‘kma hosil bo‘ladi.

Miqdorini aniglash

0,7 g kukun (anig tortma) 100 mi hajmli o‘lchov kolbasiga so-
linib, 10 ml 95% li etil spirti qo‘shib chayqgatiladi va suv bilan belgisi-
gacha suyultiriladi. 2 ml eritmani 25 mt haimli o‘lchov kolbasiga solinib
10 ml konsentrlangan sulfat kislota qo‘shib 5 minut davomida suv ham-
momida gizdiriladi va tezda sovitilib, konsentrlangan sulfat kislotasi bilan
belgisigacha suyultiriladi. Hosil bo‘lgan rangli eritmaning optik zichligi
gatlam galinligi 10 mm bo‘lgan kyuvetada, 410 nm to‘igin uzunligida
aniglanadi. Solishtiriluvehi eritma sifatida 0,2 mt 95% 1 etil spirti, 1.5 m!
suv va 25 mi gacha konsentrlangan sulfat kislotasi qo‘shilgan aralash-
madan foydalanifadi. _

Bir vaqtning o‘zida 2 ml 0,1% li eritromitsin standart eritmasi bilan
yugorida ko‘rsatilgan reaksiya bajarilib, eritmaning optik zichligi anigla-
nadi.
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Eritromitsinning grammilardagi miqdori quyidagi formuta yordamida
hisoblanadi:

D, -0,002-100-P-
D, 2-a

bu verda P—kukunning o‘rtacha og’irligi
Glukoza. 0,1 g kukun (anig tortma) 1-1,5 m! spirtda eritilib, |
minut davomida chayqatiladi. Eritma 2 ml gacha suyultirilib aralash-

X =

tirilgach, filtrlanadi. Filtratning nur sindirish ko‘rsatkichi (n } ani-

“qlanib, glukozaning grammiardagi migdori quyidagi formula yordamida
hisoblanadi:

_{n-n))-P-2-1]!
0,1-0,00142-100

bu yerda P—-kukunning o'rtacha og‘irligi; 0,00142--suvsiz glukozaning
refraktometrik faktori, I, I{—suvti glukozaga tuzatish koeffitsiyenti.

Riboflavin 0,602 g
Natriy xlorid eritmasi 0,9%—10 ml
Chinligini aniglash
Riboflavin. Eritma yashil-sarig rangda bo‘tib, UB-nurda yashi! flyu-
oressensiva beradi.
Migdorini aniglash
0.5 ml eritmaga 9.5 ml suv go'shilib, eritmaning optik zichligi 443
nm da gatlam gqalinligi 10 mm li kyuvetada o‘lchanadi. Solishtiriluvchi
eritma sifatida suv olinadi, Bir vaqgtning o‘zida 2,5 m! 0,004% Ii ribofla-
vinning standart eritmasini 7,5 mi suv bilan suyultirib (0,0001 g) optik
zichligi aniglanadi.
Riboflavinning grammiardagi migdori quyidagi formula bitan hisobla-
nadi:
_ D, -0,0001-10
Dy-0.5
Natriy xlorid. 0,5 mi eritmaga Iml suv, 1~2 tomchi bromfenol
ko‘ki, yashil-sariq rang hosil bo‘lgunicha tomchilab suyuiltirilgan sirka
kislotasi go‘shilib kumush nitratning 0,1 mol/l eritmasi bilan binafsha
rang hosil bo‘lgunicha titrlanadi.”
I m} 0,1 mol/l kumush nitrat entmasx 0,005844 g natny xlondga
mos keladi.
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1% li furagin eritmasi
Chinligini aniglash
0,5 m! eritmaga 0,5 ml natriy gidroksid eritmasidan qo‘shiladi. 5
minutdan so‘ng gizil-go'ng'ir rang hosil bo‘ladi.
Migdorini aniglash
I ml eritma (00 m! haimli o‘lchov kolbasiga solinib, 0,001 mol/l
natriy gidroksid eritmasi bilan belgisigacha suyultiriladi (A eritma). 2 ml
A eritmaga 3 ml 0,001 mol/| natriy gidroksid eritmasidan go‘shilib, 405
nm to‘lgin uzunligida, galinligii 10 mm bo‘lgan kyuvetada optik zichligi
aniglanadi. Solishtiriluvchi eritma sifatida 0,001 mol/l natriy gidroksid
eritmasi olinadi. Bir vaqgtning o‘zida 2 mi 0,001% li furagin standart
eritmasining optik zichligi aniglanadi.
Furaginning grammiardagi miqdori quyidagi formula yordamida
aniglanadi:

_ D,-0,00002-100-100-10 _

X ;
D,2

Standart eritmani tayyorlash
0,1000 g furaginning aniq miqdori 100 ml hajmli o‘lchov kolbasida
70-80 mi issig suvda eritilib, sovitilgach, belgisigacha suv bilan suyui-
tiritadi (A eritma).
1 ml A eritma 100 ml hajmdagi o‘lchov kolbasida 0,001 mol/l
natriy gidroksid eritmasi bilan suyultiriladi. I ml standart eritma 0,00001
g furagin saglaydi.

Furatsilin 0,02 g
Natriy xlorid eritmasi 0,9% — 100 ml
Chinligini aniglash

Furatsilin. 0,5 m! eritmaga 2—3 tomchi natriy gidroksid eritmasidan
go'shilganda qizil-pushti rang hosil bo‘ladi.

Natriy xlorid. 1) 3—5 tomchi eritmaga 2—3 tomchi suyultirilgan nitrat
kislota va kumush nitrat eritmasidan go'shilganda ammiak eritmasida eriy-
digan oq suzmasimon cho‘kma hosil bo‘ladi. 2) Eritma bilan ho'llangan
grafit tayoqcha rangsiz alangaga tutilganda, alanga sariq rangga bo‘yaladi.

Migdorini aniglash

0,5 m) eritmaga 7,5 ml suv, 2 ml 0,1 mol/|l natriy gidroksid erit-

masidan go‘shilib, chayqatiladi va 20 minutdan so‘ng rangli eritmaning
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optik zichligi 450 nm to‘lqin uzunligida, qalinligi 3 mm bo‘lgan kyuve-
tada aniglanadi. :

Solishtiriluvchi eritma — tozalangan suv. Bir vagtning o‘zida 0,5 ml
0,02% i furatsillinning standart eritmasining optik zichligi aniqlanadi
(0,0001 g). '

Furatsilinning foiz migdori quyidagi formula yordamida aniglanadi:

D-0,0001-100
D,-05

Standart eritmani tayyorlash
0,2000 g (anig tortma) furatsilin 100 ml hajmhi o‘lchov kolbasida
80 ml suv bilan aralashtirilib, suv hammomida 70—80°Cda qizdirilib
eritilgach, sovitilib belgisigacha suv bilan suyultiriladi. Standart eritma-
ning 1 ml i 0,0002 g furatsilin saglaydi.

X =

0.015% li levomitsetin eritmasi
Chinligini aniglash

1 ml eritmaga I—2 mi xtorid Kislota eritmasi, 0,1 mol/l g mx
kukunidan solib, 2—3 minut davomida suv hammomida gizdiriladi.

Sovitilib filtrlanadt va filtratga 2-3 tomchi 0,1 mol/l natriy nitrit
eritmasidan qo‘shilib, hosil bo‘igan eritmadan 0,3—0,5 ml olib, 12 ml
1% li B-naftolning ishqoriy eritmasiga qo‘shilganda gizil rang hosil bo‘ladi.

Migdorini aniglash

5 ml eritmaga 1 ml konsentrlangan xlorid kistota, 0,1 g rux kukuni
solinib, 15 minutdan so‘ng 25 ml hajmli o‘lchov kolbasiga o‘tkaziladi va
suv bilan belgisigacha suyuitiniladi (A eritma).

1,5 mt A eritmaga 1 ml 0,1% 1i natriy nitrit eritmasi solinib, 3
minutdan so'ng 7 ml suv va- 2 mi 1% li b-naftolning ishqoriy eritmasi
qo‘shilib, aralashtiriladi. 10 minutdan so‘ng rangli eritmaning optik zich-
ligi 364 nm da, qalinligi 5 mm bo‘lgan kyuvetada aniglanadi.

Solishtiriluvchi eritma: 1 ml 0,1% i natriy nitrit eritmasi, 7 ml
suv va 2 ml 1% li p-nafiolning ishgoriy eritmasi.

Bir vaqtning o‘zida levomitsetinning 1,5 ml standart eritmasi (0,00003 g)
bilan yugorida ko‘rsatilgan sharoitda reaksiya o‘tkazilib, eritmaning optik
zichligi aniglanadi. Levomitsetinning foiz miqdori quyidagi formula yor-
damida hisoblanadi:

_ D,-0,00003-25-100
D,-5-15
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Galantamin gidrobromid 0,1% li in’yeksion
eritmasining miqdoriy tahlili

I ml 0,1% 1t eritma 10 ml gacha suv bilan suyultirilib 50 ml
hajmdagi ajratish voronkasiga solinadi, 1 ml 1% li tropeolin 000-{I, 0,05
mi Ii xlorid kislota eritmasi qo'shilib xloroform bilan (uch marta 15 ml
can) chaygariladi.

Xloroformli eritma paxta qo‘yilgan voronka orgali 100 ml hajmli
o'lchov kolbasiga solinib, paxta 8 marta 5 ml dan xloroform bilan yu-
viladi. Eritma belgisigacha xloroform biian suyultirilib aralashtirilgach,
fotoelekirokolorimetrda ko‘k nur tutgichda, galinkigi 10 mm bo'lgan
kyuvetada optik zichligi aniglanadi. Solishtirilovchi eritma sifatida xloro-
form olinadi.

Bir vaqtning o‘zida 1 mi standart eritmadan yuqorida ko'rsatilgan
usulda ajratma olinib, optik zichligi aniglanadi.

Galantamin gidrobromidning g/ml miqgdori quyidagi formula yor-
damida hisoblanadi:

B D-0,001
D, -1
bu yerda 0,001 —standart namuna eritmasidagi galantamin gidrobromidn-
ing miqdori.
| ml eritmadagi galantamin gidrobromidning miqdori ¢,0000—0,0011
g oralig'tda bo‘lishi lozim.

Sianokobalaminning in’yeksion eritmasidagi miqdorini aniglash
(390, 100, 200, 500 mkg/ml)

In'yeksion eritra suv bilan 1 mi da 0,02 mg sianokobatamin saqglay-
digan migdorda suyultirilib 361 nm to‘lgin uzunligida, qalinligi I0 mm
bo‘lgan kyuvetada, spektrofotometrda uning optik zichligi aniglanadi.

Buning uchun: 30 mkg/ml li eritma 1,5 marta, 100 mkg/ml li
eritma 5 marta, 200 mkg/ml li eritma 10 marta, 500 mkg/mi li eritma
25 marta suyultirilishi lozim.

Eritmadagi sianokobalaminning milligrammlardagi miqdori quyi-
dagi formula yordamida hisoblanadi:

_ D-1000-7, 3 D107,
207-100-V 207 -V
bu yerda '207—§ianokobal'aminning 361 nm dagi solishtirma yutilish
ko‘rsatkichi— E-° ; :

L *
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F—suyultirish uchun olingan dori turining ml hajmi;

V,—eritmaning ml lardagi oxirgi hajmi.

in’veksion eritmaning | ml idagi stanokobalaminning migdori mos
ravishda 0,027—0,033 mg, 0,09—0,11 mg, 0,18—0,22 mg yoki 0,45—0,55
mg bo‘lishi lozim.

Adonizidning miqdorini aniglash

10 ml dori turi 5 g xromatografiya uchun ishlatiladigan aluminiy
oksidi solingan, diametri 5—6 mm bo‘lgan kolonkadan o‘tkazilib, uning
0,5 ml iga 1 mi natriy pikratning neytrallangan eritmasi, 3 ml suv, 0,5
ml 2% li natriy gidroksid solib aralashtiriladi. 10 minutdan so‘ng erit-
maning optik zichligi qalinligi 5 mm bo‘lgan kyuvetada, ko‘k nurtutgich-
da, fotoelektrokolorimetrda aniqlanadi.

Solishtiriluvchi, eritma sifatida 1 ml neytral natriy pikrat eritmasi,
3,5 ml tozalangan neytral dori turi va 3,5 ml suvdan iborat bo‘lgan
aralashmadan fovdalaniladi.

Bir vaqtning o‘zida etalon eritmaning optik zichligi aniglanadi.

1 ml dori turidagi glikozidlarning simaringa nisbatan hisoblangan-
dagi milligrammlardagi miqdorini hisoblash quyidagi formula yordamida
aniglanadi:

D,-a-0,0027
D, 0.5

bu verda a-etalon eritmadagi natriy sulfitning milligrammlardagi mig-
dori, 0,027-1 mg suvsiz natriy sulfitga mos kelgan simarinning miqdori.

1 BTB (LED) 0,024 simaringa mos keladi (BTB—baqa ta’sir
birligi). _

1 ml dori turi 23—27 BTB ga ekvivalent bo‘lgan 0,35-0,65 mg
simarin saglashi lozim.

1. Etalon eritma tayyorlash

1 mil natriy pikratning neytral eritmasiga 0 5 mi tozalangan neytral
preparat, 2,2 ml 1% li sulfit natriyning suvli-glitserinki eritmasi va 1,3
ml suv solib aralashtiriladi.

2. Tozalangan dori turining neyiralligini aniglash -

2 ml rozalangan dort turiga 5—6 tomchi fenolftalein va 0,1 moi/1 mi
li natriy gidroksid eritmasidan och qizil rang hosi! bo‘lgunicha go‘shiladi.
2 mi dori turini neytraltash uchun 0,1 m li natriy gidroksiddan gancha

zY =
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ketishini aniglab, tozalangan dori turining golgan gismi indikator
qo'shmasdan neytrallanadi. :

J. Sulfit narriyning 1% i suvii-glisivindi eritmasini rayyoriast

1 g natriy sulfit hajmi 100 ml bo‘lgan o‘lchov kolbasida 50 ml
suvda eritilib, 25 ml glitsirin qo'shiladi va belgisigacha suv bilan suyul-
tiriladi. Eritmadagi natriy sulfitning migdori yodometrik usul bilan aniq-
lanadi: 15 ml §,1. m yod eritmasi 100 ml haimli o‘lchov kofbasiga
solinib, 2,5 ml xlorid kislota eritmasi, 10 mi sulfit natriyning suvli-
glitsirinli eritmasi go‘shib chayqatiladi va yodning ortiqgcha migdon 0,1
m li natriy tiosulfat eritmasi bilan titrlanadi (indiktor — kraxmal).

Bir vagtning o‘zida nazorat tajribasi o‘tkaziladi. _

I ml 0,1 m yod eritmasi 0,01262 g Na,80,+7H,O ga mos keladi.
Natriy sulfitning eritmadagi migdori 1,00 dan 1,03% gacha bo‘lishi
lozim. Bu 0,5-0,513% suvsiz natriy sulfitga mos keladi.

Tavyyorlangan eritmaning yvaroqlilik muddati — 2 kun.

4. Natriy pikratning neytral eritmasini tayyorlash

1 g pikrin kislotasi 100 ml hajmli o'lchov kolbasiga solinib, 25 ml
suv, 4,36 ml | m natriy gidroksid eritmasi (anig ekvivalent miqdorda)
va suv bilan belgisigacha suyultiriladi. 5 ml eritma 0,1 m i xlorid kislota
bilan fenolftalein indikatori ishtirokida titrlanadi. Eritma kislotali yoki
ishgorli bo'lgan tagdirda 0,1 m i xlorid kislotasi yoki 0,1 m ki natriy
gidroksid eritmasidan hisoblab gqo‘shiladi.

0,18% li adrenalin gidrotartrat in’yeksion
eritmasining miqdorini aniqtash

5 ml in"yeksion eritma 100 mi hajmli o'lchov kolbasida suv bilan
suyultirilib, uning 10 ml iga 0,2 ml temir-sirtrat reaktivi, 1 ml amino-
sirka bufer aralashmasi go‘shiladi va 10 minutdan so‘ng eritmaning optik
zichligi qalinligi 1 sm bo‘lgan kyuvetada, 530 nm to‘lgin uzuniigida
{vashil svetofiltr) fotoelektrokolorimetrda yoki spektrofotometrda aniqla-
nadi. Solishtiriluvchi eritma sifatida suv olinadi.

Bir vagtning o‘zida standart namuna eritmasining ham yugorida
ko*rsatilgan tartibda optik zichligi aniglanadi.

1 ml eritmadagi adrenalin gidrotartratning grammlardagi migdori
quyidagi formula orgali hisoblanadi:

D -0.000091-100-10
D,-5-10

X =
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Adrenalin gidrotartrat standarr namunasi eritmasini tayyoriash

0,1820 g (aniq tortma) doimiy ogirlikkacha quritilgan adrenalin
gidrotartrat 100 ml hajmli o‘ichov Kkolbasida suvda eritilib, 0,1 g me-
tabisulfit natriy go'shib, belgisigacha suv bilan suyuitiriladi. 5 ml eritma
100 ml hajmti olchov kolbasida belgisigacha suv bilan suyultiriladi.

Temir-sirvrat reaktivini tayyorlash

L5 g temir (1) sulfat va | g metabisulfit natriy 200 ml suvda
eritiladi (A eritma). 10 mi A eritmada 0,5 g natriy sitrat eritiladi (B
eritmay).

B eritma fagat tayyorlangan kunidagina varoqgli.

Kortizon atsetatning miqdorini aniglash

0,001% i spirtli eritmaning optik zichligi 238 nm da qalinligi 1 sm
bo'lgan kyuvetada oflchanadi. Bir vagtning o‘zida 0,001% 1i standart
namuna spirthi eritmasining optik zichligi o'lchanib, kortizon atsetatning
foiz miqdori quyidagi formula yordamida hisoblanadi:

Yo D, -C,-100
D, - C,

D —tekshiriluvchi eritmaning optik zichligi;

D,—standart namuna eritmasining optik zichligi;

C,—tekshiriluvchi eritmaning konsentratsiyasi;

C,~standart namuna eriimasining konsentratsiyasi;
Kortizon atsetatning preparatdagi miqgdori 97—103% bo‘lishi lozim.

Retinol atsetatning 3,44; 6,88 va 8,60%Ii moyli eritmalari
tahlili

0,1 g (aniq tortma) 100 m! hajmii o‘lchov kolbasida mutloq spirtda
eritilib, belgisigacha suyultiriladi (A eritma). So‘ngra eritma quyidagi tar-
tibda suyultiriladi. 3,44% 1i eritmaning A eritmasidan | ml i 10,5 ml,
6,88% li eritmaning A eritmasini 1 ml i 21 ml, 8,60% i eritmaning |
ml iga 26 m] mutloq spirt go‘shib suyultirilib (1 ml eritma 3 mkg retinol
atsetat saqglashi tozim, bu 8—10 TB ga mos keladi}, eritmaning optik
zichligi 326 nm da 1 sm qalinlikdagi kyuvetada, spektrofotomerda aniq-
lanadi.

Retinol atsetatning 1 ml preparatdagi gramm miqgdori quyidagi
formula yordamida hisoblanadi:
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_ D100V, -d
-V 1550-100

I yerda P—oflchab olingan A eritmaning hajmi;

V —suyultiritigan B eritmaning hajmi;

a—preparatning tortib olingan miqgdori;

d—preparatning zichligi.

1530—retinol atsetatning 326 nin dagi selishtirma yutilish ko*rsatkichi

Retinol atsetatning | ml preparatdagi migdori 0,031—0,0378 g
(90000110000 TB), 0,0619—0,0757 g (1800600—220000 TB), 0,0774—
1,0946 g (225000--275000 TB) oralig'ida bo‘lishi fozim.

Riboflavinning migdorini aniglash

0,06 g dori moddaga (aniq tortma) 1000 ml hajmli o‘lchov kol-
basida 2 ml muz holidagi sirka kKislotasi, 300 ml suv qo‘shilib suv
hammomida erigunicha qizdirib, sovitiladi va belgisigacha suv bilan suyul-
tiriladi. Hosil bo‘lgan eritmaning 10 ml i 160 mi hajmli o‘lchov Kol-
basiga o‘tkazilib, 3,5 ml 0,1 mol natriy atsetat eritmasi qo‘shiladi va
belgisigacha suv bilan suyultiriladi.

Eritmaning optik zichligi spektrofotometrda, 267 nm to‘lqin vzun-
ligida qalinligi 1 sm bo‘lgan kyuvetada aniqianadi.

Riboflavinning foiz migdori quyidagi formula yordamida hisoblanadi:

_ D-10000
a -850
bu yerda g—moddaning grammiardagi tortib olingan miqdori;

850—riboflavinning 267 nm dagi solishtirma yutilish ko‘rsatkichi;
Riboflavinning dori moddadagi migdori 98—100% bo'lishi lozim.

-

0,001 g sinestrol tabletkasining miqdorini aniglash

0,3 g mavdalab (aniq tortina) kukun holiga keltirilgan tabletka
2530 ml sig'imli stakanga solinib, 15 mi mutloq spirt go‘shiladi va
shisha tayoqcha bilan 2—3 minut davomida aralashtirilib, tinitilgach,
ehtivotlik bilan 100 ml sig‘imli o‘lchov kolbasiga filtrlanadi. Filirdagi
cho'kma 2 marta 15 ml va 10 m! spirt bilan yuviladi.

Eritma mutlog spirt bilan o*ichov kolbasining belgisigacha suyul-
tirib, 280 nm da qalinligi 1 sm bo‘lgan kyuvetada optik zichligi anigla-
nadi.
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Bir vagtning o‘zida standart namuna eritmasining ham optik zichligi
aniqlanadi va tabletkadagi sinestrolning gramm miqgdori quyidagi formula
yordamida hisoblanadi: :

_D-0.003-v
D,-a

bu yerda a—moddaning grammlardagi tortib elingan migdori;
0,003—standart eritmadagi sinesirolning gramm miqdori;
v—tabletkaning grammiardagi o‘rtacha og‘irligi.

Sinestrolning tabletkadagi gramm migdori 0,0009—0,0011 g bo'lishi
lozim.

X

Sinestrolning standart namunasi eritmasini tayyorlosh
0,06 g sinestrol (anig tortma) 100 mi hajmli o‘lchov kolbasiga
solinib, 70—80 ml mutlog spirtda eritilgach, belgisigacha spirt bilan
suyultiriladi. Eritmaning 5 m! i 100 ml sig'imli o‘lchov kolbasiga solinib,
mutlog spirt bilan belgisigacha suyultiriladi.
Standart namuna eritmasining | ml idagi sinestrolning miqdori
0,00003 g ga teng.

192

www.ziyouz.com kutubxonasi



5.6. IQ-SPEKTROFOTOMETRIK USUL

Farmatsevtik tahlilda elektromagnit nurlanish spektrining 4000-250"'sm
oraligtidagi infraqizil sohasidan keng foydalanib, bu usul — infraqizil
spektrometrik usul deb ataladi. Bu usul itk bor Davlat farmakopeyasining
X nashrida ftorotan hamda metitsillin va oksatsilinning natriyli tuzlarini
chinligini aniglash uchun tavsiya etilgan bo‘lsa, hozirgi vagtga kelib turli
guruh dori vositalarining iahlilida keng migyosda go‘llanilmoqda.

Usulnting mohiyati molekuladagi valent va deformatsion tebranish-
larni gayd etishga asoslangan bo‘lib, har bir funksional guruhga xos
bo‘lgan valent, deformatsion va boshqga tebranishlar IQ-spektrning ma’lum
sohasida gayd etiladi.

m-
HO NH“%"‘CH,
80+ o
?0.
m-
o
40-
30.
v
20 ane H
v i Veoo
10 1 HH Vou " fenol
" VYe.c  «Barmoq izlari» sohasi
T ™ M T — u T .
4000 3500 5000 2500 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400
v'sm
18-rasm. Paratsetamolning kaliy bromid tabletkasida olingan infragizil
spektri.

1Q-spekirdagi v yoki bu funksional guruhga hos bo'lgan yutilish
yo'li, uning molekuladagi holatiga qarab, spektrning ma’lum sohasida,
turli intensiviikda kuzatilganligi sababli bu usuldan modda molekulasining
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tuzilishini tadqiq qilishda farmatsevtik tahlilda esa dori moddaning chin-
ligini, tozaligini va miqdorini aniqlash magsadlarida foydalanish mumkin.
Dori moddasi tarkibidagi yot aralashmalar juda oz bo‘lganligi va 1Q-
spekir 5—15 mg migdoridagi tekshiriltuvchi moddada olinganligi sababli
qo‘shimcha moddalarga xos vutilish yo‘llari moddaning yutilish yo‘lfari
orasida goladi yoki intensivligi juda past bo‘lgan yo‘llar hosil giladi. Bu
omil usulning dori moddalar tozaligini aniqlashdagi imkoniyatlarini bir
gancha kamaytiradi.

Moddaning 1Q-spektrdagi tavsifiv yutilish yo'li yuzasini solishtiri-
luvchi namuna spektrdagi tavsifiy yutilish vo‘lining yuzasi bilan solish-
tirish orgali bu usulni migdoriy tahlilda ham qo‘ltash mumkin. Lekin
turli sabablarga ko'ra dori vesitalarining migdosiy tahlilida bu usut hozircha
keng o‘rin egallagani yo‘q.

Meoddaning 1Q-spektrida hosil gilgan yutilish yo‘llari uning chinligi
hagida yetarli ma’lumot bera olganligi sababli, [Q-spektrometrik usul dori
vositalarning chinligini aniglash maqsadida ge‘llanilmogqda.

Elektromagnit nurlanishning yutilishi moddadan nur o‘tishining
teskari giymati logarifmiga teng:

|
A=lg L
8T

A—numing vyutilishi;

T—numing o'tishi (propuskayemost).

Infraqizil spektr moddadan o‘tgan nurning o‘tish foizi bilan te-
branish chastotasi (soni) orasidagi bog'liglikni ifodalaydi. Tebranish
chastotasi teskari santimetr - sm™' larda belgilanib, undan osonlik bilan
sm yoki nm larga o‘tish mumkin:

16807'sm = 1_6156 sm = 0,0005952sm =5952 10 sm = 5952nm

tQ-spektrometrik usulda ishlatiladigan spektrofotometrlar nurming
ko‘zga ko‘rinadigan va ultrabinafsha sohalardagi yutilishni qayd etadigan
spektrofotometriardan nur manbai, go‘llanilgan optik jihozlar va detek-
tor turt bilangina farglanib, ular 4000'-678 'sm tebranish chastotasidagi
spektrni bera oladi {19-rasm).
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- 19-rasm. Infragizil spektrometming tuzilishi:
i l—yozuvchi qurilma; 2—detekior; 3-natriy
xloriddan iborat prizma; 4—tekshiriluvchi modda;
S5—infraqizif nur manbayi.

11

il

To‘lgin uzunligi shkalasini kalibrlash polistirol plenkasi spektrini
o‘lchash orgali amalga oshiriladi.

1Q-spektrometrik tahlil usuli 3 bosgichdan iborat:

I—taxlil uchun modda namunasini tayyorlash;

2—1Q-spektrni olish;

3—olingan 1Q-spektrni standart namuna spektri bilan solishtirish
(interpretatsiyalash va identifikatsiyalash).

1. Modda namunasini tahlil uchun tayyorlash tahlil anigligining
muhim omillaridan biri bo‘lib, suyuq meoddalar te'g'ridan-to'g'ti yoki
tegishli erituvchida eritiltb, qattiq moddalar esa vazelin moyi bilan ar-
alashtirilib yoki kaliy bromid bilan taxtakachlab aniglanadi. Tahlil qili-
navotgan namunada namning bo‘lmasligi 1Q-spektr olishning muhim
omillaridan biri hisoblanadi.

Namuna fagat havonchada maydalanib, hosil bo‘lgan kukun 1Q-
nurni o‘tkazuvchi muhitga joylashtiriladi.

Kaliy bromid 4000—400 sm™' da yutilish bermaydi. Vazelin moyning
bu oraligda beradigan yutilish yo‘ilari juda kichik intensiviikka ega. Tahlil
uchun dori moddasidan 15 mg, tabletka massasidan ¢sa 5 mg olish
magsadga muvofiq. _

2. Har bir [Q-spektrni olishdan oldin havoning spektri olinadi. Bu
spektr “fon” spektri deyilib, havo tarkibidagi uglerod (IV) oksidga va
namlikka xos bo‘lgan, juda kam intensivlikdagi yutilish yo‘llarini beradi.
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Zamonaviy uskunalarda spektrni ofish va uni ishlab ¢hiqish “Spektro-
lyum”™ dasturiga ko‘ra IBM turidagi maxsus kompyuterlarda bajarilmoqda.

Uskuna to‘g‘ri ishlashi uchun tebranmaydigan mustahkam yuzaga
o‘rnatilgan, suv manbalari (nam) va gizdirish ta’siridan muhofaza gilin-
gan bo‘lishi kerak.

Suv IQ-spekirda yutilish berib, uskunaning optik qgismidagi kaliy
bromid esa namlikni yutishi natijasida xiralashib qotadi. Shu sababli usku-
nadagi qurtitish vositasi vazifasini bajaruvchi silikagel har haftada al-
mashtirib turiladi.

3. Deyarli barcha zamonaviy farmakopeyalarga dori vositalarj chin-
ligini IQ-spektrometrik aniglash usuli kiritilgan bo‘lib, bunda tekshiri-
luvchi moddaning standart namunasidan foydalanish tavsiya etilgan. Tek-
shiriluvchi namunaning infragizil spektri standart namuna spektri bilan
vutilish yo'liari va ularning intensivligi bo‘yicha mos bo‘lishi talab etiladi.
Ba’zida moddaning chinligi solishtiriluvchi modda spektri bo‘yicha ham
antiqlanadi. Buning uchun dori moddasining Q-spekiri ofinib, spektrlar
to‘plami {atlas)dagi ayni shu moddaning spektri bilan solishtiriladi.
Kalibrlangan to‘lgin uzunligi shkalasidagi farq polistirol plyonkasi stan-
dart spektri bilan solishtirilib topiladi. '

Solishtirish uchun standart namuna yoki spektrlar atlasi bo‘lmagan
holda MTX da dori moddasining [Q-spektri va modda spektrini olish
shartiari keltiriladi.

Ba’zi bir funksional guruhlarning IQ-spektrdagi
yutilish yollari chastotasi

Guruh Chastota, sm-' (intensivlik)
O-N 3650—3200 (almashinuvchi)
N—-H 3500—2900 {o'rtacha)
C—H 3300—2700 (kuchli-o‘rtacha)
N—H 2550 atrofi (o‘rtacha kuchsiz)
Cc—-C 2200 atrofi (kuchsiz)

=N 2200 atrofi (o‘rtacha-kuchsiz)
Cc=0 1850—1650 (kuchli) _
C=C 1650 atroft (o‘rtacha-kuchsiz)
C-0— 1300—1000 (kuchli-o‘rtacha)
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Kalthiplanean to'lgin uzunligi shkalasi va uskunadagi yutilish
yo'Hare holatining aniqlik darajasi polistirel [Q-spektridagi (usku-
mde ofingan) yutilish yo'llarini ularning nazariy giymati bilan
serlimlitirib aniglanadi.

Polistirel 1Q-spektrdagi fo‘lgin uwzunliklari shkalasini tekshirish

Yutitish yo'ilari, sm" Yutilish yo‘llari holati bo‘yicha aniglik
darajasi (o‘tish foizlarida)

o 3027, 2850, 1944,
Nazariy qiymat 1802, 1601, 1583,
1154, 1028, 906

3030, 2853, 1947, 1803, 1604
1587, 1157, 1031, 909

Farg 3 sm?

Aniglangan giymat

2870 sm'dagi minimum va 2851 sm! dagi maksimum orasidagi
nurning o'tish fargi foizlarda |8 dan. 1589 sm™ dagi minimum va 1583
sm! dagi maksimum orasidagi farq esa 12 dan katta bo‘lishi kerak.

Polistirolning ma’lum to'igin uzunligidagi vutilish vo'li uning nazariy
giymati holatidan siljigan bo‘lsa, bu tekshiriluvchi modda 1Q-spektrini
o‘rganishda e'tiborga olinadi.

Dori vosita namunasining pastasini tayyorlashda go‘llaniladigan va-
zelin - moyining [Q-spektrini baholash uchun toza vazelin moyi spektri
olinadi va yutilish vo‘llarining holati ko*'nib chigiladi, Vazelin moyi to’yingan
uglevodorodiardan tarkib topgan. Spektrda C-H valent tebranishining: 2950,
2920 va 2850 sm*f, hamda C-H deformatsion tebranishining: 1460, 1375
sm™, 722 sm™' da kuchsiz yutilish yo'li gayd etiladi.

Dezoksikortikosteron atsetat (DOKSA)IQ-spekirini o‘rganish
Dezoksikortikosteronning vazelin moyi bilan pasta holidagi [Q-

spektri olinib, DOKSAni rasmda berilgan spektri bilan solishtiri-
tadi.
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20-rasm. Dezoksikortikosteron atsetatning [Q-spektri.

1605 sm™ da steroid halganing 4-holatidagi -S=S- guruh valent
tebranishlaridan hosil bo‘lgan o‘rtacha intensiviikdagi vutilish vo'li, 1656
sm' da uchinchi holatdagi karbonil guruhi, 1684 sm™ da 20 holatdagi
karbonil guruhi, 1733 sm' da atsetil guruhidagi karbonil, 1231 sm*
oddiy efirlarga xos bo‘lgan yutilish yo'li kuzatilib, dezoksikortikosteron-
ning 21-uglerod atomidagt gidroksil guruhiga xos bo‘lgan 3480 sm'! dagi
yutilish yo'li kuzatilmaydi.
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5.7. FLYUORIMETRIK USUL

Ilyienimetrik usul — fotometrik tahlil usuli bolib, tekshiriluvchi
monddaning  Nyvoressensivalanish intensivligini anigqlashga asoslangan.
] arnuusevtik tahlilda glutamin Kislotasi, akridin, ftalazol, ftazin hosila-
by lumda ba'zi bir antibiotiklar va vitaminlar tahlilida ushbu usul
uerllaniladi. Suyultirilgan eritmalarni flyvoressensivalanish  intensivligi
yuyidagi tenglama bo‘yicha aniglanadi:

F=j23ecbg
hunda

F-umumiy flyuoressensiyalanish intensiviigi, kvant/s;

j,-quzg‘atuvchi yorug'lik intensiviigi, kvant/s;

g - molyar yutilish koeffitsiyenti;

c—eritmarning konsentratsivasi, mol/i;

b—flyuoressensiyalanish gatlamini qalinligi, sm;

@ - moddaning tabiati bilan bog'liq flyuoressensiyaning kvant chi-
qishi.

Ushbu tenglama go‘zg‘atuvchi to'lgin uvzunligida optik zichligi
D = 0,05 dan oshmagan eritmalar uchun ishlatiladi (bunda D = 0,05
bo‘lsa, ichki filtr ta’siridagi xatolik fivuoressensiyalanish intensiviigining
5 foizi atrofida bo‘ladi.)

Odatda eritma konsentratsivasi 10~ — 10-% g/ml (0,010,001 mg/ml
va undan kam bo‘lganida, flyuoressensiyalanish intensivligi bilan erit-
madagi moddalar konsentratsivasi orasida to‘g‘ri mutanosiblik mavjud
bo‘lib, undan yugori konsentratsiyadagi eritmalarda to'g'ri mutanosiblik
buzilib, flyuoressensiyalanishning pasayishi kuzatiladi.

Flyuoressensivalanish intensivligi ma’lum darajada go‘zg‘atuvchi
yorug'lik to‘lgin uzunligi, tekshiriluvchi eritmaning pH-giymati, erituv-
chining xususivati hamda eritmaning tarkibidagi go'zg'algan energiyani
gisman bo'lsa-da yutib oluvchi yoki molekulalarni go‘zg'aluvchantigini
pasaytiruvchi yot go‘shilmalarga (to‘sigli ta'sir) bog'lig bo‘ladi. Masalan,
xinin eritmasiga natriy xlorid qo‘shilsa uning flyuoressensiyalanishi pasa-
yib ketadi, riboflavin eritmasiga fenol yoki gidroksil guruhi saglagan
moddalar, tioxrom eritmasiga xlorid kislotasi, pterin hosilalariga natriy
gidroksid eritmasi go‘shilganida flyuoressensiyalanishi pasayib ketadi. Flyu-
oressensiva usulida haroratni boshqarish va fiyuoressensiyalanish intensiv-
ligini pasaytiruvchi omillarni yo‘gotishi muhim o*rin tutadi. Tekshiriluv-
chi va standart namuna bir vagida aniglanganida termostatlash va Kis-
lorodni yvo'qotish zaruriyati o‘z-o'zidan yo'aq bo‘ladi. Tekshiriluvchi
namunani nurlanish manbayi ta’sirida qizib ketishi ro‘y bermasligi uchun
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o'lchash jarayoni juda tez bajarilishi lozim. Flyuoressensivalanish spektri
vutilish spektriga nisbatdan keng to‘lgin chegaralarda hosil bo‘ladi
(50—100 nm) va 100—200 nm chegaralarida keng nurlanish chiziqglari
beradi.

Flyuvorimetrik usul bilan ikki komponentdan ortiq bo'lmagan dori
vositalari tahlili amalga oshiriladi. '

Tekshiriluvchi dori vositalan eritmalarida fluoressensivani qo'zg‘atish
uchun 365—-366 nim to'lgin uzunligida ultrabinafsha nur ta’sir ettiritadi.
Ayrim dori vosilalari fluoressensiva bermaydi, bunda gator reaktivlar
ta’sirida ularning fluoressensiyalanuvchi birikmalari olinadi.

Flyuoressenstyalanish spekiri tavsifi hamda nurlanish rangi flyuo-
ressensivalanadigan moddalar (flucroxromlar) uchun o‘ziga hos bo'ladi.
Shuning uchun fiyuoressensiva usufi moddalar chinligini aniglashda va
migdoriy tahlil o‘tkazish uchun qo‘llanifadi.

Flyuorimetrik tahliini bajarishda foydalaniladigan spektroflyuorimetrlar
quvidagicha tuzilishga ega: simob—kvars lampasidan chigayotgan nur
birlamchi yorug'lik filtr va kondensor orqali aniqlanadigan modda erit-
masi solingan kyuvetaga tushadi va eritma flyuoressensiyalana boshilavdi,
Qo‘zgialgan nur kvantlari ikkilamchi voruglik filtridan o'tib, fotoele-
mentga tushgan yorug'lik migdorini belgilab oladigan galvanometr bilan
biriktirilgan fotoelementga tushadi (21-rasm).

Migdoriy tahlilni o‘tkazish uchun solishtiriluvchi eritma sifatida
ma’lum konsentratsivadagi flyuoressensivalovchi moddaning standart
namunasini eritmasi ishlatiladi. Hisoblash quyidagi formula bo‘yicha amaiga
oshiriladi;

(n, —n,)c
K=
n-n,

X—eritmadagi moddaning migdori;

n,—n,— tekshiriluvchi eritma uchun va nazorat tajribasi uchun bo‘lgan
to'g‘rilash giymati hisobga olingandan keyin golgan spektroflyuorimetr-
dagi ko'rsatkich;

n—n,—standart namuna eritmasining nazorat tajribasi uchun bo'igan
to‘grilash giymati chiqarib tashlangandan keyingi spektorflynorimetr-
dagi ko'‘rsatkich;

¢—standart namuna eritmasining konsentratsivasi, belgilangan o'lchov
birligida.

Hisoblash kalibrlangan graftk yoki standart eritma shkalalari yor-
damida bajariladi.
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Odatda flvuoressensivalanish intensiviigi moddaning konsentratsiyasiga
iida tor oraligda mutanosib bo‘lib, ulaming nisbati:

Je =
do~= 1,
bilan ifodalanadi. .
(., i,, §.—tekshiriluvchi eritmaning, erituvchining va standart na-

muna eritmasining_flyvoressensiyalanishi intensivligi) ning giymati 0,40
dan kam va 2,50 dan ko'p bo‘imasligi kerak.

‘7' ~- n1
f1—11,

Flyuorimetrik vsulining nisbiy xatoligi 2—5% oralig'ida bo'ladi.

Flyuorimetrik usul dori vositalarining turgunligini o‘rganishda sa-
marali vsullardan biri hisoblanadi. Bu usul orgali dori vositalatining
targ‘untigi bilan bir qatorda, ularning parchalanish jarayonini ham
o'rganish mumkin,

]
L '{QF’V
"1':;'
Rd

N
AR
®

N
4’/Q__J

21-rasm, Spektroflyuorimetrning tuzilish chizmasi.

1—simob kvars yoriigich; 2-nurtutkich; 3—tekshiriuvchi eritma solingan
kvuveta; 4—fotoelementlar; 5—kuchaytirgich; & — galvanometr.
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Tiamin xloridning migdorini aniglash

Aniglash tartibi:

0,012 tiamin xlorid (anig tortma) 100 ml hajmli o'lchov kolbasiga
solinib 50 ml tozalangan suv go'shib, qizdirib turilgan holda eritib,
belgisigacha suv bilan suyultiritadi. 100 mi hajmli o‘Ichov kolbasiga | mi
tiamin xlorid eritmasidan solib, belgisigacha suv bilan suyuitirib, chay-
gatiladi. Og'zi mahkam berkiladigan uchta ajratish voronkasi olib, ularga
1 ml tayvorlangan eritma, birinchi va ikkinchi ajratish voronkasiga 3 mil
dan oksidlovehi aralashma, uchinchi ajratish voronkasiga esa 3 ml 15%
li natriy gidroksid eritmasi (nazorat tajribasi) solib chayqatiladi. Ajratish
voronkalariga 10 ml dan izoaamil spirti (butil spirti yoki izobutil spirti)
solib 2 minut chayaatib tindiriladi. Suvli gatlam ajratib olinib, spirtli
gatlamga 5—7 g qizdirib quritilgan natriy sulfat qo‘shib, 5 minutdan
so'ng eritmalar ajratish voronkasining yuqorisidan flyuorimetr
kyuvetasiga quyib olinadi.

1 ml tiamin xlorid standart namunasi eritmasini ham yugorida
ko‘rsatilgan tartibda ishlab olingach, standart namuna eritmasidan va unga
nazorat tajribasidan olingan spirtli eritmalarning flyuoressensiyalanishi va
tekshiruvchi eritmalar va ularga nazorat tajribasidan olingan spirtli erit-
malarining flyuoressensivalanishi o‘lchanadi.

Tiamin xloridning dori moddasidagi foiz miqdori quyidagi formula
yordamida hisoblanadi.

B (A—4)*100
(4, ~4,)*a
formulada:

A-tekshiriluvchi eritma uchun flyuorimetrning ko'rsatkichi;

A ~standart namuna eritmasi uchun flyuorimetrning ko‘rsatkichi;

A4 —standart namuna uchun nazorat tajribasining flyuvorimetrik
ko' rsatkichi:

a—tahlil uchun olingan modda (aniq tortma), g.

Tiamin Xorid standart namunasi evitmasini tayyoriash
0,01 g [00—-105'C haroratda 2 soat davomida gquritilgan tiamin

xloridning standart namunasi 100 ml hajmii o‘ichov Kolbasida, 25% li
spirt eritmasida eritilib, 10 tomchi konsentrlangan xlorid kislota_eritmas-
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idan qo'shib, belgisigacha 25% h spirt eritmasi bilan suyuitiriladi (asosiy
eritma). 1 ml asosiy eritma 100 ml hajmii o'Ichov kolbasiga solinib,
belgisigacha suv bilan suyuitiriladi. Eritma tayyorlangan kunigina yaroqii.

Oksidlovchi aralashmani tayyorlash uchun 10 mg gizil gon tuzi 25
ml hajmli o‘lchov kolbasiga solinib, | ml suvda eritiladi va 15% li nitriy
gidroksid eritmasi bilan belgisigacha suyultiriladi,

lzoamil (izobutil, butil) spirti dastlab flyuoressensiyalanmasligiga
tekshirib ko‘riladi. Spirtning flyuoressensiyalanishi kuzatilgan tagdirda
1 1 spirtga 15—20 g faollishtirilgan ko‘mir qo‘shib 30 minut davomida
chaygatib, bir kecha-kunduzga goldirilib, so‘ng haydab olinadi.

5.8. YADRO-MAGNIT REZONANSI SPEKTROSKOPIYASI
(YMR, PMR, “C-YMR)

Nur modda eritmasi tomonidan yutilganda molekutla turli o‘zgarishlarga
uchrashi mumkin. Bu o‘zgarishlarning xususivati nuyning tabiatiga va
moddaning kimvyoviy tuzilishiga bog'liq. Ultrabinafsha va ko‘zga ko‘rinadigan
nurlar ta’sirida molekula atomlaridagi valent eiektronlarning energetik
holati o‘zgaradi (UB- va elektron spektrlar), radioto‘lginlar esa yadro va
elektron spinlarning energetik holatini o‘zgartiradi (YMR-spektr, PMR-
spektr, EPR-spektr).

Elektron singari atom yadrosi ham harakatlanadi va bunda ma’fum
harakat qiymatga (J) ega. Agar vyadrodagi protonlar soni tog bo'lsa,
harakatlanganda ma’lum magnit holatiga ega bo‘ladi (m). m ning giymati
qat’iy kattalikka ega. Vodorod yadrosining harakat giymati J=+1/2; magnit
holati m=+1/2. Agar u yoki bu moddani kuchli magnit maydoniga
jovlashiirilsa, uning tarkibidagi protonlar harakati o‘gining yo‘nalishi
o‘zgaradi va bu harakat o‘qgi maydon magnit kuch chiziglariga parallel
bo‘ladi.

Bunda kuch chiziglari ikki variant bo‘yicha joylashishi mumkin:

[—variant — magnit maydont yo‘nalishida.

2—variant — magnit maydoniga teskari yo‘nalishda.

Agar magnit Kuch chiziglari yo'nalishiga perpendikuiar magnit
maydoni joylashtirilsa va chastotasi o‘zgartirib borilsa, tashqgi magnit
maydonning chastotasi, proton magnit maydonining chastotasi bilan
tenglashtiriiganda rezonans hodisasi kuzatiladi, bunda yadro aylanish o‘qi
boshgacha yo'nalish oladi (pereoriyentatsiya). Bunday magnit maydoni -
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kuch chiziglarining o'zgarishi yadro tomonidan epergiyaning yutilishiga
sabab bo'lib, YMR-spekiroskopiyasining asosini tashkil etadi.

YMR-spektri signallar majmuasi bo'iib, yadrolarning energetik
sathlari orasida o‘zgarishlar natijasida hosil bo‘ladi.

YMR-spektrometr quyidagi asosiy qismlardan iborat (22-rasm}:

. Magnit maydonni sozlovchi (korreksiyalovchi) va barqaror giluv-
chi (stabillashtiruvchi) tizimli magnit

2. Tahlil gilinuvchi namunani radiochastotali nurlantiruvchi elek-
tromagnit generatsiva qurilmasi

3. Spektmi qayd qiluvchi gurilma

Moddaning YMR-spektrini olish uchun tekshiriluvchi modda
(2530 mg) deyteriylangan erituvchi (CDCI,, D,0, CD,SOOD)da
eritilib, shishadan yasalgar ampulaga solib, yugori kuchianishli magnit
maydonga kiritiladi. Rezonans hodisasi arnalga oshishi hisobiga spektrometrda
energivaning vutilish gayd etiladi.

YMR-spektr to‘rtta kattalik (parametr) bilan tavsifianadi:

1. Kimyoviy siljish (sdvig) yoki signal.

2. Signalning bo‘linganligi yoki multi pletliligi.

3. Spin-spin ta’sirtashuv doimiysi (konstantasi) J.

4. Rezonans signalining yuzasi (maydoni).

Kimyoviy siljish (5-delta) yoki {t-tau) spektrdagi signalning o‘rnini
belgitab, avni yadroning yoki yadrolarning kimyoviy qurshoviga bog'liq.

Kimyoviy siljish millionning ulushiarida ifodalanib, etalon birik-
maning rezonans signaliga nishatan o‘lchanadi.

(H -H)
— H — — giymat tashqi maydon kuchlanishiga bog‘lig bo‘lmay,
] .
proton turini xarakterlaydi va [0*—million ulushlarida o‘ichanadi.
=t g0 2 X7V 00
u Vi

Bu formulada:

H—-rezonans kuzatiladigan maydon kuchlanganligi;

H —etalon rezonansi kuzatiladigan maydon kuchlanganligi,
H —asosiy tashqi maydon kuchianganligi;

v,—ish chastotasi;

y—protonning rezonans chastotasi;

v,~etalon protonlarning rezonans chastotas.
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Spektrometrning ish chastotasi 60 MHz bo'lsa, | m.u = 60 Hz,
100MHz bo'lsa | mau = 100 Hz bo'ladi.

Dori moddalarning organik erituvchifardagi eritmalarini YMR-
spekirint olish uchun xalqaro etalon TMS-tetrametifensilan qabul qgi-
lingan—(CH,),Si.

U quyidagi afzalliklarga ega:

I. Undagi 12 proton ham bir xi] qurshab olingan va spektrda yagona
signal beradi.

2. Bu signal eng kuchli maydonda joylashgan bo‘lib, organik mod-
dalardagi boshqa barcha protonlar unga nisbatan kuchsiz maydonda rezo-
nansga uchraydi.

3. TMS - boshqa organik birikmalar bilan kimyoviy ta’sirlashmaydi
va oson uchuvchan.

& shkala bo‘yicha TMS kimyoviy siljish signali “0”, 1 shkala bo‘vicha
esa 10,0 deb gabul gilingan.

g= 10—

Signalning multipletliligi (bo‘linganligi) signalning kvant spin soni

birga teng bo‘lgan go'shni yadro ta’siri ostida parchalanishidir
M=mn+|

n—qo'shni funksional guruhdagi protonlar soni

Quyi tartibli spektrlarda multipler signallar kimvoviy siljishidagi
farg {gerstar bilan o'lchanganda) spin-spin ta’sirlashuv doimivsidan
katta bo'ladi:

ASvY > 10
- Ad—kimyoviy siliishlardagi farq million ulushlarda;
v—spektrometrning ish chastotasi, MHz;

J—spin-spin ta’sirtashuv Konstantasi, cho'qqilar orasidagi gerslar
bilan o'lchangan masofa.

Qo'shni guruh yadrolarining magnit xossasi noekvivalent bo‘lsa,
signaining ajralgantigi M = 2 formula bo‘yicha aniglanadi.

Signal cho'qqilari soni bitta bo‘lsa — singlet, ikkita bo‘lsa ~ duplet,
uchtabo'lsa — triplet, to‘ritabo‘isa — kvadruplet vabeshtabo‘lsa— kvintet
deyiladi. .

J — noldan 16 gers oralig'ida bo‘ladi.
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Ba’zi

bir ‘_CH3

rezonans signallari kimyoviy siljishlari o‘rni

—CH 2=

guruhtar

Rezonans signalining yuzasj - S aynan shy signalni hosil gilgan
yadrolar soniga proporsional bo'lib, moddadagi voki yot aralashma tatklbl-

dagi protonlar sonini aniglash uchun xizmat qiladi.

Turli moddalarning YMR-spektrlari bir-biridan farq gilganligi
uchun YMR-spektroskopiva usuli yordamida dori modda chinligi,
migdori hamda tarkibidagi vot aralashmalar migdorini aniqlash

mumkin.
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{5-shkala)
-CHs amu. LM om.u, -C14- & m.u.
r— [ — —
CHrCH; 0.9 CHrCH, 1.3 ¢ 1.5
. —C—CH—
=CH-CH 1.7 =CH-C;- 1.9 ! 29
!
C¢Hs-CH 2 sHs-CH 2.6 CeH s*%ﬁ 29
£ I
0-C-CH, 2,1 COO-CH.- 4.2 0=C-Cll- 3,7
OCH, 3.3 CH-CO0- 22 00C-CH- 4.3
— CH-NT S
CH;-COOH 23 NS s 7 24
-COOH
$-CH: 3.1 SCH- 35
N-UH; 2.2 SN-CH- 29
R-CH= 4,6-5,5
R'Nﬂ) 150'530
C,H,OH 4,0-12,0
7 -
r—cZon 10,0-13,0




100-8, /n, _100-S,M, /n,

Z(S‘z’n) - Z(S:/n;)

A—moddaning nisbiy mollardagi foiz migdori;

B—moddaning nisbiy og‘irlikdagi foiz migdeori;

S—rezonans signailning spekirdagi yuzasi;

n—rezonans signalni hosil qilgan fragmentdagi yadrolar soni;

M .—moddaning mol massasi.

Dori moddaning mutlog migdonni aniglash uchun tahlil gilineyo-
tgan moddaning va standart namunaning eritmalari tayyorlanib, tahiil
gilinayotgan modda eritmasiga ichki standart vazifasini bajaruvchi mod-
daning aniq miqgdori go‘shilib, YMR-spektri olinadi.

Aniqlanuvchi meddaning mutlog og‘irlikdagi foiz miqdori quyidagi
hisoblash formulasi orgali hisoblanadi.

S. M, -n -m
_ & -ar '100
S, M, n -m,

S —tahiil gilinayotgan modda rezonans signaliarining yuzasi
§ —standart namuna rezonans signallarining yuzasi
M —tahlil qgilinayotgan modda mol massasi

*standart namunadagi rezonans beruvchi vadrolar soni
n - tahlil gilinayotgan moddadagi vadrolar soni
m ,~standart namuna miqdori
mu—tahlil gilinayotgan modda migdori

.

3 - 4 3

\L J‘
2
1 Jr ¥
6 22-rasm. YMR — spek-
trometrning tuzilish chizma-
/ si.

t—magnit; 2—radioto’lqinlarni
gabul qgiluvchi qurilma;
3—radioto‘lginlar generatori;
4—kuchaytirgich;, 3—vyozuvchi
qurilma; 6—tekshiriluvchi
modda solingan ampula.

A\

1
F——

N

— i —

N
=
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Standart namuna sifatida ishlatiladigan moddalar va ularning
rezonans signallari o‘rni

{5-shkala)
L . HC —COOH _
I. Malein kistotasi A4 —CcOOoH 2 CH= 6,60 m.u.
2. Benzit b t.. 7 CH 53 |
. benzi: benzoa CBHs_C"OCHg_CSHs - y ,J L,
COOH
' i HoC
3. Malon kislotasi Y NCO0H CH, 3.3 mu.
//O
CH»-C. y
4. Suksinimid (liH _C/N 2-CH,- 277 m.u.
. ERN )
O
L #°
5. Atsemmlldl CGHS‘NH'C“"CHQ, -CH, 2,12 mu.
CH4
1 .
6. Tret-butanel HoC-G—OH 3CH, 1,30 mu.
- CH4 '
HS(i ?H3
i— H
030\ SHs
7. Geksametilsiklotrisiloksan !Si--—O’ CHy 6-CH, 0,15 m.u.
: HiC chy
211
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5.9. XROMATOGRAFIK USULLAR -

Xromatografik usuillar tahlil gilinayotgan moddaning go‘zg*almas va
go'setaluvchan fazalar orasida tarqalishiga asoslangan. Bu usullar yor-
damida murakkab aralashmalar tarkibidagi ayrim moddalarni ajratib olish
mumkin bo*lib, farmatsevtik tahlilda ularning go‘llanilish imkoniyatlari
keng.

Xromatografik usullardan quyidagi magsadlarda foydalanish mum-
kin:

1. Tabiiy xomashyotardan biologik birikmalarni ajratib olish.

2. Murakkab dori vositalari tarkibidagi ayrim komponentlami ajra-
tish va tahlil gilish.

3. Dori moddalarning chinligini aniglash.

4. Dori moddalar tarkibidagi yot aralashmalarni aniqglash.

5. Don moddalarini sagiash jarayonida borishi mumkin bo‘lgan
o‘zgarishlarni o‘rganish.

6. Dori moddalarning miqdoriy tahlilini bajarish va h.k.

Xromatografik usullar jarayonning mexanizmiga ko‘ra quyidagicha
tasniflanadi:

1. lon almashinish xromatografiyasi.

2. Adsorbsion xromatografiya.

3. Cho'ktirish xromatografiyasi.

4, Tagsimlanish xromatografiyasi.

5. Oksjdlanish-gaytarilish xromatografiyasi va h.k.

Jarayonning shakliga ko‘ra xromatografik usullar quyidagilarga
bo‘linadi:

1. Kolonkali xromatografiya.

2. Kapillar xromatografiya.

3. Tekislik xromatografiyasi.

a) yupqa gatiam xromatografiyasi.

b) qog‘oz xromatografivasi.

Shuningdek, tahlil gilinayotgan moddaning agregat holatiga garab,
gaz, gaz-suyuqlik, suyuqlik, yuqori samarali suyuqglik xromatografiyasi
usullari mavjud.

Xromatografik usullarni tasniflashning boshqa turlart ham bor (sor-
bentning mahkamlangan va mahkamlanmagan gatlamida boradigan xro-
matografiyva, yugoriga yo‘nalgan voki pastga yo‘nalgan, go‘zg‘aluvchan
qatlam xromatografivasi va boshqalar).
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5.9.1. Ion almashinish xromatografiyasi

lon almashinish xromatografivasi tahlil gilinayotgan eritma ionlari
va sorbentning ionogen guruhlari o‘rtasidagi o‘zaro qavtar ion almashi-
nish jarayoniga asoslangan. lonitlar suvda devarli erimaydigan yuqori
molekulali polimer birikimalar bo‘lib, tarkibida ion almashinish xususi-
yatiga ega bo‘lgan ionogen gurultlarni saglaydi. lonogen guruhlarning
hususiyatiga garab ular kation va anion almashuvchi sorbentiarga bo'linadi.

Eritma tarkibidagi (M,*) va kation almashuvchi sorbent tarkibidagi
(M,*) kationlar o‘rtasidagi almashinish reaksiyasi quyidagicha bo‘ladi:

R'M *+M,*A= R'M,"+M ‘A

Bu verda R-—Kation a[mashuvchn sotbent anioni;

A —eritma tarkibidagi anion.

Kationlarning kimyoviy tuzilishida harakatchan ionogen guruh si-
fatida kislota xarakteridagi ~SO,H; —COOH; —PO H, va boshga funk-
sional guruhlar mavijud. Masalan, farmatsevtik tahlilda keng qo‘llaniladigan
KU-I va KU-2 kationitlart fenolformaldegid, stirol va divinilbenzol aso-
sida sintez qilib olingan vuqori molekuiali birikmalar bo‘lib, ularning
Kimyoviy tuzilishida ion aimashinuvchi sulfo-(—SO,H) guruh bo‘ladi:

—CH—CH; CH—CHy—

OH
HG CH,™

SOH] N

SOH SOH 0
KU-1 KU-2

Kationitlardagi funksional guruhda vodorod ionlari yoki vodorod
ioniga almashinuvchi kationlar odatda harakatchan bo‘ladi.

Anionitlar 6‘z molekulz tuzilishida —NH,; =NH; =N; to‘rtlamchi
azot va piridin kabi asos xossaga ega faol ionogen guruhlarni saglashlari
bilan farglanadi.

Ionitlaming nagadar kuchli kislota yoki asos xossaga ega bo‘lishi
ulardagi ionogen guruhlarining dissotstatsiyalanish darajasiga bog‘liq va
bu xossalarga ko‘ra ularmi quyidagi guruhlarga bo‘lish mumkin:
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2} Kuchli kislota xossali kationitlar. Bu guruhga molekulasida —SO.H
funksional guruhi saglaydigan kationitlar kiradi. Ular birmuncha kuchli
dissotsiatsivalanish xossasiga ega bo'lib, kislotali, ishgoriy va neytral
mubhitlarda ham ion almashinish gobiliyatiga ega. Bu turdagi kationitiarga
KU-1, KU-2, SDV, DAUEKS-5 kationitlari Kiradi.

b) Kimyoviy tuzilishida —COOH; —PO H,; —ON kabi kuchsiz
dissotsiatsivalanuvchi funksional guruhlar saglagan kationitlar, Kuchsiz
kislota xossali kationitlar guruhini tashkil qiladi. Ularga KV-2, KV-4
kabilar kiradi. Bunday kationitlar eritmalarida pH giymati 7 dan ko‘p
bo‘lgan muhitda ion almashinish oson kechadi,

d) Kuchli asos xossali anionitlar. Ular kimyoviy tuzilishlarida
to‘rtlamchi azot yoki piridin saglaydi. Ushbu anionitlar kistotali, neytral
va asosli muhitda ion almashtirishi mumkin. Ularga AV-17, AV-18, amberlit
[RA-400, amberlit IRA-410 kabi anionitlar kiradi.

e) Kuchsiz asos xossali anionitlarning kimyoviy tuzilishida birlam-
chi, ikkilamchi va uchlamchi azot (-NH,; =NH; =N) saqglagan funk-
sional guruhlar bor. Bunday anionitlar pH qiymati 7 dan kam bo‘lgan
muhitda oson ion almashtiradi. Ularga AN-23, AN-2F ion almashinuvchi
sorbentiar Kiradi.

Farmatsevtik tahlilda hozirgi vaqtda kationitlardan SBS, SDV, SDV-
2, SDV=-3, KU-1, KU-2, anionitlardan esa N-O, EDE-10, AV-17,
AV-18, ASD-3, AN-2F va boshga anion almashinuvchi yugori molekul-
var birikmalar ishlatiladi. Kationitiar bilan tekshirilayotgan modda
o‘rtasidagi ion almashinish reaksiyasini quyidagi umumiy tenglama orqa-
li ifodalash mumkin: '

[R-SO,"H*+NaCi—{R-50,]"Na*+HC(I

Kationitning tuz bilan ion almashinishi natijasida ekvivalent migdorda
kistota ajralib chigadi.

Anionitlar bilan twzlar o‘rtasidagi jon almashinuvi natijasida quy-
idagi tenglama bo‘yicha ekvivalent migdorda ishqor ajralib chigadi:

_CH3 1 ~ CHal
R-N<CH3 OH + NaCl — R*N<CH3 ClI'+ NaOH
CH3 CH3

So'ngra ion almashinuvi natijasida ajralib chiggan kislota yoki ishqor
tegishli titrantlar bilan titrlanadi.
Tarkibida H* ionlarini almashuvchi sorbentlarga kislota shaklidagi
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kationitlar, metal kationlarini saglovchi ijonitlar, tuz shaklidagi, OH-
ionini almashuvchi ionitlarga esa — OH shaklidagi anionitlar kiradi,
Shuningdek, xiorid, karbonat va boshqga ko‘rinishdagi anion almashuvchi
tonitlar ham ishiatiladi. )

Miqdoriy tahlil olib borilayotganda ton almashinish xromatografi-
yasi quyidagi tartibda amalga oshiriladi:

Y. Tonitni tayyorlash.

2. Kolonkani tayvorlash.

3. Xromatografivalash va tahlil gilinayotgan modda miqdorini ani-
glash.

4. lonitni regeneratsiyaiash (gayta ishlash yoki tozalash).

Ionitni tayyorlash

5—10 g ionit (zarracha kattaligi 0,2~0,5mm) stakanga joylashtirilib,
2-3 marta tozalangan suv bilan yuviladi, suyultirilgan xlorid kislota
eritmasidan quyib, vaqti-vaqgti bilan chayqatib turgan holda bo‘kish uchun
12 soatga qoldiriladi.

Agar anion almashuvchi tonit ishlatilsa, buning uchun natriy kar-
bonatning 5 % li eritmast yoki o‘yuvchi natriyning 2 % 1i eritmasidan
solib, 2—4 soatga qoldiriladi. ishqor bilan ishlash vaqtida havodagi kar-
bonat angidridini yutib obmasligi uchun ajratish voronkasidan fovdala-
niladi. Keyinchalik ionitlar kislota yoki ishgor eritmalaridan ajratilib,
yana 1—2 marta suv bilan yuvilib kolonkaga joviashtiriladi va yana neytral
reaksivagacha suv bilan yuviladi.

Kolonkani tayyorlash

Xromatografiyalash va tahlil gilinayot-
gan moddaning miqgdorini aniglash.

Kolonkadan oqayotgan suvning muhiti
tekshiriladi. Muhit neyiral bo‘lishi kerak. Agar
neytral bo‘lmasa, unda ionitni go‘shimcha suv
bilan yana yuviladi. So‘ngra maxsus maqolada
ko‘rsatilgan usulda tayyorlangan antglanuvchi
eritmadan 5—10 ml olib kolonkaga quyiladi,
Bunda kolonkadan ogayotgan suyuqlikning te-
zligi minutiga 20—25 tomchi bo‘lishi kerak.
Oqayotgan suyuqlik tagi yassi kolbaga yig'iladi,

24-vasm kolonka neytral muhitgacha suv bijan yuvilib,
Xromatografiyalash suyuqliklar birlashtiriladi.

koltonkasi. Olingan suyuqlik tarkibidagi aniglanayo-
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tan modda migdori ishqor yoki kislola eritmalari bilan titrlab yoki boshga
isilda aniglanadi.

lonitni regeneratsiyalash

Kation aimashuvchi ionit 4% Ii xlorid kislota eritmasi. Anionit esa
2% ishgor yoki natriy karbonatning 5% 1i eritmasi bilan ishianadi.
fonitlarni yuvish jarayonida ular kisiota yoki ishgor eritmalari bilan
so'ng suv bilan neytrat muhitgacha yuviladi.

Kationitlar yordamida aniqlanuvchi ba’zi bir organik va mineral

moddalar
| Preparat Ekvivalent Amq:j%gﬁ?ﬁ Indikator
— moddaningtitd 4 o
Amnoniy sulfat . . .
- r .m/2 0.00661 Metil zarg' aldog
L [(NH-S04] M.m 066 il zarg aldog i
; Bariyv nitrat . .
- p 3 . vy
[BaNOL),) M.m /2 0.01306 Metil zarg aldog i
Bariy sforid . .
- ', o . - a’
[BaCls) M.m /2 0.01221 Metil zarg'aldog'i
Kativ atsetat . .
[CH:COOK] M.m 0.00981 Fenolftalein
Kaliy bromid . . "
[KBr] M.m 0.01190 Metil zarg aldog i
Kaliy yodid A ;
M.m Q.1660 Metil zwrg-aldog i
— KA ] e
I Kalsiv laktat
HyC— CHOH )= C:,g CasH,0 M.m /2 0.01541 Fenolftatein
2
Nagriy broméd . enfelage i
NaBr) M. 061029 Metil zarg-aldog i
Nalriy sitrat
CHo~COONa
Ho-ﬁi-zcooua 5840 M3 0.0119 Fenolfislein
CHy~COOQNa
Eruvchan streptoisid
SH-CH,SON=
Mam 00288 Metil zarg aldoy’i
; SO.NH,
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Kationitlar yordamida aniqlanuvchi ba’zi bir alkaloidlar
va azofli asoslarning tuzlari

Preparat Ekvivalent n?orclilccli;?::;i::n Indikator

Apomorfin gidroxlorid M.m 003173 Metil zarg aldog*i
Atropin suifat M2 0.03474 Metil zarg aldog'i
Bigumal M.m 002902 Metil zarg aldog'i
Dikain M.m 0,03008 Metil zarg aldog'i
Karboxolin M.m 001826 Meti zarg'aldoy'i

Kodein fosfat M2 0.02120 Fenolftalein
Kokain gidroxlorid M.m 0,03338 Metil zarg'aldog’i
Pilokarpin gidroxlorid M.m 0.02447 Metil zarg aldog’i
Strixnin nitrat M.m 0,03974 Metil zarg‘aldog’i
Tiamin bromid M.m/2 002176 Metil zarg aldog'i
Xinin gidroxlorid M.m 0.03969 Metil zargaldog'i
Etilmorfin gidrox]orid M.m 003859 Metil zarg aldog’i
Efedrin gideoxlorid M.m 0.02017 Metil zarg'aldog®i

Natriy sitrat miqdorini ion almashinish xromatografiyasi
yordamida aniglash

CH2-COONa CH »-COOH

HO -C=COONa + [Kaf]H* —= HO -C~COOH  * LEILEN
CH »-COONa _ CH ,~ COOH
Cl.;Hz'COOH (%I—I;_»-OOONa

HO _F""COOH + 3NaQOH ——» HO “IC_COONG + 3H20
CHz'COOH CH 2-COONa

Aniglash tartibi:
0,1 g (aniq tortma) natriy sitrat haimi 100 m! )i o‘lchov kolbasiga
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solinadi, oldindan gaynatib sovitilgan suvda eritiladi va belgisigacha suv
bilan vyetkazitadi. Eritmadan 10 ml olib N* shakidagi KU-1 yoki
KU-2 kationiti solingan kolonkaga joylashtiriiadi.

Solingan eritmaning kolonkadan oftish tezligi 20—25 tomchi/min
bo‘lishi kerak. Xromatografik kolonka yangi qaynatib sovitilgan suv (50-
70 ml) bilan neytral muhitgacha yuviladi (metil zarg‘aldog‘i indikatori
ishtirokida) va 0,05 mol/} natriy gidroksid eritmasi bilan titrlanadi (in-
dikator — fenolftalein). 1 ml 0,05 mol/] natriy gidroksid 0,004301 g
5,N.Na 0, ga to'g'ri keladi. Quruq moddaga nisbatan natriy sitrat migdori
99,9% dan kam va 101,0% dan ko‘p bo‘lmasligi kerak.

5.9.2. Tagsimlanish (qog‘oz) xromatografiyasi

Tagsimlanish xromatografiyasi ikki {qo‘zg‘aluvchan va qo‘zg'atmas)
faza orasida moddaning tinmay qayta tagsimlanish jaravoniga asoslangan.

Agar qo‘zg'almas faza nisbatan polyar bo‘lsa, tagsimlanish koef-
fitsientining ortib borishi moddaning siljishini kamayishiga olib keladi.
Qo'zg'aluvchan faza suyuq bo‘lsa, xromatografik ajratish jarayoni kolonka-
da, qog'ozda va yupga gatlamli sorbentlarda olib boriladi.

Qog'ozda tagsimlanish xromatografiyasi moddalarning o‘zaro
aralashmaydigan ikki suyuglik orasidagi tagsimlanish koeffitsientlari-
ning turlicha bo‘lishiga asoslangan. Bunda suyugliklardan biri gog'oz
bo‘ylab sekin targalsa (qo‘zg‘aluvchan faza) ikkinchisi esa qo‘zg‘almas
faza bo‘lib xizmat giladi. Qo‘zg‘aluvchan faza tekshirilayotgan ara-
lashmani o‘zida eritib birgalikda gog‘oz bo‘ylab siljitadi va uning
joyini o‘zgartiradi.

Xromatografiyalash jarayonida qo‘zg'aluvchan va qo‘zgralmas faza-
lar orasida moddaning juda ko'p marotaba qayta tagsimlanish jarayoni
sodir bo‘ladi. Moddaning gqog‘ozda siljish tezligi uning tagsimlanish
koeffitsientiga bog‘liq. Tagsimlanish koeffitsientt esa tekshirilayotgan
moddaning ikki fazada ganday erishiga bog’lig bo‘lib, moddaning
qo‘zg‘almas fazadagi konsentratsiyasining S, qo‘zg'aluvchan fazadagi
konsentratsivasiga S, nisbati bilan belgilanadi.

Agar qog'ozga 2 modda aralashmasi tomizilgan bo‘lsa-yu, ulardan
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birining tagsimlanish koeffitsiyenti ikkinchisinikidan vuqgori bo'lsa, unda
xromatografiyalash jarayonida birinchi modda ikkinchisiga qaraganda
gog'ozda sekin siljivdi va natijada xromatogrammada ular ikki xil joyni
egallaydi. Moddalarning qog‘oz bo‘ylab targalish xususiyati ularning R,
kattaligi bilan belgilanadi. R, deb start chizig'idan xromatogrammadagi
modda hosil gilgan dog'ning markazigacha masofa {(a) va stant chizig‘idan
erituvchilar aralashmasining front chizig'igacha bo‘lgan masofa (b} lar
nisbatiga aytiladi: .

R, =a/b

Moddalarning R qiymati turli omillarga: erituvchining xususiyati-
ga, tarkibning tozaligiga, modda miqdoriga, xromatografivalash harorat-
iga, qog‘ozning turiga va boshqalarga bog'liq.

Ba'zida R, o‘miga R, qgiymati ishlatiladi. R, bu start chizig'idan
xromatogrammada hosil bo‘lgan tekshiriluvchi dog® markazigacha bo‘lgan
masofa — a va start chizig‘idan standart moddaning dog'i markazigacha
bo'lgan — a, masofalar yoki tekshirilayotgan va standart modda R
qiymatlari nisbatidir. Bunda R, giymati 0,5—2 oralig‘ida bo'lishi kerak.

Xromatografiyalash “xromatografiva uchun” maxsus qog‘ozlarda olib
beriladi. Ular turlicha bo‘ladi: tez, sekin, o'nacha va filtriovchi gog‘ozlar.
Qog‘ozlar ba’zida xromatografivalashdan oldin maxsus ishlov berish
orqall tozalanadi, lekin ko'pincha bu talab etilmaydi.

T

2
25-rasm, Xromatogriiyalash kamerasi.
I—erituvchilar aralashmasi solingan idish;
L*j-« -~ “2-tekshirifuvchi modda eritmasi tomizilgan
ol xromatografivalash gog‘ozi.
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Xromatografiyalash uchun ishlatiladigan erituvchilar toza bo'lishi,
o'zaro va tekshirilayotgan modda bilan reaksiyaga kirishmasigi kerak. Qog'oz
gidrofil xususiyatga ega bo‘lgani uchun go‘zgalmas faza sifatida ko‘pincha
nisbatan polyar erituvchilar aralashmasi ishlatiladi. Agar xromatogra-
fiyalashdan oldin qog'oz maxsus ishlanib, unga gidrofob xususiyat be-
rilgan bo‘lsa, polyarligi kam bo‘lgan erituvchi ishiatiladi.

Erituvchilarni tanlash aniglanuvchi moddalar xususiyatlariga bog‘liq
bo'lib, kuchli polyar moddalar uchun qo‘zg'almas fazasi tarkibida suv
bo‘lgan erituvchilar aralashmasi, o‘rtacha polyar moddalar uchun esa
gaynash harorati yugori bo‘lgan organik erituvchilardan (formamid,
propilenglikol, atsetonitril va boshqalar} iborat bo'lgan qo‘zg‘almas fazadan
foydalaniladi.

Bir xil qo‘zg‘almas fazali aralashmalarda qo‘zg‘aluvchan fazaning
polyarfigi oshib borishi xromatografiyalanayotgan modda siljishining te-
zlashishiga olib keladi. Asos xossali moddalarni ajratish uchun ko‘pincha
quyidagi erituvchilar aralashmasidan foydalaniladi:

1. a) N-butil spirti—bufer eritma pH=3,0;

b) N-butil spirti—bufer eritma pH =5,0;

d) N-butil spirti—bufer eritma pH =6,5;

e) N-butil spirti—bufer eritma pH =7,5;

2. 2) formamid +1% i sirka kislotasi/xloroform

b} metil spirti—5% li ammiak—benzol 2:1i:1;

d) N-butil spirti—sirka kislotasi—suv 4:1:5;

¢) formamid/xlorofrm;

f formamid/xloroform—benzol 1:1;

g) formamid/benzol;

h) formamid/benzol—benzin 1:1.

Quyi alifatik kislotalar uchun kerosin yoki vazelin moyi — 90%
sirka Kistotasi aralashmasi ishlatiladi. Steroidlarni ajratishda yugorida
ko‘rsatilgan hamma erituvchilar aralashmasidan foydalanish mumkin,
Masalan, kortizon atsetat, predmzon, prednizolonlar uchun formamid
ishlatiladi.

Xromatogrammada hosil bo‘lgan dog‘lar ultrabinafsha yoki ko‘zga
ko‘rinadigan nurda ko'riladi hamda xromatogrammaga turli ochuvchi
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reaktivlar eritmasidan purkash vordamida aniglanadi. Ba’zi dog‘lar UB-
murda tovlanadi yoki o‘ziga xos rangga ega bo‘ladi. Hozirgi vaqtda xroma-
togrammalami ma’lum ozuga muhitga joviashtirilib, bakteriyalarning
o'sishini kamayisht yoki ko‘payishiga qarab ham aniglanmoqda. Keyin-
chalik ularning R, giymatiari hisoblanadi.

Qog‘oz xromatografiyasi olib borish usuliga ko‘ra quyidagi turlar-
ga bo‘linadi: pastga qarab, yuqoriga garab, aylana ko‘rinishiarida. Pastga
qarab olib boriladigan xromatografivada erituvchi, shuningdek unda
erigan modda yuqoridan pastga qarab harakat qiladi. Yuqoriga qarab
olib boriladigan xromatografivada esa, aksmcha pastdan yuqoriga
garab harakatlanadi.

Aylana (radial) xromatograftyada erituvchi va unda erigan modda
gog‘ozning markazidan radius bo‘yicha chetiga garab siliiydi. Yugorida
aytib o‘tilgan wvslublardan tashqari yana gayta va ikki o‘lchamli xromo-
tografivalash turlari ham maviud. Ikki o‘lchamli xromatografivalashda
moddalami ajratish ikki tomonlama, ya’nt birinchi safar bir tomonga
bo‘lsa, ikkinchi martasida oldingisiga perpendikular tomonga garab olib
boriladi.

Qayta xromatografivalashda ajratish jarayoni 2 marta bir tomonga
qarab takrorlanadi. Xromatografiyalash jarayont og‘zi yaxshi yopiladigan
shisha idishiarda (banka, silindr va boshqalar) olib boriladi.

Pastga qarab xromatografiyalashda shisha kamera ichiga qo‘zg‘allwchan
faza ma’lum balandlikdagi moslamaga solish uchun mo‘ljallangan idishga
joylashtiriladi. Yuqoriga qarab xromatografiyalashda esa qo‘zg‘aluvchan faza
solingan idish kameraning tagiga jo?!ashtiriladi. Tepasiga esa xromatografi-
ya qog‘ozini mahkamlash uchun moslama birikiiriladi.

Aylanali xromatografiyalashda eksikatordan yoki Petr kosachasidan
foydalaniladi. Agar qo‘zg ‘almas faza sifatida suv ishlatilsa, u ‘kameraga
quyiladi, boshga yuqori haroratda gaynovchi, uchmaydlgan erituvchi .
(formamid) bo‘lsa, unda qog‘oz shu erituvchining suyulunlgan entmas;_
bitan shimdiriladi, idishga esa go‘zg‘aluvchan faza solinadi. Kameralarni
erituvchilar aralashmasi bilan yaxshilab to'yintirish. magsadida ko'pincha
erituvchiga teglb turadigan qilib kamcranmg chctlariga filtr qog'oz yoplsh-
tiriladi.
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Qog‘oz xromatograftyasi quyidagi tartibda olib boritadi:

1. Qog'oz va erituvchilarni tayyorlash.

2. Tekshirilayotgan moddalarning eritmasini tomizish.

3. Tekshirilayotgan moddani ajratish — xromatografivalash.

4. Xromatogrammadagi moddalarni ochish,

Erituvchilar aralashmasini tayyorlashda ikki aralushmaydigan eri-
tuvchilar {go‘zg‘almas va qo‘zg‘aluvchan fazalar) bir-biriga to‘yingan
bo‘lishi kerak. Bunday to‘yintirish ajratuvchi voronkalarda chayqatish
yordamida olib boriladi. Masalan, N-butil spirti-suv-sirka kislotasi
aralashmasi yaxshilab chaygatiladi, tinishi va 2 gatlamga bo‘linishi uchun
ma'lum vagtga qoldiriladi. Aralashmaning yuqgori gatlami go‘zg‘aluvchan,
pastkisi esa go'zg'almas faza sifatida ishlatiladi. Maxsus xromatografik
gog‘ozdan tegishli o‘lchamda (xromatografiya kolonkasining katta-kichik-
ligiga, moddalarning qog‘ozda tagsimlanib joylashish masofasi, tahlil
gilinayotgan eritma tarkibidagi moddaning soni e’tiborga olinib) kesib
olinadi. Yuqori va pastga garab olib boriladigan xromatografivalashda qog‘oz
to‘g'ri burchakli qilib kesiladi va pastki gismidan 2—3 sm yugorida “start”
chizig'i chiziladi. Namuna start chizig‘iga qog‘oz chetidan va boshqga na-
munalardan 2 sm masofada tomizg'ich (kapillyar) yordamida tomiziladi
va vaxshilab quritiladi.

Aylanali xromatografiyalashda qog‘ozning markazi teshiladi,
unga dumaloq gilib o‘ralgan filtr gog‘oz joylashtiritadi. Bunda start
chizig‘i sifatida o‘rtasida D=2-3 sm masofada chizilgan aylana xiz-
mat qiladi. :

Namuna hajmi 0,1—0,2 ml (bo‘linish belgisi 0,001-0,002m}) bo‘lgan
tomizgichlarda yoki maxsus avtomatik mikropipetkatarda tomiziladi.
Bunday pipetkalardan ko'pincha miqdoriy tahlil o‘tkazilayotganda foy-
dalaniladi, sifat tahlilni o‘tkazishda oddiy kapillyardan foydalanish ham
mumkin. Tomizilgan namuna dog‘ining kattaligi 6—10 mm dan oshmas-
{igi kerak, shuning uchun namuna juda kam migdorda tomiziladi. Namu-
naning migdori 0,1 dan 100 mkg gacha bo‘lishi mumkin va u turli
omillarga (yot moddalar soni va migdoriga, ochuvchi moddaga, yot
moddaning sezgirligi, asosiy va yot modda R, giymatlari o‘rtasidagi farq-
qa, d'og‘]aming shakliga) ‘bog'lig. Namuna tomizilgan qog‘oz quritiladi
va pastki gismi kameradagi maxsus tayyotlangan erituvchilar aralash-
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masiga tegib turadigan qilib {2—3 sm) kameraga tushiriladi. Aylanali
xromatografiyalashda qo‘zgaluvchan fazaga tushirilgan qog‘ozning pastki
gismi erituvchiga tegib turishi kerak. Ertuvchi gog‘oz yuqgorisiga yetganida
(taxminan 10—15 sm ko'tarilganda}, .qog‘oz kameradan olinadi va eritu-
vchi yetib borgan chegara (front) qalam bilan belgilab qo‘vitadi. Xroma-
togramma quritiladi va UB-nur ogimida ko‘ritads yoki tahlil gilinayotgan
moddaga xos bo‘lgan reaktiv eritmasi bilan purkaladi. Purkash purkagich
yordamida yoki xromatogrammani reaktiv bilan xo‘llash orqali olib
boriladi. Reaktiv eritmasining ortigchasi toza suv bilan yuvib yo‘qotiladi.
Xromatogrammadagi dog'larning chegaralari belgilanadi, quritiladi va R
giymati hisoblanadi.

Qogozda tagsimlanish xromatografiyasi usuli dori moddalarning
chinligi, tozaligi va miqdorini aniglashda go‘llaniladi.

Moddalarning chinligini va tozaligini aniqlashda R, giymatlaridan,
vanada anig natija olish uchun standart namunalardan foydalaniladi
(“guvoh”™ moddalar). Buning uchun tekshirilayotgan eritma tomizilgan
joydan 1,5—2 sm oraliqdagi tahlil gilinayotgan aralashma tarkibida bor
deb taxmin gilinayotgan toza modda eritmasidan bir necha tomchi tomiz-
iladi va xromatografiyalashdan so‘ng dog‘laming joylashishi, rang1 va R,
giymatlari bo‘yicha solishtiriladi.

Dori moddalar tozaligini tekshirishda xromatogrammada tekshirilu-
vchi modda va uning tarkibidagi yot medda turlicha R, giymatga ega
bo‘lishi kerak. Xromatogrammadagi dog'laming soniga va ularning R,
- giymatlariga garab yot moddalar borligi hagida xulosa chiqarish mumkin.

Dori moddalarning miqdoriy tahlilini olib borishda qog‘ozdagi start
chizig‘ining bir necha joyiga (2 sm oraligda} aniq miqdordagi namuna
tomiziladi va xromatografiyalanadi. Xromatogramma UB-nurlari ogimida
ko‘riladi yoki bir gismi purkalmagan joyidan gog‘ozning purkalgan
gismidagi dog'ga mos ravishda kesim kesib olinadi. Kesilgan qog‘oz kol-
baga solinadi va modda qog‘ozdan tegishli erituvchi yordamida yuvib
olinadi (elyuatsiya). Elyuat tarkibidagi modda konsentratsiyasi tegishli
usulda (SF, FEK, polyvarografik usullar) aniglanadi. Usulning xatoligini
kamaytirish maqsadida qog‘ozning aniqlanayotgan dog‘ga mos keladigan
jovidan dog' kattaligida kesib olinadi, elyuatsiva qgilinadi va solishtiriluvchi
eritma sifatida ishlatiladi.

r
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Xromatogrammadagi tekshirilayotgan modda konsentratsivasini
clyunatsiva gilmasdan turib ham aniglash mumkin (densitometrik usul),

Aniglash tartibi:

Ittikanak (chereda) ver ustki gismi tarkibidagi flavonoidlarni anig-
lash uchun 25 ml hajmli og‘zi mahkam berkiladigan kolbaga 0,5 g
maydalangan o'simlik xom ashyosi solinib, 5 ml 70% li spirt quyiladi va
kolba vertikal sovitgichga ulanib 20 minut davomida suv hammomida
gaynatiladi. Ajratma xona haroratigacha sovitilib, qog'oz filtr orqali filtr-
lapadi (B eritma).

Mikropipetka yordamida FN 12 markali xromatografiya gog‘oziga
0,02 ml B eritmadan tomizib, quritilgach, n-butil-spirti-sirka-kislotasi-
suv {(4:1:2) erituvchilar aralashumasi solib 24 soat davomida to'yintirilgan
kameraga joylashtiriladi va xona haroratida 16 soat davomida xromatografi-
valanadi. Xromatogrammmani kameradan olib, xona haroratida quritib,
360 nm to‘lgin vzunligida UB-nurda ko'riladi.

Xromatogrammada R=0,38 va R=0,58 bo‘lgan to‘q jigar rangda
tovlanuvchi dog‘lar (flavonoidlar) bo‘lishi va R=0,78 bo‘lgan dog’
kuzatilmasligi kerak {yot aralashma}.

5.9.3. Yupgqa qatlam xromatografiyasi

Yupqa gatlam xromatografiya usuli yugori sezgirlikka ega bo‘igan
universal usul bo‘lib, hozirgi vagtda oddiyligi, tez bajarilishi, iqtisodiy
jihatdan afzailigi tufayli farmatsevtika amaliyotida ko‘p foydalanilmogda.
Usul sorbent bilan qoplangan shisha, folga, plenka yuzasida kapillyar
kuchlar ta'strida moddalarning harakatlanishi natijasida bir-biridan ajral-
ishiga asoslangan.

YOX usulidan moddalaming chinligi, tozaligi va migdorini ani-
glashda keng foydalaniladi.

Mazkur usulda qo‘zg‘aluvchan faza sifatida ko‘pincha suv va ba'zida
boshqa erituvchilar yoki ularning aralashmalari ishlatiladi. Qo‘zg‘aluvchan
faza go'zg‘almas faza {yupqa gatlamii sorbent)ga tomizilgan aralashmani
o‘zida eritadi va ularni turli tezlikda har xil masofadagi o‘rinlarda tagsim-
lanishiga olib keladi.
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Yupga qatlam xromatografivasi usulida erituvchilar aralashmasini
shunday tanlash kerakki, bunda xromatogrammada birikmalar simmetrik
foylashib, R, qiymati 0,5 ga yagin bo‘lishi kerak. YQXda qo’zg'almas
gattiq faza ~ sorbent sifatida maxsus “xromatografiva uchun™ tayyorlangan
silikagel, aluminiy oksidi, KSM markali silikagel, silikagel bilan alu-
miniy oksidi aralashmasi, sellyuloza, Kizelgur, poliamid ishlatiladi. Sorbent
taniashda aniglanuvchi modda funksional guruhlarining xusustyati va soni
ham ahamiyatga ega.

YOQX usuli — sorbent mahkamilangan va mahk,amlanmagan plas-
tinkalarda olib boriladi. Sorbent qatlamini mahkamlash uchun 5z20%
gacha bog'lovchi modda qo‘shiladi. Bog‘lovehi moddalarning ajralish jara-
yoniga ta'sir etmasligi kerak. Shunday bog'lovchilarga gipsy kraxmal,
agar-agar kiradi. :

Sorbenti mahkamlangan yupga qatlamii plastinka tayyoriash uchun
5 g KSM markali silikagel, 0,2 g kalsiy sulfat va 12 ml suvdan tborat
aralashma chinni havonchada shisha tayogcha bilan bir xil quyuglikda
bo‘igunicha aralashtiriladi. Tayyorlangan aralashmani o‘fchamlari {3x18
(14x16; 8x15) sm keladigan shisha plastinka ustiga quyib maxsus moslama
yordamida qatlam qalinligi bir tekis bo‘lgunicha (250~500 mg) tekisla-
"~ nadi. Keyinchalik plastinka gorizontal holatda quritish shkafida 120°C ha-
roratda | soat davomida quritiladi. Plastinkalar suvsiz Kalsiy xlorid so-
lingan eksikatorlarda saqlanadi.

Xromatografik kamera sifatida og'zi oyna yoki ishlov berilgan gopgoq
~ bilan yopilgan tagi yassi shisha idishlar (kristallizatorlar, eksikator
va h.k.) ishlatiladi. Kamera sathini 5—7 mm ga qo‘zg'aluvchan faza —
erituvchilar aralashmasi solinadi. Kamerani to‘yintirish magsadida uning
devoriga erituvchi bilan shimdirilgan filtr gog‘oz joylashtiriladi.

Namunani yuborishdan avval plastinka chekkasidan 1,5-2 sm
masofada o‘tkir qalam voki igna bilan dog‘larning boshlang‘ich —
start chizig'i belgilanadi. Plastinkaning garama-qarshi chekkasida na-
munaning nomi yoziladi. Namuna mikropi petkayoki mikroshprits yor-
damida tomizifadi. Sifat tahlilini o‘tkazishda kapillyardan foydalaniladi.
Namuna start chizig'iga diametrt 3—4 mm bo‘lgan dog' ko'rinishida
tomiziladi. Namuna plastinkaning pastki gismidan 1,5-2 sm yuqorida,
yon tarafidan esa 2 sm masofada tomizilishi kerak. Agar plastinkaga bir
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nechn namunalar tomizilishi kerak bo‘lsa, ular orasidagi masofa 2 sm
dan ko bo'lmasligi kerak. Xromatografivalash uslubi 3 xil bo‘ladi.

|- Yugoriga ko'tariluvchi xromatografiyada plastinka vertikal holatda
jovinshiiritadi, erituvchilar aralashmasi pastdan yuqoriga garab harakat-
T

2. Pastga qarab xarakatlanuvchi xromatografiyalashda erituvchi alo-
luda idishga solinib, kameraning yugori gismiga joylashtiriladi. Erituvchi
Wiy qogtoz yordamida beriladi, ya'ni xromatografiya qog’ozining bir
uehi erituvehiga solinsa, ikkinchi uchi kameraning pastki qismiga tushiri-
(HOV R

3. Aylanali xromatografivalashda erituvchi solingan Petri idishida
diametri 2 mm kattalikda tirgish bo‘ladi. Aniglanuvchi modda qog'ozga
totniziladi, Tirgishga filtr gog'oz o‘rnatiladi va erituvchiga solinadi.

Xromatogrammada hosil bo‘igan dog'lar 2 xil usulda ochiladi: kim-
voviy va fizikaviy.

Kimyoviy wusul. Plastinkalar reaktivliar bilan purkaladi (purkagich
vordamida) va rangli dog'lar hosil bo‘ladi. Plastinkalardagi dog'larni
yodning bug'lari bilan ishiash yordamida ham aniglash mumkKin.

Fizikaviy usul. Ba’zi moddalar o'z tarkibida xromofor guruhlami
saglagani uchun UB-nurda tovianadi (flyuoressensiyalanadi). Agar mod-
dalar tovlanmaydigan bo‘lsa, unda sorbent tayyorlanayotganda flvuor-
essen indikatori yoki ZnS qo‘shiladi. Ba’zida, masalan radioaktiv modda
dog‘larini aniglashda, sorbent gatlamidan erituvchi uchib ketganidan
kevin unga fotosezgir plenka voki qog‘oz yopishtiriladi, ma'jum vaqt
o‘tgandan keyin plenka yoki qog'ozda radioaktiv moddalarning gora dog'i
hosil bo‘ladi.

YOX uvsulida sifat tahlilini o‘tkazishda standart moddalardan voki
moddaning R, giymatidan foydalaniladi. Dori moddalar tarkibidagi yot
birikmalarni aniglashda bo‘lishi mumkin bo‘lgan yot moddajarning nusx-
alaridan (guvoh) foydalaniladi.

YQX usulida migdoriy tahlil olib borishda aniglanuvchi modda pias-
tinkaga anig migdorda tomiziladi. Plastinka xromatografivalanadi, dog'lar
o‘rni belgilanadi va erituvchilar yordamida sorbent eritilib, tarkibidagi
modda miqdori kimyoviy (hajmiy) yoki fizikaviy (SF. FEK) usullar
yordamida aniglanadi (25-rasm).
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Ba’zida moddalar migdorini xromatografivalashda hosil bo‘lgan dog'lar
vuzasini hisoblash (densitometriya) orgali ham aniqglanadi.

Silikagel Plastinka
a b
’ Qo‘zg aluvchan
fazaning bosib I
o‘tgan yo'li \\ [~
L | 11
Erituvchilar 7 //]l]
aralashmasi /
\ I Frw w

26-rasm. Sorbentning yupga gatlamida bajariladigan xromatografiya
chizmasi. |
a—silikagel gatiami bilan qoplangan plastinka; b—plastinkaga eritmanj
tomizish; d—plastinkaning xromatografiyalash kamerasidagi xolati; e—mod-
dalarning xromatografiya jarayonida ajralishi.

Do‘lana gullari tarkibidagi giperozidning chinligi va miqdorini
yupqa qatlam xromatografiyasi usulida aniglash

Chinligini aniglash

(.5 g maydalangan xom ashyo 15 minut 5 m] 95% spirtda qayna-
tiladi. Aralashma sovitilganidan keyin ajratma dekantatsiyalanadi va “Silu-
fol” plastinkasiga (15x15 sm)mikropt petkayordamida0,05 ml eritma I sm
uzunlikda chizigsimon ko‘rinishda tomiziladi, yoniga nugta shaklida 0,005
mi 0,1% li giperozidning Davlat standant namunasi {DSN) eritmasidan
tomiziladi. Plastinka qurititadi (5 minut) va xloroform-metil spirti (8:2)
solingan kameraga joylashtiriladi. Xromatografiyalash yuqoriga yo‘nalgan
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ikt ofib boriladi. Erituvchilar aralashmasi plastinkaning yuqorisiga yetganida
plastinka kameradan olinadi, 2 minut havoda quritiladi va UB-lampa ostida
(4 — 300 nm) ko‘riladi. Giperozid DSN dog'ining balandligidato‘q-jigar
nmigdagi chizig holida dog* bo‘lishi kerak. Kevin plastinkaga aluminiy
vlondning 5% i spirtli eritmasidan purkaladi va 2—3 minut quritish
uskunasida 100-105"C da qizdirladi. Bunda dog® UB-nurda ko'diganda sarig-
yashil bo'lib tovlanuvchi to'q sariq rangga bo‘yaladi.

Migdorini aniqlash

3 mm kattalikda maydalangan 2 g (aniq tortma) o‘simlik xom
ashyosi 250 ml hajmli og‘zi mahkam berkiladigan (shlifli) kolbaga so-
lintb, ustiga 100 mi 95% spirt solib +0,01 g aniqlikda tortiladi. Kolbaning
op'ziga vertikal sovitgich o‘rnatilib, suv hammomida | soat davomida
gizdiriladi. Havo haroratigacha sovitilib, kolbaning og'irligi avvalgisiga
(birinchi)siga yetguniga qadar 95% i spirt go‘shiladi. Kolbadagt aralashma
diametri 7 sm, 0,5 sm qalinlikdagi namlangan paxta solingan voronka
orqali suziladi (filtrlapadi). Birinchi 30 ml filtrat tashlab yuboriladi,
keyingi 50 ml esa tagi yumalogq, og‘zi yaxshi yopiladigan (shlifli) 100
ml hajmli kotbaga solinib, 2—3 ml eritma qolguniga qadar rotorli
bug'latgichda bug'latiladi. Kolbadagi goldiq 10 ml i o'lchov kolbasiga
o'tkaziladi va belgisigacha 95% spirt bilan yetkaziladi, aralashtiriladi va
amorf cho‘kma cho'kishi uchun tindirib go‘yiladi. “Silufol” (15x15 sm)
plastinkaning start chizig'iga {(chetidan 1,5 sm ichida) cho‘kma ustidagi
suyuglikdan 0,08 mil 5 sm vzunlikda chizigsimon ko‘rinishda tomiziladi.
Yoniga 0,08 ml 0,1% giperozidning DSN eritmasidan tomiziladi. Pias-
tinka quritiladi va xloroform-metil spirti (8:2) solingan kameraga joylash-
tiriladi. Erituvchilar aralashmasi plastinkaning chetiga yetganida, plastin-
ka kameradan olinadi, quritiladi va ikkinchi marta qayta xromatografiya-
lanadi. :
Plastinka UB-nuri oqimida ko'‘rilib, giperozidning tekshirilayotgan
eritma va standart namunadagi dog‘lar o‘ri belgilanadi. Belgilangan dog'lar
va shu dog'lar Kattaligidagi plastinkaning bo‘sh qgismi maydalab kesiladi
{nazorat tajriba uchun). Plastinkaning kesilgan bo‘lakchalari 50 ml og'zi
mahkam berkitiladigan kolbalarga solinadi, ustiga 10 mi dan dioksan-
suv (1:1) aralashmasidan quyib, og‘zi mahkam berkitilib, | soat da- .
vomida chaygatiladi. '

Kolbalardagi aralashma probirkalarga o‘tkaziladi va 1000 ayl/min
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tezlikda 5 minut davomida sentrifugalanadi. Olingan elyuatlarning optik
zichligi spekirofotometrda nazorat tapribasining elyuatiga nisbatan, qgalinligi
10 mm bo'lgan kyuvetalarda, 1=364 nm da o‘lchanadi.

Giperozidning qurug xomashyoga nisbatan miqdori foizlardaguyid-
agi formula yordamida hisobalnadi;

D-m, 4000
D, -m-(100-W}
Bu verda D—tekshirilayotgan modda efyuatining optik zichligi;
D,—giperozid DSN elyuatining optik zichligi;
m,~giperozid DSNning aniq og‘irligi, g;
m—xom ashyoning aniq og'irligi, g;
W—xom ashyoning namligi, %;

Estatma:
Giperozid Davlar standart namunasi eritmasini tayyorlash:

Taxminan 0,05 g (aniq tortma) giperozid DSN (100-105"C da
doimiy og'irlikkacha quritilgan) 100 ml og'zi mahkam berkitiladigan
kolbaga solinib, 40 ml 95% li spirt go'shiladi va vertikal sovitgichga ulab,
kristallar to'liq erib ketguniga qadar suv hammomida qizdiriladi. Eritma
sovitilganidan keyin 50 ml hajmii o‘lchov kolbasiga o‘tkazitadi, belgisi-
gacha 95% 1i spirt bilan yetkaziladi va aralashtiriladi.

5% aluminiv xlovidning spirtli eritmasini tayyoriash:

5 g aluminiy xlorid 100 m] li o‘lchov kolbasida 40 ml 95% |li

spirtda eritilib, belgisigacha 95% li spirt bilan vetkaziladi va aralashtiriladi.

Norsulfazol 0,25 g, Sulfadimizin 0,25 g
tarkibli dori turini YQX wusuli yordamida tahlil gilish

Aniglash tariibi:

2 mg yaxshilab maydalangan dori turi 5 ml atsetonda eritilib, undan
2 tomchisi o'lchamlari 15x20 sm bo‘lgan, silikagelning mahkamlangan
gatlamini saqglagan plastinkaning start chizig'iga kapillyar yordamida
tomiziladi. Bir vagtning o‘zida norsulfazol va sulfadimezinning standart
eritmalari tayyorlanadi (100 mg modda 50 m! atsetonda eritiladi). Tay-
yorlangan standart eritmalar start chizig'iga tomizilib, atsetonning uchib
ketishi uchun 3-5 minut xona haroratida goldiriladi. So‘ngra plastinka
xloroform-metanol (9:1) aralashmasidan iborat bo‘lgan erituvchilar
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pistemiasi bilan to‘yintirilgan xromatografiva kamerasiga tushirilib, eritu-
vehilar sistemasi front chizigiga yetgach, kameradan olinadi. Plastinkani
xona haroratida quritib, xromatogrammadagi moeddalarning o‘raini ko‘rish
uchun dastlab t m xlorid kislotasi eritmasi, keyin 5% li natriy nitrit
critmasi purkalib, elektr gizdirgichda quritiladi va B-naftolning ishqoriy
eritmasi purkaladi.

Dori shaklidan hosil bo‘lgan dog'lar, xromatogrammadagi o‘rndi,
Rf givmati va rangi bo‘yicha standart namunalardan hosil bo‘lgan dog‘lar
bilan solishtiriladi (27-rasm).
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27-rasm. Yupga gatiam xromatografivasi.
1,3~standart eritmalar tomizilgan joy:
2—tekshiriluvchi aralashma eritmasi tomizilgan joy;
a—erituvchilar aralashmasi bosib o'tgan masofa;
b, b —plastinkaga qo‘vilgan moddalarning bosib o'tgan masofasi (start
chizig'idan modda hosil gilgan dog® markazigacha bo'lgan masofa).

Kedein 0,015 g, Amidopirin 0.3 g tarkibli dori turini YOQX usuli
yordamida tahlil qilish

Xromatografiya jarayoni aluminiy oksidning mahkamlangan gatlam-
ida, ofichamlari 12x16 sm plastinkada olib boriladi. 0,1 g dori turi 3 ml
95% i spirida eritilib, plastinka start chizig‘ining o'rtasiga tomiziladi. Tkki
chetiga esa standart namunatarning spirtli eritrnalaridan tomizilib, ben-
zol-etanol (9:1) erituvchilar aralashmasida xromatografiyalanadi. Eri-
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tuvchi finish chizig'iga yetgach, plastinkani kameradan olib, qurititadi va
yod kristallari solingan kameraga tushiriladi. Tekshiriluvchi aralashmada
hosil bo‘lgan dog'lar, standart namunalaming dog'lari bilan bir xil
bo‘lishi kerak.

“Teofedrin” tabletkasi
Tabletkaning tarkibi;

Teofillin 0,05 g Efedrin gidroxlorid 0,02 g
Teobromin 0,05 g Fenobarbital 0,02 g

Kofein 0,05 g Beladonna quyuq ekstrakti 0,004 g
Amidopirin 0,2 g Sitizin 0,0001 ¢

Fenatsetin 3,2 g 0,48 g massali tabletka hosil
: bo‘lguniga gadar

Chinligini aniglash tartibi:

15 g maydalangan tabletka kukuniga 10 ml suv solib, vaxshilab
chayqatilgach, avval paxta tamponi orqali, so‘ngra filtr gog‘ozda ajra-
tish voronkasiga filtrlanadi. Paxta tamponda golgan cho‘kma probirkaga
solinib, 5 ml suyultirilgan xlorid kislotasi qo'shib, 3 minut davomida
qaynatilib, sovitib filtrlanadi. Filtratga 0,1 ml kaliy bixromat eritmasi
qo‘shilganda to‘q qizil rangga o‘tuvchi binafsha rang hosil bo'ladi (fenat-
setin).

Ajratish voronkasidagi filtratga 15 ml xloroform qo‘shib; 2 minut
davomida chayqatib, suvsiz natriy sulfat saglagan filtr orqali filirtanadi.
Ekstraksiyalash jarayoni yana ikki marta qaytariladi. Xloroformli ajrat-
malar birlashtirilib, xaydash orgali quyultiriladi va suv hammomida
quritiladi, Qoldiq sovitilgach, 2 mi xloroformda eritilib {i-eritma) 0,01
ml eritma mikropipetka yordamida xromatografiva plastinkasining start
chizig‘iga tomiziladi (b-nugta}. Qolgan xloroformli eritmani quritib,
goldig 5 ml 95% li etil spirtida eritilib, probirkaga filtrlanadi. Filtratga
0,2 ml kobalt xlorid va 0,2 m!i natriy gidroksid eritmasi tomizilsa,
tezlik bilan o‘chib ketuvchi ko‘k-binafsha rang hosil bo'ladi (fenobar-
bital).

Ajratish voronkasidagi suvli gatlam 0,5 ml ammiakning konsen-
trlangan eritmasi bilan ishqoriy muhitga keltirilib (fenolftalein bo‘yicha),
10 ml xloroform qo‘shib 2 minut davomida chayqatiladi. Xloroformli-
ajratma suvsiz natriy sulfat solingan filtr orgali kolbaga filtrlanib, xloro-

232

www.ziyouz.com kutubxonasi



Torm bilan ekstraksivalash yana ikki marta qaytaritadi. Xloroformli ajrat-
matar birlashtirilib, quyultiriladi va suv hammomida quritiladi. Qol-
digni sovitib, 0,4 mi xloroformda eritilgach, eritmadan 0,2 ml olib
xromatografiva plastinkasiga tomiziladi (a-nuqta).

Xromatografivalash efir-metanoi-konsentrlangan ammiak eritmasi
(12:1:0,5) dan iborat erituvchilar aralashmasi solingan kamerada olib
borilib, erituvchilar aralashmasi finish chizigfiga yeigach, plastinka
kameradan olib 15-20 minut davemida quritiladi. So*ng xromatogram-
mali plastinka 90" ga burilib (a-nuqta pastda turadigan holatga) kam-
eraga solinadi. Erituvchilar aralashmasi A nugtaga yetgach, plastinka
olinib quritiladi. Plastinka yod bug‘lari bilan ishlanganda “A” xroma-
togrammada sitizin (1), atropin (2), efedrin (3) va amidopirin (4)
dog'lari kuzatiladi.

“B” xromatogrammada esa fagat amidopirin (4) yod bug‘lari
bilan dog' hosil giladi. “A” xromatogrammani shisha plastinka bilan
berkitib, “B” xromatogramma spirt-xlorid kislota (1:1) aralashmasi
bilan purkalsa kofein (5), teobromin (6) va teofillin (7) hosil gilgan
dog‘lar kuzatiladi (28-rasm).

ciRlE M Bl e
]

28-rasm. «Teofedrin» tabletkasi xromatografiyasining chizmasi.
1—sitizin, 2—atropin; 3—efedrin; 4—amidopirin; 5—Kofein;
b6—teobromin; 7—teofillin.
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«Teofedrin» tabletkasi tarkibidagt komponentlarni ajratish chizmasi

Eritma fenasetin

AN

Kislotali eritma

Teofellin

Teobromin

Kofein

Amidoperin oo
Fenasetin 2
Efedrin HCL —
Fenobarbital ‘
Beladonna ekstrakti Eritma

Setezin / \

CHCi 3 Suvli eritma

B HOL

¥ N\

Xloroformli eritma Xioraformli eritma
g
®
YQX Qurug qoldig é
Teofellin 0 #
Teobromin =. _
Kofein l Qurug qoldig
Amidoperin YQx
Spirtli eritma Siitizin
Fenobarbital Atropin
Efedrin
Amidoperin
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5.9.4. Gaz xromatografiyasi

Gaz xromatografivasida qo‘zg aluvchan faza gaz yoki bug® holatida
holadi.

Gaz xromatografiva usuli ko'p tarkibli dort moddalarni, yva'ni ara-
lashmalarning sorbent (go*zg‘almas faza) yuzasida yutilish (adsorbsiya)
va entuvchida (qo'zg‘aluvchan faza) turlicha desorbsiyalanishga asoslan-
gan bo'lib, usul asosan murakkab aralashmalar sifati va migdorini an-
iglash uchun ishlatiladi. Bu tahlii usulida gazlar, gaz holidagi moddalar
va osonlik bilan gaz holatiga o‘tuvchi moddalar aniglanadi.

Gaz xromatografiyasi usuli migdori juda kam bo‘lgan moddalaini
ham aniglash imkonini beradi.

Gaz xromatografivalash usuli qo‘llaniladigan qo'zg‘almas va
go‘zg'aluvchan fazalarning agregat holatiga qarab, gaz, gaz-suyuqlik xro-
matografivasiza, moddalarning go‘zg‘almas va qo‘zg'aluvchan fazalarda
ajratilishida sodir bo‘ladigan jarayonlarga qarab adsorbsiyalash, tagsim-
fanish, ion almashinish, che‘ktirish, adsorbsion kompleks hosil gqilish
xromatografivasiga, moddalarni bir-biridan ajratishda qo‘llanitadigan
moslamalarga qarab kolonkali, kapillar-kolonkali xroratogeafiya usuffar-
iga bo‘linadi.

Gaz, gaz-suyuqglik xromatografivalash usullari yordamida gaz, qat-
tig va suyuq holatdagi dori moddalarni aralashmalardan ajratish, toza-
fash va miqdorini aniglashda keng qo‘llaniladi.

Gaz-adsorbsion xromatografiyalashda qo‘zg‘almas faza g'ovak gattiq
modda (maydalangan, issiglikka chidamli g'isht va boshgalar) bo'lsa,
gaz-suyuglik xromatografivalashda esa qo‘zg‘almas faza qgattiq g‘ovak modda
sirti uchmaydigan suyuglik bilan qoplangan aralashmadan iborat bo‘ladi.
Ikkala usulda ham go‘zg‘aluvchan faza yoki gaz tashuvchi sifatida azot,
argon yoki geliy gazlari go‘llaniladi.

Bu usul bo‘yicha, bir necha mikrolitr tekshirilishi lozim bo‘lgan
eritma maxsus shprits vordamida yugori haroratli termostatga yuboriladi
va u verda gaz holatiga avlanib, qo‘zg‘almas faza bilan to‘ldirilgan xro-
matografik kolonkaga o'tadi, bunda tekshiriluvchi moddalar o zg‘almas
faza va paz fazalart orasida bir necha marta to aniglanuvchi namuna
komponentlari butun kolonka bo‘ylab to‘la o'tib bo‘lguniga gadar adsorb-
sivalanish va desorbsiyalanish jarayonlariga uchrab, bir-biridan ajraladi.
Moddalarning bir-biridan ajralish tezligi ularning adsorbsiyalanish ko-
effitsientlariga bog‘liq. Adsorbsivalanish koefTtsienti ajraluvchi moddalarning
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gaz fazasidagi miqdorini, ulaming qo‘zg‘almas fazadagi migdoriga nisbati
bilan o‘lchanadi.

Hozirda chigarilayotgan xromatograflar quyidagi asosiy bo'g'imlardan
tashkil topgan:

1. Xromatografik kolonka orqali o‘tadigan gaz tashuvchi ogimni
o‘Ichash, uni tozalash va gaz tashuvchi manba sistemasi.

2. Xromatografik kolonkaga namuna yuborish bo'g‘imi.

3. Xromatografik kolonka.

4. Detektor.

Rasmda issiglik o‘tkazish bo‘yicha detektorli va o‘zi yozuvchi gaz
xromatografining tuzilishi keltirilgan {29-rasm).

29-rasm. Gaz xromatogeafining . tuzilish chizmasi.
t—gaz baloni; 2—gaz ogimini tartibga soluvchi qurilma; 3—detektor; 4— termo-
stat; S—xromatografivalash kolonkasi; 6—tekshiriluvchi namunaning xromatografga
kiritish joyi; 7—yozuvchi qurilma; 8--xromatogramma,
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Yuqori bosim ostidagi ballondan (1) gaz tashuvchi (geliy, azot,
argon), reduktor va gaz oqimini nozik tartiblovchi jo'mrak (2) orgali
quritgich naychaga o‘tadi. Naycha kuydirilgan kalsiy xlorid va molekuiyar
elaklar bilan to‘ldirilgan bo‘lib, unda gaz tashuvchi turli kimyoviy va
mexanik aralashmalardan hamda boshga gaziardan tozafanadi. Tozalangan
gaz monometr (3)ning tegishli belgilangan ko‘rsatkichi bo‘yicha termo-
stat {4) orqali katarometr katagiga o‘tadi va undan tahlil gilinuvchi
namuna solingan bo‘g‘imga o‘tadi. U bo‘g'imga o‘rnatilgan rezina mem-
brana orgali bo‘g‘imdagi tekshiriluvchi moddani gaz voki bug® holida o‘zi
bilan xromatografik kolonkaga (6) vo‘naltiradi.

Kolonkada tarkibiy gismlarga tagsimlangan tahlil qilinuvchi namu-
na komponentlarini gaz tashuvchi o‘zi bilan katorometrning o'lchov
katagiga olib kiradi. U yerda komponentlar tutilib goladi, gaz tashuvchi
esa atmosferaga chigib ketadi. Tahlil qilinadigan gazsimon aralashma
holidagi namuna kolonkaga kran-dozator orgali 0,5 ml dan 5 ml gacha
suyuq holidagisi esa mikroshpritsiar yordamida 0,1 mkl hajmgacha ki-
ritiladi.

Moddalar aralashmasini bir-biridan ajratish va tahlil gilishda ichki
diametri 0,5 mm dan 5 mm gacha bo‘lgan “U” ko‘rinishidagi, spiral
yoki to'g‘ri naycha shaklidagi, vzunligi 1 m dan 3 m gacha bo‘lgan
shisha, mis, latun yoki zanglamaydigan po‘latdan tayyorlangan naycha-
lardan foydalaniladi.

Kolonkalar nasadkali, mikronasadkali va kapillyarli bo‘ladi. Nasad-
kali kolonkalar uzunligi 0,5—15 m, diametri 3—10 mm, mikronasadkali
2 m gacha diametri 0,8-1 mm, Kkapillyarli 10—100 m diametri 0,3—0,5
mm bo'ladi.

Tekshirish natijalari xromatografik kolonkalarni bir xil zichlikda
sorbentlar bilan to'ldirilishiga va sorbent tabiati bilan kolonka harorati-
ning doimiyligiga bog‘liq bo‘ladi.

Xromatografik kolonkaning faolligi quyidagi formula yordamida anig-

lanadi:
n=5,545{ ! J
M,s

bu yerda: /~moddaning ushlanish vaqti;

M, . -cho‘gql balandligining yarmidan o‘ichangandagi kengligi.
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Moddalarni gaz xromatografiyasi usulida ajralish darajasi R quyidagicha
aniglanadi:

Al
My s, + M

bu yerda: Al—1 va 2 ajratilayotgan moddalarning ushlanish vaqti maso-
falarining farqi

Kolonkaning harorati aralashma tarkibidagi moddalarming qisga vagt
ichida ajratib berishini ta’'miniashi kerak. :

Detektor — kolonkada tagsimlangan namuna komponentlarining
issiglik o‘tkazuvchanlik, yonish issigligi, ionlanish darajasi kabi xususi-
yatlarini toza gazga nisbatan o‘zgarishini o'zida aks ettiruvchi moslamadir,
Detektorlar integral va differensial turlarga bo'linadi. Differensial detek-
torlar konsentratsion {katarometr, alanga-ionlanish) va oqimli detektor-
larga bo'linadi.

Katarometr detekiorlar o‘rnatilgan o‘tkazgichlaming gaz aralash-
malarida elektr o‘tkazuvchanlikning o‘zgarishini, ya’'ni toza gaz va gaz-
modda aralashmasi ogimlarining issiglik o‘tkazuvchaniiklarining farqini
o'lchashga asoslangan. Alanga-ionlanish detektorlari asosan organik mod-
datarning vodorod alangasida yondirilganda hosil bo‘ladigan ionlarni ele-
ktr tokini o‘tkazishiga asostangan.

Gaz xromatografiyasida gattiq tashuvchi sifatida kremnezem asosid-
agi materiallardan tashkil topgan sferoxrom, xromaton, xezosorb va selit
kabt diatomit yoki kezeigur qator birikmalar, jumladan ftoruglerodli
polimerlar (teflon, polixrom) ham ishlatiladi.

Qattiq tashuvchilar tahlil jarayonida o'z ustida qo‘zg‘almas suyuq
fazani bir xi} tekis parda holida olib turishi va shu bilan tahlil ailinuvechi
aralashmani ayrim komponentlarga to‘la tagsimlab berishi kerak.
Shuningdek, wlar harorat va boshga omillar {a’siriga chidamli, suyuq faza
va aniglanuvchi moddalarga nisbatan befarq (inert) bo‘lishi kerak.

Qo'zg'almas suyuq faza sifatida odatda ayrim uglevodorodlar yoki
ulaming aralashmalari, masalan, vazelin yog‘i, apivezonlar, funksional
guruhlarga ega bo'lgan siloksan polimerlari, murakkab efirlar va poliefir-
lar, oddiy efirlar, polifenottar, amidlar, nitril va galogenalkil guruhlarga
ega bo‘lgan siloksan polimerlari, bir va ko'p atomli spirtlar, poliglikol-
lar, aminlar, yog' kislotalar, bitum asosida olingan universal suyuq faza
va h.k. lar ishiatiladi. :

R =

032
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Qattig tashuvchiga go‘zg almas suvuq faza 1—20% (qaitiq tashuvchi
og'irligiga nisbatan) miqdorda qoplanadi, ko'pincha amaliyotda qattiq
tashuvchi og'irligiga nisbatan 5—10% suyuq faza saqtovchi kelonkalardan
loydalaniladi.

Moddalar sifatimi identiftkatsiyalash magsadida tahlii qilinganda nisbiy
ushtanishlar usuli va guvoh moddalardan foydalanish usullari go*llaniladi.
Guvoh moddalar yordamida tahlil gilinganda tekshirilayotgan namuna
talilil gilingandan so‘ng standart sifatida olingan modda xromatografiya-
lanadi. Xromatografiyalash muhiti standart namuna uchun ham bir xil
bo‘lishi kerak.

Tekshirilayotgan namuna komponentlaridan biri va guvoh modda
o‘tkazish vagtlarining bir xilda bo'lishi ikkala moddaning mos ekantigini
bildiradi. Guvoh moddani namuna bilan birgalikda kolonkaga yuborish
mumkin. Bu holda xromatogrammada aniglanayotgan modda cho*qqisining
kattalashganligi kuzatiladi. Natijalar aniq bo‘lishi uchun tahlil 2 xil
(polyarligi bo'yicha) go'zg‘almas fazali 2 ta kolonkada olib boriladi.

Nisbiy ushlanish vaqti {t) quyidagicha topiladi:

tFt_to
t — 1,

bu yerda: 7,—tahlit qgilinayotgan moddaning ushlanish vaqti;

1oy BUVOD moddaning ushlanish vaqti;

t,—sorbsiyalanmagan moddaning ushianish vaqti.

Moddalar migdorini aniglash xromatogrammada hosii bo’lgan
cho'qgilarning parametriarini (vuzasi yoki balandligi) o‘lchashga asos-
tangan. Ko‘pincha cho‘qqilarning yuzasi topiladi. Cho‘qgilar yuzasini
guyida keltirilgan usullar yordamida aniqlash ummkin:

1. Cho'qqi chizmasining balandligini balandlik yarmidagi kengligiga
m,,, ko‘paytmasi bo‘yicha:

t =
Rep

S =h DmJ/E‘

2. Planimetr yordamida.

3. Integrator yordamida. _

Hozirgi kunda moddalar miqdorini aniglashning 3 xil usuli mavjud:
1. Mutlag o‘lchamli darajalash usuli.

2. Ichki normallashtirish usuli.

3. Ichki standarttar usuli.
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- Mutlaq o‘lchamli darajalash usutida xromatografik cho'qqi parametr-
farini tekshinluvchi modda konsentratsiyasiga to‘g'ni proporsional bog'figligi
asos qilib olingan. Ana shu bog'liglik bo'yicha grafik chiziladi, ordinata o‘giga
cho‘qqi balandligi yoki yuzasi, absissa o‘qiga esa tekshiriluvchi modda
konsentratsiyasi go‘viladi:

S/h

[
-

P,

Ichki normallashtirish usulida aralashma tarkibidagi tagsimlangan
{ajralgan) komponentlarning cho‘qqi yuzalari (yoki balandliklari)ning
yig'indisi 100% deb gabul qilinadi. Aniglanayotgan koemponent miqdori
% hisobida quyidagi formula yordamida aniqlanadi:

P(%) = KS,(h)
2K, S,(h)
K —kalibrlash koefTitsienti
K=
S,

Ichki standartlar usulida anig tortib olingan tekshiriluvchi modda
aralashmasiga aniq ma’lum standart modda go‘shiladt. Xromatogrammada
aniglanuvchi va standart modda parametrlan topiladi. Aniglanuvehi modda
miqdori (R)) quyidagicha hisoblanadi:

R Xl

bu yerda: K, K —detektor sezgirligiga bog'lig bo‘lgan aniglanuvchi va
standart yuzasiga kiritilgan tuzatish koeffitsientbari;

$,3_ - aniglanuvchi va standart moddatarning xromatogrammadagi
cho‘qgilarini yuzasi;

R—ichki standart massasini tekshirifuvchi aralashma massasiga nisbati.

Tahlil usulida quyidagi shartlar keltiritadi: xromatografik kolonka
kattaligi, qo‘zg'almas suyuq fazaning turi va miqdori, qattig tashuvchi
turi, kolonka bug‘latgich va detektor harorati, gaz tashuvchi va uning
tejami, detektor turi.
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Efir moyi tarkibidagi ledel migdorini aniglash

Efir moyi suvli hammom ustida 60'C haroratda ledol kristallari
to'liq erib ketgunicha qizdiriladi va asta-sekinlik bilan shisha tayoqcha
yordamidaaralashtiriiadi. Isitilgan pipetkayordamidaefir moyidan namu-
na olinadi va probirkaga solinadi. So*ngra tezda hajmi 50 mi bo'lgan va
og'zi mahkam berkitiladigan, +0,01g aniqglikda tortilgan kolbaga 0,2 g
(aniq tortma) efir moyi va 0,06 g {anig tortma) miristin kislotasining
metil efiri solinadi va20 ml 95% 1li spirt (pipetka yordamida) go‘shib
birikmalar to'lig erib ketgunicha aralashtiriadi. Tayyorlangan 1—2 mi
eritmadan gaz xromatografining bug'latgichiga mikroshprits yordamida
yuboritadi va haroratni rejalashiirish uchun termostat voqiladi. Haroratni
rejalashtirish tugagandan so‘ng termostat o‘chiriladi, termostat eshigi
ochilib, kolonka 90-95°C haroratgacha sovitiladi (termometrga qarab tu-
riladi). Datchikka 100°C haroratni belgilab, yana termostat yeqiladi va
harorat 100"Cga yetganda jarayon yana gaytariladi. Shunday vsulda kamida
3 ta xromatogramma olinadi. Bir vaqtning o‘zida (yugorida ko'rsatilgan
sharoitda) 1-2 mkl ledin va miristin kislotasining metii efiri etalon
aralashmasining xromatogrammasi olinadi (30-rasm).

I

30-rasm. Ledol va metilmijristatning
xromatografiyasi.

a—efir moyining asosiy komponenti — poly- -~
ustrol; b—ledol; d—mirsistin kislotasining
metil efiri (ichki standamn).
d
Spirt
I
I
|
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Xromatogrammadagi ledol va metil miristat cho‘qqilarining balandligi
chizg'ich yordamida (0,5 mm anigiikda) o‘lchanadi. Bunda cho‘qqilar
balandiigi 100 mm dan kam bo‘imasligi kerak. Ledol va palyustrol
cho‘qqilari uchun xromatografik kolonkaning ajratish mezoni 1 dan kam
bo'lmasligt kerak

K — AVR
1(0,5h), + 1(0.5h) R

bu yerda DV, —ledol va polynstrolning ushlanish vaqti yoki hajmlarining
fargt, mi.

m(0 5h)—ledol () va polyustrol (p) cho‘qqilari balandligining yar-
midagi kengligi,mm

Efir moyi tarkibidagi ledol migdori (X) (uch marta xromatografi-
valashning o‘rtacha qiymati hisobida) quyidagicha hisoblanadi:

P -h-100
X} — !
h F-P
bu yerda P —ichki standartning og‘irligi {(etalon aralashmadagi), g;

[T
[?

P—ledin og‘irligi (efalon aralashmadagi), g;

h, .—etalon aralashma xromatogrammasidagi ichki standart
cho‘qqisining balandligi, mm;

h—etalon aralashma xromatogrammasidagi ledol cho‘qqisining ba-

landligi, mm.

Eslatma:

1. Xromatografivalash jaravonlari:

Alanga ionlashtirish detektorli gaz suyug xromatografi “Xrom-4"
{Chexiya), 1200 mm 1i shisha kolonka, diametri 3 mm, kolonka sirti
0,6% li polietilengliko! adipinat eritmasi bilan goplangan, WAW 60-80
ml xromosorb bilan to‘ldirilgan.

Kolonka harorati 100-150°Cgacha rejalashtirilgan, tezligi 1
minutda 5°C, bug‘latish xarorati 180"C, gaz tashuvchi — azot. Gaz-
lar chigimi: azot — 60ml/min, vodorod — 40ml/min, havo —
400ml/min, yozuvchi moslamadagi diagramma — tasmasining tor-
tilish tezligi 10mm/min.

2. Etalon aralashmasini rayyoriash:

Og‘zi mahkam berkitiladigan hajmi 50 mi bo‘lgan kolbaga 0,1 g
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(aniq tortma) 100% ledolga nisbatan ledin (VFS 42-1426-86) va 0,1 g
(aniq tortma) metilmeristatdan (TU 6-09-13-628-78) solinadi va 40 ml
95% li spirtda eritiladi. Tayyorlangan aralashma salqin joyda og‘zi mahkam
berkitilgan idishiarda saglanadi. Saglash -muddati 6 oy.

|
1
|
I
|
]
1
!
!
1
|
I
Jl;
;

!
!

. -
Tekshiriluvchi namunaning Kirirtitlish vagti ™1 Soat

31-rasm. Xromatogramma chizmasi.

5.9.5. Yuqori samarali suyuqlik xromatografiyasi
(yugori bosim suyuglik xromatografiyasi)

Yugori samarali suyuqlik xromatografiyasi suyuqglik xromatografiyasi
usulining bir ko'rinishi bo‘lib, bunda qo‘zg‘aluvchan faza — elyuyent
‘kolonkadagi sorbentdan katta tezlikda yuqori bosim ostida o‘tadi. Usui
yuqori va quyl molekulali issiglikka chidamsiz moddalarni ajratib olishga,
ularning chinligini va miqdorini aniglashga imkon beradi. .

Hozirgi zamon xromatografivalari quyidagi dismlardan tashkil- top-
gan: yugori samarali kolonka, dozator, yugori bosimli nasos, yozuv
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gurilmali detektor, mikroprotsessor (3 E-rasm). Xromatograflar, shuningdek
namunalami avtomatik ravishda kolonkaga yuborish, reja asosida xroma-
tografiyalash muhitini ushlab turish, ajratish jarayonining qulay sha-
roitini avtomatik tanlab berish, tahlil qilinayotgan aralashma tarkibidagi
moddalaring chinligi va migdorini aniglab beruvchi moslamalar bilan
ta’'miniangan.

Yuqgori bosimli nasos (200—500 atm gacha) elyuyentni berilgan
doimiy tezlikda kolonkaga yetkazib beradi. Ba’zida mikrokolonkali xroma-
tograflarda nisbatan past bosimli nasoslar qo‘llaniladi (1-20 atm gacha).
Xromatografik kolonkalar zanglamaydigan po‘lat (yvoki shisha)dan tayy-
orlangan bo‘lib, uzunligi 10—25 sm, ichki diametri 0,3—0,8 sm (ko‘pincha
,4—0,5 sm} ga teng. Kolonkalar diametri 3~10 mkm bo‘igan dumalog
yoki notekis shakldagi adsorbent bilan yuqori bosimda suspenzion usul
yordamida to‘ldiriladi. Suspenzion usul bilan to‘ldirilganda sorbent kolonkada
bir tekis bo'lib zich joylashadi. Mikrokolonkali xromatograflarda kolonka-
larning uvzunligi va ichki diametri kichik bo‘ladi (0,1—0,2 sm va undan
ham kichik).

Yuqori samarali suyuqlik xromatografiyasida go‘llaniladigan adsorb-
ent zarrachalari yugori bosim ostida parchalanmasligi kerak. Zich joy-
lashgan Kichik diametr)i (5—10 mkm) adsorbent bilan to‘ldirilgan kolonka-
lar aralashmalarmi yuqori samarali xromatografik tagsimlash xususiyatiga
ega. Xromatografivalash jarayoni ketayotgan vagtda kolonka harorati +0,1°C
aniqlikda ushlab turitadi. Xromatografik tagsimlanish ko‘pincha 20—25"da
olib boriladi.

Yugori samarali suvuglik xromatografivasida ko'pincha refraktometrik
yoki flyuorimetrik, to‘lgin uzunligi o‘zgaruvchan (190~900nm} yoki
o‘zgarmaydigan (ko‘pincha 254 nm) spektrofotometrik, shuningdek,
alanga-ionlanish, elektro-kimyoviy, mass-spektrometrik va boshqa detek-
torlar ishiatiladi. '

Adsorbent sifatida ko‘pincha gidroksil guruthlar bilan qoplangan
silikagel, turli funksional guruhlar bilan ishlangan silikagel, aluminiy
oksidi, polimeriar, amalivotda esa tayyor kolonkaiar ishlatiladi. Silikagel
bilan to'ldirilgan kolonkalar bilan ishlashda elyuyent sifatida uglevodor-
odlar, ba’zida esa turli erituvchilar yoki spirt bilan aralashtirilgan uglevo-
dorodiardan fovdalaniladi.
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Gidrofob guruhlar bilan goplangan silikagel bilan to'Idirilgan kolonka-
larni yuvishda esa tarkibida quyi spirtlar yoki atsetonitril bo‘lgan suvh
eritmalar ishiatiladi. Ba’zida erituvchilar ikki marta tozalangan bo‘lishi
kerak. Tuz, kislota va asos ko‘rinishidagi organik birikmalarni ajratishda
juft-ion xromatografik usuldan fovdalaniladi. Bunda gidrofob guruhlar
bilan goplangan silikagel adsorbenti, anion yoki kation tarkibida gidro-
fob guruh saglovchi ionli birikmalar qo‘shilgan suv-spirtli yoki suv-
atsetenitrilli elyuyentlar ishlatiladi.

Organik tuzilishga ega bo'lgan anion va kationlarni ion-almashinish
suyuqlik xromatografiyasi yordamida ajratiladi. Adsorbentiar suifo-, kar-
boksil yoki aminoguruhlar bilan qoplangan bo‘lishi kerak. Elyuyent si-
fatida ma’lum rN muhitga va ion kuchiga ega bo'lgan suvli bufer erit-
malar ishiatiladi.

Metal kationlari bilan kompleks hosit qiluvchi moddalarni ajratish-
da ligand almashinish xromatografivasi usulidan fovdalaniladi. Tagsim-
Janish yoki moddalarning ajralishi tekshirilavoigan birikmalarning koor-
dinatsion bog‘lar hosil qilish xususiyatlari o‘rtasidagi fargqa asoslangan
bo'lib, ko‘incha aminokislotalarning izomerlari tahlil gilinadi. Adsorbent-
lar metal ionlari va ajralayotgan modda bilan kompleks birikmalar hosil
gituvchi guruhlar bitan goplangan bo‘ladi.

Moddalarning ajralish darajasi xromatogrammadagi ikki qo‘shni
cho‘qqilarning balandliklari o‘rtasidagi masofa va xromatografik chizma-
ning kengligi bo‘yicha aniglanadi. Cho*qqilar balandligi o‘rtasidagi maso-
fa aniglanuvchi moddaga nisbatan adsorbentning selektivligiga, kengligi
esa adsorbentning joylashishiga va elyuyentning quyuglik darajasiga bog'liq.
Yuqori samarali kolonka adsorbentning selektiviigi kichik bo‘lsa ham
moddalarni ajratib berish xususivatiga ega.

Moddajar migdorini aniglashda xromatogramma mutlag kalibslash
yoki ichki standartlar (gaz xromatografivasi usuli kabi} usullari yorda-
mida tahlil gilinadi. Yot moddalar xromatogrammadagi cho‘qqilarni so-
lishtirish bo'yicha aniqianadi. Bir hil muhitda moddaning kolonkadan
chiqish vaqti bir xil va doimiy bo*ladi va bu xususiyatdan aniglanuvchi
birikkmaning chinligini aniglashda foydalaniladi. Migdoriy tahlilda cho'gqilur
yuzalari hisoblanadi, chunki cho’gqi yuzasi moddaning migdoriga to'g'ri
mutanosib.
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.

! l 1;/’ 4
32-rasm. Yugori samarali ‘
suyuglik xromatografining #
tuzilish chizemasi. L_‘
1—qo‘zg‘aluvchan faza solingan 5 o

idish: 2—nasos; 3—tekshiriuvchi
namunani kiritish joyi; 4—xro- .

matografiyalash kolonkasi; F

5—detektor.

Baliq moyi tarkibidagi viatmin A miqdorini yuqori samarali suyuglik
xromatografiyasi usnlida aniglash

Aniglanuvchi eritmani rayyoriash:

0,7 g balig moyi (anig tortma) 25 m) hajmk oflchov kolbasida
geksanda eritiladi va belgisigacha geksan bilan vetkaziladi. Tayvorlangan
eritma xromatografik kolonkaga vuborishdan oldin sentrifugalanadi.

Standart eritmani tayyorlash:

0,035 g voki 0,021 g {aniq tortma) faolligi 1 yoki 1,7 min-ME/g
bo'lgan retinol palmitatning moyli eritmasi hajmi 100 ml bo‘lgan o'lchov
kolbasiga solinadi, geksanda eritiladi va belgisigacha yetkaziladi. Tayyorlan-
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gan eritmadan 2 ml olib, haymi 50 mi bo'lgan o’lchov kelbasiga solinadi
va geksan bilan belgisigacha yetkaziladi. Eritma xromatografik kolonkaga
yuborishdan oldin sentrifugalanadi. Eritmani qorong'i, harorati ¢"Cdan
oshmagan jovda 5 kun davomida saglash mumkin.

Xromatografivalash sharoitiari:

Silasorb-600 (zarracha kattatigi 5 mkm) sorbent bilan to'ldirilgan
120x2 mm li kolonka. Qo'zaluvchan faza: geksan-dietii efiri (99,8:1,2).
Qgqim tezligi — 200 ml/min. Kolonka harorati — xona harorati, Detektor
— UB-spektrofotometr, 326 nm.

Aniglanuvchi va standart eritmalar hajmi — 10 mki dan. Xroma-
tografiyalash kamida 3 marta gaviariladi, Bitta tahlil uchun elyuyent hajmi
— 2000 mkl. Retinol palmitatning ushlanish vaqgti: 1,3-sis-izomer — 580
mkl (2,9 minut), trans-izomer (to'liq) — 710 mkl (3,5 minut).

Aniglash tartibi:

Xromatograf yugorida keltiriljgan sharoitda tayyorlanadi. Namunalar
kolonkaga yuboriladi va retinol palmitatning cho'qqilari bo’vicha sistema-
larni ishlatish mumkinligi xaqgidagi | va 2 mezonlar hisoblanadi.

Balig moyi tarkibidagi A vitamin xromatogrammadagi 2 ta cho'qqi
retinol palmitatning !,3-sis va trans izomerlarining ushlanish vagti bo‘yicha
aniglanadi.

A vitamin migdori (X) ! g preparatga nisbatan ME da quyidagi
formula bo‘yicha hisoblanadi;

Y= S-C,.-25
S m
bu yerda: .S—aniqlanayotgan eritmadagi retinol efirlari cho‘qgilari yuza-
larining vig'indisi;

S —standart eritmadagi retinol efirlari cho‘qqilari yuzalarining
yig‘indisi;

C —standart eritmadagi A vitaminining ME/ml dagi konsentratsiyasi;
m—balig moyining g lardagi aniq og‘irligi;

25—suyultirish hajmi, mi;

Baliq moyi tarkibidagi A vitamining migdori 350—1000 ME/g bo'lishi
kerak.
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ILOVALAR

1-illova

FARMATSEVTIK TAHLILDA QO‘LLANILADIGAN
BA’Z1 BIR REAKTIVLAR VA ULARNING
TAYYORLANISHI

Nitrat kislotasi (tutovchi) HNO, (m.m. 63,01). Rangsiz yoki sarg'ish
rangli, tutovchi suyuglik, zichligi 1,50, nitrat kislotasining miqdori 98%
dan kam bo‘lmasligi kerak.

Nitrar kislotasi konsentrlangan. Rangsiz yoki bir oz sarg‘ish rangli
tinig suyuqlik, zichligi 1,372—1,405. Nitrat Kislotasining migdori 61—
68% dan kam bo‘Imasligi kerak.

Nitrar kislota eritmasi. Rangsiz, tiniq suyuqlik, zichligi 1,193—
1,200. Nitrat kislotasining miqdori 32—33% dan kam bo‘Imasligi kerak.

Nitrat kislota erirmasi, suyultivilgan. 1 qism nitrat kislota, 1 gism
suv bilan aralashtirib tayyorlanadi. Rangsiz, tiniq suyuglik, zichligi
1,090—1,093. Nitrat kislotasining miqdori 16-16,5% dan kam bo‘lmasligi
kerak.

Ammiak eritmasi, konsentrlangan NH OH (m.m. 35,05). Rangsiz,
tinig, o‘ziga xos o‘tkir hidli suyuqlik. Ammiakning migdori 25—27% dan
kam bo‘lmasligi kerak.

Ammiak eritmasi. 440 ml konsentrlangan ammiak eritmasini suv
bilan 1 1 gacha. suyultiriladi. Ammiakning miqdori 10—12% dan kam
bo'lmasligi kerak.

Ammiakning 5% eritmasi. 500 ml ammiak eritmasini suv bilan |
1 gacha suyultiriladi.

Ammiakning suvli-spirtli eritmasi. 1 ml konsentrlangan ammiak
eritmasint 9 ml 95% spirt bilan aralashtiriladi. :

Ammiakning bufer eritmasi. 54 g ammoniy xloridni suvda eritib,
350 ml 25% ammiak eritmasidan qo‘shib, hajmi suv bilan 1 1 gacha
yetkaziladi. TN = 9,5—10,0.

Ammoniy vanadat NH VO, (m.m. 11698). Oq yoki och sarg‘ish
kristal kukun. Vanadat ammoniyning migdori 99% dan kam bo‘imasligi
kerak.
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Ammoniy vanadat eritmasi."0,05 g ammoniy vanadatni 10 ml kon-
sentriangan sulfat kislotasida eritilad:.

Ammeoniy molibdat (NH,)Mo0,0,,«4H,0 (m.m. 1235,9). Rangsiz yoki
ko'kimtir yoki sarg‘ish rangli kristall, suvda eriydi. Tarkibidagi molibden
anigidridining migdori 80% dan kam bo'lmasligi kerak.

Ammoniy molibdatning konsentrlangan sulfat kisloradagi eritmasi
{Frede reaktivi). 0,1 g ammoniy molibdat 10 ml konsentrlangan sulfat
kistotasida eritiladi. Reaktiv yangi tayvorlangan holda ishiatiladi.

Ammoniy molibdat eritmasi. 6,5 g maydalangan molibdat Kislotasini
14 ml suv va 4,5 m| konsentrlangan ammiakda aralashtiriladi va sovitiladi.
Ehtivotiik bilan 32 ml sovitilgan nitrat kislota {d =1,4) eritmasidan va
10 m] suv qo'shib, 48 soatgacha goldiriladi. So‘ngra zich filtr gqog‘ozi
orqali filtrlanadi.

Ammoniy nitraz NH NO, (m.m. 80,04) Oq kristal kukun, suvda
eriydi. Ammoniy mtratnmg m1qdor1 98% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Ammoniy oksalat (COONH,},*H,0 (m.m. 142,11). Rangsiz kristal
modda, 25 gism suvda eriydi. Ammomy oksalatning miqdori 99,8% dan
kam bo‘tmasligi kerak.

Arnmoniy oksa__lar_:.erirmasi. 40 g ammoniy oksalat tuzini, isitilgan
holda 1 | suvda eritiladi va filtrlanadi.

Ammoniy rodanid NH ,SCN (m.m.76,12). Rangsiz kristall, suvda
eriydi. Ammoniy rodanidning miqdori 98,0% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Ammoniy rodanid eritmasi. 50 g ammoniy rodanid suvda eritilib,
hajmi suv bilan 1l gacha yetkaziladi.

Ammoniy xlorid NH,Cl {m.m. 53,49). Oq kristal kukun. Suvda eriydi.
Ammoniy xloridning miqdori 98,5% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Ammoniy xlorid eritmasi. 100 ¢ ammoniy xlorid 1 ] suvda erititadi.

Antipivin (m.m. 188,23). Oq kristal yoki ¢q kukun modda, hidsiz,
bir oz achchiqroq mazagaega. Suvda, spirtda oson eriydi. Antipirinning
miqdori 99,2% dan kam bo‘Imasligi kerak.

Arseton CH,COCH, (m.m.58,08). Rangsiz, tinig, oson. alangala-

nuvchan, o‘ziga xos hldll suyuqlik. Zlchhgl d=0,7924. Qaynash harorati
55,6—57°C.

Bariy nitrat Ba(NO3}2 (m.m.261,35). Rangsiz, kristall. Suvda eniydi,
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spirtda erimaydi. Bariy nitratning miqdori 99,0% dan kam bo‘lmasligi
kerak.

Bariy nitrat eritmasi. 50 g bariy nitrat suvda eritilib, hajmi suv bilan
I [ gacha yetkaziladi.

Bariy xlorid BaCl,«2H,0 (m.m. 244,28). Rangsiz yaltiroq kristall,
suvda eriydi. Bariy xloridning migdori 99,0% dan kam bo‘Imasligi kerak.

Bariy xlorid erirmasi. 50 g bariy xlorid suvda eritilib, hajmi suv
bilan 1 1 ga yetkaziladi.

Benzol. C H, (m.m.78,11}. Rangsiz, tinig, o°ziga hos hidli, tez tutab
yonuvehi suyuglik. Qaynash harorati 79,6—80,6"C (0,3°C oraligda), zich-
ligi d = 0,8777—0,8791.

Bor kislotasi. H BO, (m.m. 61,83). Rangsiz, valtiroq, hidsiz mayda
kristalii kukun modda. Suv bug'i bilan haydaladi. Uzoq vaqt gizdirilsa
{100°C) suvini yo‘qotib meta bor kislotaga o‘tadi (HBO,). Agar qattiq
gizdirilsa, shishasimon gotishma hosil qiladi, keyinchalik vana qizdirish
davom ettirilsa, bor angidridi (B,0;) hosil gladi.

Bor kislota eritinasi. 20 g bor kislotasini isitilgan holda suvda eritib,
hajmi suv bilan 500 ml ga verkaziladi,

Brom Br, (a.m. 79,91). Qizil-qo'ng‘ir rangli, tez uchuvchan bug‘tani
nafas yo‘llarini vallig‘lantiruvchi suyuglik.

Bromli suv. Bromning suvili to‘yingan eritmasi. 3 ml bromni 100 ml
suvda chayqatib tayyorianadi. Ishlatishdan avval chavqatiladi.

Vanilin C H (OHY(OCH )CHO {m.m. 152,15). Oq yoki og-sarg'ish.
ignasimon, vam[ hidli modda. Havoda qorayadi. Suvda qivin eriydi, spirt-
da, xioroformda oson erivdi. Suyuglanish harorati §1—82°C.

Vanilinning sulfar kislotadagi eritmasi. 0,1 g vanilinni 10 ml kon-
sentrlangan sulfat Kislotasida eritifadi.

Vino kislotasi (vino-tosh kistotasi) (CHOH—COOH), {m.m. 150,09).
Rangsiz kristal modda, suvda eriydi. Vino kistotasining migdori 95% dan
kam bo‘tmasligi kerak.

Vino kislora eritmasi. 2 g vino kislotani 10 ml suvda entiladi. Yangi
tayyoriangan eritmasi ishlatiladi.

Gidrazin sulfar H,N-NH,+H.,50, (m.m. 130,12). Kristal holdagi
kukun modda, suvda eriydi, Gidrazin sulfatning migdori 98,5% dan kam
bo'Imasligi kerak.

250
www.ziyouz.com kutubxonasi



Gididroksilamin gidroxiorid. NH,OH«HCI (m.m. 69.49). Rangsiz
tinig gigroskopik kristal modda, suvda oson eriydi.

Glirserin CH OH-CHOH-CH,OH (m.m. 92,10). Quyugq, tiniqg, rangsiz
gigroskopik suyuqlik, suv bilan aralashadi, zichligi 1,4710—1,4704.

Diazoreakriv. 5 ml sulfanil kislota eritmasini (45 g sulfanil kislotas-
ining 45 m! konsentrlangan xlorid kislotasida eritib, haimi suv bilan
500 mil ga vetkaziladi) 100 mi hajmli o'lchov kolbasiga solib, muzda
sovitib, 2.5 ml aatriy nitrit eritmasi qo‘shiladi. Aralashma 5 minut da-
vomida muzda sovitiladi, yana 10 ml natriy nitrit eritmasi qo‘shib chay-
qgatilib, 5 minut davomida muzda sovitiladi va haimi suv bilan belgisigacha
yetkaziladi.

Difenitamin C H NHC H, (m.m. 169,23). Oq mayda Kristall, o‘ziga
hos hidli, turishi natijasida rangini o‘zgartirib, kul rangga o‘tadi. Suvda
erimavdi, spirtda, efirda, konsentrlangan sulfat Kislotasida eriydi. Qotish
harorati 52,4—52 8¢C,

Temir__kukuni Fe {at.m. 55,85). Mayda Kulrang yoki to‘q kulrang,
valtirog kukun, magnitga tortiladi. Qizdirilsa, qora rangli temir (I}
okstd hosil _qi_lgdi.

Temir (1) sulfar FeSO,+7H,0 (m.m.278,02). Og-ko‘kimtir kristal
modda. 2,2 qgism suvda eriydi.

Temir ¢(ID) sulfar eritmasi. 3 g temir {I1) suffat 3 ml suv va 3 ml
suyultirilgan sulfat kislota eritmasining aralashmasida eritiladi. Eritma yangi
tayyorlangan bo‘lishi kerak.

Temir (I} sulfatning 5% li eritmasi. 50 g temir (I} sulfatni 900
ml tozalangan suvda eritib, 100 mi hajmli konsentrlangan suifat Kislota
qo‘shiladi, eritma yangi tayyorlangan bo‘lishi kerak.

Temir (1) xlorid FeCly 6H,0 (m.m. 270,30) sarig-qo‘ng'ir rangli
kristal modda, suvda, spittda, efirda eriydi. Temirning miqdori 20% dan
kam bo‘Imasligi kerak.

- Temir (1) xlorid eritmasi. 30 g temir (1) xloridni suvda eritib,
hajmi suv bilan. 1 | ga yetkaziladi.

Temir (III) xloridning spirtli eritmasi. 1 g temir (I11) xlorid 100
ml 95% spirtda eritiladi.
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Yod kristalli ), (m.m. 253,8). Qora-kulrang metall kabi yaltiroq
plastinkasimon yoki kristall, o‘ziga hos hidli. Oddiy haroratda uchuvchan,
agar gizdirilsa, binafsha rangli bug® hosil gilib sublimatsiyalanadi. Suvda
kam eriydi, yodidlarning suvli eritmalarida yaxshi eriydi. 10 gism 95%
spirtda, efirda va xloroformda erivdi. Xloroformli eritmasi binafsha rangli.

Yodmonoxlorid eritmasi. 1) 13 g mayda kristal holdagi yodni, chay-
qatifgan holda 300 ml uglerod (1V) xlorid (CCIL) va 700 m! muz
holidagi sirka kislotasida eritiladi. 2) 8 g yod {11} xtorid sirka kislotasida
eritilib, unga 9 g vod, 300 ml uglerod (1V) xlorid go‘shib chayqatil-
gach, haJml muz holidagi sirka kislotasi bilan 1 | gacha vetkaziladi.

Kahy gidroksid KON (m.m. 56,11). Ogq bo‘lakcha voki silindrstmon
tayyoqcha holidagi kristall, gigroskopik, kaliy gidroksidning miqdori 82%
dan kam bo‘lmasligi kerak.

Kaliy gidroksid eritmasi. 100 g kaliy gidroksid 100 mi suvda eritilib,
hajmi suv bilan | | gacha yetkaziladi.

Kaliy bixromar K,Cr,0, (m.m.294,19). Qizit-sarg‘ish kristall, kukun
suvda eriydi. Kaliy bixromatning migdori 99,8% dan kam bo‘lmasligi
kerak.

Kaliy bixromat eritmasi. 50 g kaliy bixromat suvda eritilib, hajmi
1 | gacha yetkaziladi.

Kaliy bixromaitning sulfar kislotadagi eritmasi. | g kaliy bixromatni
60 ml suvda eritib, ehtiyotlik bilan 7,5 ml konsentrlangan sulfat kislotasi
qo‘shiladi.

Kaliy bromar KBrO (m.m. 167,01) kristal holdagi kukun, suvda
eriydi. Kaliy b;xromatnmg miqdori 99,8% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Kaliy bromid KBr (m.m. 119,01). Rangsiz voki rangsiz yaltirog
kristal yoki mayda kristal kukun, hidsiz, sho'rtang mazali. Kaliy bro-
midning miqdori 99,0% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Kaliy bromid eritmasi. 10 g kaliy bromidni suvda eritib, hajmi suv
bilan 100 ml gacha vetkaziladi.

Kaliy yodar KJO, (m.m. 214,00}, Oq kristall kukun modda, suvda
eriydi. Kaliy yodatning miqdori 99,8% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Kaliy yodat eritmasi. 10 g kaliy yodat suvda eritilib, hajmi suv
bilan 1 [ gacha yetkaziladi. : :
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Kaliy yodid K) (m.m. 165,04). Rangsiz yoki oq kubiksimon kristaj
yoki mayda kristal kukun, hidsiz, sho‘rtang mazali. Havoda namlanib
goladi. Kaliy yodidning miqdori 99,5% dan kam bo'lmasligi kerak.

Kaliy yodid erirmasi. 10 g kaliy yodid yangi haydalib, sovitilgan
suvda eritilib, hajmi suv bilan [00 ml gacha yetkaziladi. Eritma rangsiz
bo‘lishi kerak.

Kaliy digidrofosfat KH,PO, (m.m.136,09). Rangsiz kristal modda,
suvda eriydi. .

Kaliy xiorid KCI (m.m. 74,56). Oq kristal kukun, suvda oson eriydi.
Kaliy xloridning miqgdori 99,8% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Kaliy xromat. K CrO, (m.m. 194,20). Mayda sariq rangli kristal kukun,
suvda eriydi. Kaliy xromatning migdori 99% dan kam bo‘Imasligi kerak.

Kalsiy xlorid CaCl,»6H,0 (m.m. 219,08). Rangsiz, hidsiz, achchiq-
sho‘rtang mazali kristall. Gigroskopik, havoda turib suyuglanib qoladi.
Kalsiy xloridning miqdori 98% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Kalsiy xlorid eritmasi. 200 g kalsiy xlorid suvda eritilib, hajmi suv
bilan 1 | gacha tekaziladi.

Kobalr nitrar Co(NO,),*6H,0 (m.m. 291,06). Qizil rangli kristal
kukun, gigroskopik, 2 gism suv va spirtda eriydi.

Kobalr nitrar eritmasi. 50 g kobalt nitrat suvda eritilib, suv bilan
1 1 gacha yetkaziladi.

Kobalt xlorid CoCl#6H,0 (m.m. 237,93). Qizil yoki qizil-binafsha
rangli kristall, suvda va spirtda eriydi.

Kobalr xiorid eritmasi. 50 g kobalt xtorid suvda eritilib, 2 m} xtorid
kislotasi qo‘shiladi va suv bitan 1 1 gacha suyultiriladi.

Kaliy permanganar KMnO, (m.m. 158,04). Qoramtir yoki qizil-
binafsha rangli kristal yoki mavda kukun, metal kabi yaltiroq. Ayrim
organik moddalar ta'sirida portlashi mumkin. Kaliy permanganatning
migdori 99,0% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Kaliy permanganat eritmasi. 1 g kaliy permanganatni suvda eritib,
hajmi suv bilan | | gacha yetkaziladi. Yorug'likdan himoyalangan holda
og'zi mahkam berkitiladigan idishlarda saglanadi.

Kaliy permanganatning 5% Il eritmasi. 50 g kaliy permanganatni
suvda eritib, hajmi suv bilan 1 | gacha yetkaziladi.
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Kaliy ferrirsianid — qizil qon tuzi. K, [Fe(CN) | (m.m.329,26). QlZ]!
ranglti kristallar, suvda oson eriydi, splrtda erimaydi.

Kaliy ferritsianid eritmasi (qizil qon tuzi eritmasi). 50 g qizil qon
tuzini suvda eritib, hajmi suv bitan | | gacha yetkaziladi.

Kaliy ferrotsianid — sarig qon tuzi K [Fe(CN) |+3H,0 (m.m.478,4).
Limon rangidagi s~riq rangli kristall, suvda eriydi, spitt va efirda erimay-
di.

Kaliy ferrotsianid eritmasi (sarig qon tuzi eritmasi). 50 g sarig qon
tuzi suvda eritilio, hajmi suv bilan 1 1 gacha yetkaziladi.

Kaliy gidrofosfat K, HPO +3H,0 (m.m.228, 24). Rangsiz oq kristal
modda. Kaliy gdrofosfat miqdori 98% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Limon kislotasi C;H,0,°H,O (m.m. 210,14). Rangsiz, tiniq kristall,
suvda oson eriydi. Limon kistotasining migdori 99,8% dan kam bo‘imasligi
kerak.

Magniy sulfat MgSO +7H,0(m.m. 246,43). Rangsiz, prizma shakli-
dagi, achchiq mazali Kristall, havoda kristal suvini vo‘qotadi. Magniy
sulfatning migdori 99,0% dan kam bo‘lmastigi kerak.

Muagniy sulfatning to‘yingan eritmasi. 500 g magniy suilfatga 500 ml
suv go‘shib aralashtirib turilgan holda 1 kunga qo]dn-lllb so'ng filtrla-
nadi.

Mis (ID) sulfar CuSO,+5H,0 (m.m. 249,68). Ko‘k rangli kristal yoki
ko'k kristal kukun, hidsiz, o‘ziga hos mazali, havoda asta-sekin suvini
yo'‘qotadi. Mis (I1) sulfatning migdori 98,0% dan-kam bo‘imasligi kerak.

Natriy gidroksid NaOH (m.m. 40,00). Oq gigroskopik donachalar
voki silindrsimon tayoqchalar shaklida. Natriy gidroksidning miqdori
95% dan kam bo‘lmastigi kerak.

Narriy gidroksid eritmasi. 100 g natriy gldrokmd suvda eritilib, suv
bilan 1t gacha suyultiriladi. Entma tindirilib, tinig gismi boshga idishga
ajratib olinadi.

Nartriy gidroksidning 30% i eritmasi. 300 g natriy gidroksid suvda
eritilib, sovitib hajmi suv bilan I | gacha yetkaziladi. Eritma tindirilib,
tiniq gismi ajratib olinadi. Rezinka tiginli shisha idishda saglanadi.

Nartriy gidrokarbonat. Oq kristal kukun, suvda erivdi. Natriy gid-
rokarbonatning miqdort 98,5% dan kam bo‘lmasligi kerak.
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Suvsiz natriy karbonat Na,CO, (m.m. 105,99). Oq donacha holidagi
gigroskopik kukun. Suvda eriydi. Natriy karbonatning migdori 99,8% dan
kam bo'lmasligi kerak.

Natriy karbonat eritmasi. 100 g suvsiz natriy karbonatni suvda eritib,
hajmi suv bilangl;l gacha yetkaziladi.

Natriy kobaltonitrit Na JCo(NO,)1+1/2 H,O (m.m. 412,94) qo'ng'ir-
sariq rangli kukun, suvda oson eriydi.

Natriy kobaltonitrit eritmasi. 10 g natriy kobaltonitrit 50 mi suvda
eritilib, kerak bo‘lsa filtrlanadi.

Natriy nitrit NaNO, (m.m. 69,00). Rangsiz, tinig kristall, suvda
oson eriydi. Quritilgan natriy nitritda uning migdori 99,8% dan kam
bo‘lma¥ligi kerak. _

Natriy nitrit eritmasi, 100 g natriy nitrit suvda eritilib, suv bilan
I 1 gacha suynltiriladi,

Narriy sulfat eritmasi. 200 g natriy sulfat suvda eritilib, suv bilan
1 1 gacha suyultiriladi. _

Natriy sulfat (suvsiz) Na,5O, (m.m. 142,04). Rangsiz Kristal kukun,
suvda eriydi.

Natriy sulfid Na,59H,0 (m.m. 240,18). Rangsiz o'z Kristallizatsion
suvida suyuglanadi, Suvda oson eriydi. Natriy sulfidning migdori 97% dan
kam bo‘lmasligi kerak.

Natriy sulfid eritmasi, 2 g natriy suifid suvda eritilib, 2—3 tomchi
glitsirin go‘shib, suv bilan 100 m! gacha suyultiriladi. Kichik hajmda
og‘zi mahkam berkitilgan idishlarda, to‘ldirilgan holda, salgin joyda
yorug‘likdan’ himoya qilingan holda saglanadi.

Natriy sulfit Na,50, +7H,0 (m.m. 252,18). Rangsiz kristall, suvda
oson eriydi, ochiq havoda, oson kristallizatsion suvini yo'qotadi va ok-
sidlanadi.

Narriy sulfit eritmasi. 300 g natriy sulfitni suvda eritib, hajmi suv
bilan 1 | gacha yetkaziladi,

Nairiy tiosulfot Na,5,0,°5H,0 (m.im. 248,18). Rangsiz, tinig kristall,
hidsiz, sho'rtang mazali. 1lig havoda suyuglanadi. 50°C haroratda Kristal-
lizatsion suv hisobiga suyuglanadi. Natriy tiosulfatning miqgdori 99,0%
dan kam, 102,0% dan Kko‘p bo‘imasiigi kerak.
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Natriy gidrofosfar Na,HPO +12H,0 (m.m. 358,17). Rangsiz, tiniq
kristall, havoda tarkibidagi suvini vo‘qotadi, suvda erivdi.

Natriy gidrofosfat eritmasi. 50 g natriy gidrofosfatni suvda eritib hajmi
suv bilan | 1 gacha suyuitiriladi. :

Narriy xlorid NaCl (m.m. 58,44). Oq kristal yoki oq kristal kukun,
hidsiz, sho‘rtang mazali. Natriy xloridning miqgdori 99,5% dan kam
bo‘lmasligi kerak. .

Natriy xloridning to‘yvingan erinnasi. 400 g natriy xlorid 1 1 suvda
chayqatilgach, bir kunga qoldirtlib, so‘ngra fittrlanadi.

a-naftol C H.OH (m.m. 144,17). Oq vyoki og-qizg‘ish rangli yalti-
roq kristalli kukun yoki rangsiz, o‘ziga hos hidli kristall. Sovug suvda kam
erivdi, issiq suvda, spirtda, efirda, xloroformda oson eriydi. Suyuglanish
xarorati 94-97"C. a-naftolning miqdori 99,3% dan kam bo‘lmasligi kerak.

a-nafiolning eritmasi. 0,05g «-naftolni 40% spirtda eritib, hajmi shu
erituvehi bilan 100 ml gacha vetkaziladi. _

B-nafiol C, H,OH (m.m. 144,17). Oq yoki och-kulrang kristalli kukun.
Sovuq suvda giyin, spirtda oson eriydi, efirda va ishqor eritmalarida ham
oson exiydi. Suyuglanish harorati 121-123°C. b-naftolning miqdori 99,5%
dan kam bo‘imasligi kerak.

B-naftolning ishgoriy eritmasi. 2 g b-naftolni 40 ml 10% natriy
gidroksid eritmasida eritilib, hajmi suv bilan 00 ml gacha yetkaziladi.
Eritma yangi tayyorlangan bolishi kerak.

Ningidrin CH O +H,0 (m.m. 178,15). Oq ranghi kristall, 125°C da
qizdirilsa, qizg‘ishrog ranga o‘tadi. Suvda, ishqor eritmalarida, spirtda
eriydi. Zaharli, suyuglanish harorati (suvsiz) 239-—240"C (parchalanish
bilan}. w-aminokislotalar ishtirokida gizdirilsa, ko'k rang hosil bo‘ladi.

Pikrin kislorasi C H,(OH)(NO,), {(m.m. 229,11). Oq-sariq kristall,
81 gism suvda. 16 qism spirtda eriydi. Tez gizdirilsa (300°C dan yugqori)
yoki urilsa, detonatsiya natijasida portlaydi. Suyuglanish harorati
[21—123°C.

Pikrin kislotasining to‘yingan' eritmasi, 12,3 g pikrin kislotasi | [
suvda erititib, vaqti-vaqti bilan chayqatib turgan holda bir kunga qoidir-
iladi. Tiginli shisha-idishda, yorug‘likdan himoyalangan holda saglanadi,

Dragendorf reaktivi. |-eritma. 0,085 g vismutning asosli nitrati 40
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ml suv va 10 ml sirka kislotasida erititadi. 2-eritma. 8§ g kaliy yodid 20
mt suvda eritiladi. Teng hajmda 1- va 2-eritmalar aratashtinladi. 10 mt
aralashmaga 100 ml suv va 20 ml sirka kislotasi go'shiladi.

Nessler reakrivi. 10 g kaliy yodid 10 mi suvda enitilib, chayqaiib
turilgan holda sulemaning to'vingan eritmasidan qizil rangli, erib ket-
mayvdigan cho‘kma hosil bo'lguniga gadar tomchilab go‘shiladi. Cho‘kma
30 g kaliy gidroksid qo'shib eritiladi va | ml sulemaning to‘yingan
eritmasidan solib, suv bilan 200 ml gacha suyultiriladi. Eritma tindirilib,
tiniq qismi boshqa idishga guyib olinadi.

Ammoniy reynekat NH,[Cr,(NH,),(SCN),]-H,0 {m.m. 354,44). Qizil
rangli kristall. 100—120°C haroratda suvini yo'qgotib parchalanadi, Suvda,
spirtda va efirda erib, gizil rangli eritma hosil giladi. Suvli eritmasida sekin
asta parchalanib ko‘kimtir rangga o‘tadi va vodorod sianid ajralib chigadi
(Ehtiyot bo‘lish kerak).

Ammoniy reynekar eritmasi. 8§ g reynekat ammoniy suvda eritilib,
hajmi 100 ml ga yetkaziladi. Eritma vangi-tayyorlangan bo‘lishi kerak.

Senyet tuzi C H ,KNaQ +4H,0 (m.m.282,23). Og-tiniq kristall, suvda
oson eriydi, spirtda erimaydi. Havoda suvini yo'qotadi.

*Kumush nitrat eritmgsi. 20 g kumush nitratni suvda eritib, hajmi
suv bilan I | ga yetkaziladi. Eritma tiginli, qo‘ng’ir idishda, yorug‘likdan
himoyalangan holda saglanadi.

*Kumush nitratning ammiakli eritmasi. 5 g kumush nitrat 100 mi
suvda eritilib, chaygatib turilgan holda, cho‘kma erigunga gadar ammiak
eritmasidan go‘shib, filtrlanadi. Eritma og'zi mahkam berkitilgan, qo‘ng'ir
rangli shisha idishlarda yorug‘likdan himoyalangan holda saglanadi.

Sulfat kislotasi konsentrlangan H,SO, (m.m. 98,08). Rangsiz tiniq
yog'simon suyuqlik, zichligi [,8300—1,8350. Sulfat kislotasining miqdori
93,5—~95,6% dan kam bo‘imasligi kerak.

Suyultirilgan sulfar kislota eritmasi. | gism konsentrlangan sulfat
kislotasi 5 gism suvda eritiladi. Chinni yoki shisha idishga suv tortib olinib,
chayqatib turilgan holda kislota go‘shiladi. Rangsiz, tiniq eritma, sulfat
kislotasi miqdori 15,5% dan kam va 16,5% dan kam bo‘imasligi kerak.

*Konsentrlangan xlorid kislotasi HCl {(m.m. 36,45) tutun hosil
qiluvchi rangsiz, tiniq suyuqlik, zichligi 1,174—1,188. Xlorid kislotaning
migdori 35—38% dan kam bo'imasligi kerak.
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Suynultirilgan xlorid kislorasi. | qism xlorid kislotasi 2 gism suv tortib
olinib, shisha idishda aralashtiriladi. Rangsiz, tiniq suyuqlik. Zichligi 1,038~
1,039. Xlorid kislotasining migdori 8,2% dan kam, 8,4% dan ko‘p
bo‘lmasligi kerak.

Trifon B. (dinatriy edetat) — etllendlammtetra snrka klsiotaSmIng

dinatriyli tuzi C, ;H,,N,Na,0+2H,0 (m.m.372,24). Oq krista} kukun,
suvda erivdi, organik erituvchi]arda erimaydi. Tuz holida va suvli eritmasida
turg‘un. _ _ . ‘
Suvsiz s‘rka kislorasi. Suvsiz sirka kisiotani muzilagan sirka kislotadan
suvning har bir grammiga 7 ml sirka_angidridi qo shab tayyorlanadi.
Aralashmani 118—120°C da haydalad:gan fraksivasi yig‘ib olinadi voki
aralashma vertikal sov1tglchga ulanib 10 dagiga davomida gaynatiladi.

Muz holidagi sirka kislotasi CH COOH (m.m. 60 05) Rang51z
tinig suyuqlik, o‘tkir, o‘ziga hos hidli. Sirka kislotasining mlqdon 99 8%
dan kam bo‘lmasligi kerak.

Sirka kislotasi, Rangsiz, tiniq suyuqhk O tk|r o'ziga X0S hldh Sirka
kislotasining migdori 98% dan kam bo‘Imasligi kerak.

Saynkmlgan sirka kislotasi. 313_3 gism muz hol:dagl sirka kié]otasini
68,7 gism suv bilan aralashtiriladi. Rangsiz, tiniq suyuqlik o‘ziga hos.
o‘tkir hidli. Sirka kislotasining migdori 29, 5 30, S% dan kam bo* lmashg]
kermk.

Sirka kislotasi 3%. 100 ml suyu]tlnlgan 51rk'1 kls]ot351 h"ljml i1
bo‘lguniga gadar suv bilan suyultidladi.

Felmg reakrivi. Ikkita eritmadan tashkil topgan 1. 34 66 g qayta
kristallangan ‘mis (Il) sulfat 2— 3 tomchi xlorid kislotasi bilan nordon-
lashtirilgan suvda erititib, hajmi suv bilan 500 mi ga vetkaziladi. 2.-173
g senyel tuzi va'50 g o tuChI natriy 400 ‘mi suvda- eritilib sowtligach,
haymi 500 mil bo‘lguniga gadar suv bilan suyultiriladi. :

Formaldegidning sulfat kislotasidagi eritmasi. 0,2 g formalinni 10
ml konsentriangan sulfat Kislotasida eritiladi. Saglanish muddati | oy.

Fosfat kislotasi konsentriangan N RO, (m.m. 98,00). Rangsiz, tiniq,
quyuq suyuqlik, zichligi 1, 70. Fosfat klslotasmmg mtqdon 8*% dan kam
bo‘lmasligi kerak.

Fosfar kislorasi. Rangsiz, tinig, ‘hidsiz suyuglik, zichligi 1,147—
1,150. Fosfat kislotasining mlqdon 24, 8% dan kam, 25 2% dan kOp
bo Imasligi kerak. . . e
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" Fosfar kislorasining suyultivilgan eritmasi. Rangsiz, tinig suvuqlik,
sichligi 1,069—1,070. Fosfat klsiotasmmg migdori 12,4% dan kam, 12,6%
dan ko'p bo' lmashgl kerak.

Fosﬁirvaiﬁ"am kts!otas: P O -IZWO 42H 0 (m m. 3680 9) Ko k-
surig rangli kristali, suvda, Spll’td"l eﬂrda enydl '

Fosforvolfram kislota eritmasi. 0,3 g fosforvolfram kislotasini 0,8 ml
suyultirilgan xlorid kislotasida eritib, suv bilan 10 ml gacha suyultiriladi.

Fral angidridi. SN (CO),0 (m.m. 148,12). Oq rangli kristall, suvda,
spirtda, efirda, benzoida eriydi. Suyuqglanish harorati- 130—131"C. Ftal
angidridining miqdori 99,7% dan kam bo‘lmasligi kerak.

Xloramin B, C H.CINNaO S+3H,0 {m.m. 267,68). Oq yaki bir oz
sarg ISh kristal yok1 knstal kukun xlor hidiga ega. Suvda eriydi, issig
suvda oson erniydi, spirtda erib, loyga eritma hosil giladi. Xloroform va
efirda erimaydi. Faol xior migdori 25% dan kam, 29% dan ko'p
bo'Imastkigi kerak.

Xloramin eritimasi. 5 g xtoramin 100 m] suvda eritiladi. Entma yangi
tayyorlangan bo'lishi kerak.

Perxlorat kislotasining 42% yoki 57% suvli eritmasi. HCIO,
{m.m. 100,46). Rangsiz voki bir oz sarg’ish rangli tiniq suyuqglik, zichligi
1,32;1,50. '

Seriy sulfat Ce(SO }, (m.m. 332,24). Sariq yokl sarig-qo*ng‘ir kristal
yoki kristal kukun. Sovuq suvda juda kam eriydi. Sovitilgan mineral kislota
eritmalarida eriydi. Seriy sulfatning miqdori 80% dan kam bo‘lmasligi
kerak.

- Rux metal holdagi, arsensiz Zn (a.o. 65,37). Kumushsimon rangli,
og'irligi 2 g dan ko‘p bo‘imagan donachalar, havoda oksid parda bilan
qoplanadi. Suyultirilgan sulfat kislotasida, xjorid kislotasida, sirka Kislo-
tasi va ishgorlaming konsentrlangan eritmalarida erib, vodored chigaradi.

. Rux-uranil atsetat eritmasi. l-eritma. 10 g uranil atsetat 5 ml
suyultiriigan sirka kislotasida va 50 ml suvda eritiladi. 2-eritma. 30 g sink
atsetatning 3 mi suyultirilgan sirka kislotasida va 50 ml suvda eritiladi.
_ Eritmalar aralashtisilib, 24 soatdan so‘ng filtrlanadi.

Oksalat kislotasi (COOH),*2H,0 (m.m.126,07). Rangsiz kristall,
suvda, spirtda oson eriydi. Oksalal kislotasi migdori 99,5% dan kam
bo' h'nasltgl kerak.

Oksalar kislota eritmasi. 50 g oksalat kls]otasml suvda eritib, suv
bilan ‘1 | gacha suyultiriladi.
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BA’ZI BIR DORI MODDALARNING
SPEKTROFOTOMETRIK USUL YORDAMIDA

TAHLIL QILISH SHART-SHAROITLARI

2-ilova

Erittnin konsea-

Do moddaning Erinwvehi yoki TO‘IL!"? ,!_mm.y:"\‘i"i tur I
nomi crituvehining pHi uzunfigi, }'utlllsh{ltllg hrrl:lshlg;m E,..
nm qonurtigi by ysonish
me yors mk/ml
| 2 3 4 3

Adlrenalin gidrotartrar bt m slorid kislotusi 79 -t 84,6
Adrenalin asosi 0.0 m xlarid kislotasi 279 20100 1477
U m xlogid Kislowsi 279 - 110 {470

Amidopirin Suv 159 3510
Xlewofernm 273 4.2 36K.3

nH 33 255 A-40 375

pH 3.} 270 [ 29

0,1 xlewid kislotas 55 523 Mo

pH-(2 163 340 37

pH-12 5 330 2528

Amirazin Suy 255

Suv 235 2A5-20 K308

Suv A 13100 [IEA]

Aminoxinot Etil spirn 25 25323 4553
Etil spirit EXE) 2.5-50 LG

Amoshin Enil spirn 294 3-20 pZY]

Medi) spirt 204 25

Anmypitsiilin 3 m nfttiv gidroksid 279 H1p- 1610 94
Anextezin Eril spirit 292 356 1210
00N m orid Kisinta 233 2-10 7618

Apomorfin gilroxlorid Sov 272 4-2 S}6
Suv 270 2.5-d0 323

.01 m xborid Kislowasi 72 240 3317

Apressin Suv 239-240 -2 63,7
Suv 260 8- 306

Suy 302 840 263.6

Suyv 313 §-32 RTINS

Aprolen Sy 238 {tar- 1300 11,63

Awropin sulful Suv 252 [T 43

Suv 258 [IE{RIEAT] 541

Sov 4 HXD- FO0 413

At hfidin Sy N 9-15 27
Suy 296 13-70 118,59
15,1 m xlogid kislets 302 Hi-63 19,1

W1 notny gidrokad 7 13-75 HIEES
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i 3 3 1 3
. byl ooy gidroksid Rl 3RS
Bowan Dufer eritanasi 1y 410
rN-1
Barbital Borat 3‘;5":";)"'"“"" 240 50
Srbital-patny Bara ?[l;r_rl ;;"mm“ 239 00
Benzene? Suv 231 -0 470.2
Suv 23 2-16 384
Bepask Meatil spini KN 4-3 369.3
Metil spirti 304 2-401 3673
Metil \pirti 74 230 32500
Bergupien Etil sparti 3 631
Betazin 1 oy matriy gidreoksid N 13- 100} 1355
0.1 m natedy gidroksid R - 108) 134.5
Bilignost 23% 2-m 6103
Bulitrast 0.0y mnriy gidroksid 310 30-100 112
Bromkamtora Erl ~pigti iy TUHE- 2000 4.4
Butadion 040 m iy gidroksid 263-165 313 604.9
i m iy gidroksid 3635 34
Butamid UL mgarry gidroksid .5 420}
Vikawol Suv 23 s 950,60
Etil spirti 22% 2.8 J00H, 3
0,1 slogid kislotasi 23 % 984,2
Vitamin K wokaan 43 390
geksan 245 4t
weksan 2681 Ixh
gcksan 7 Py
Gieksamidin Mt} spicn 251 5.0
Mokl spucti 238 10n-701 1M
Metil «pirtt Hod 1A
Geksilteobronun Sov 274 420 3720
Etil spirti 273 3-20 370G
Geksobarbital 152 umnuak eritmas 243 330 343
Gidrokodon fosfat Suv 281 1-54 ErR]
Etil spirti 251 FTERSTHT] 0,2
Gidrokortizon atselut Ete! spirti M2 33-35 ETUIRN)
Giperazid Etil xpirti 238 410 464.5
Eul! spirn 364 1-10 RAN
Dimetilformamid 36 4-30 304, 2
Lajtnksin Eranaol-sovli esitma 22)-32% 1034 162.0
Giigsarnizin Kislolasi Suv 13K =110
Drizaksikortikosteran Ebil wpirti 241 40
et
Deksumetazun Metil spini 239 72
Metil spirti 24 372
Belsenin Etil spirn in 2.5-40 ETN]
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2 3 3 5

Eiil spinit 253 2.5-40 243

Etil =pirni 3 232003 73
Nibazol Etil sprirti 243 320 M35

1.00 m xdond kislotasi 270 1) Ak
QAL slornid kisbotos T 530 HEh
pH 32 270 230 FIEES
rH 6.2 M35 3-7 200y
Digitoksin Etanel-suvl ¢ntmin IH)-222 10-20 176,0
Digoksin Etanal-suvli crirma 2223 18-40 154,4
Chvodbenzotet Mctil spiry 146 K- H) 350
- Divodiirnzin OHE m natriy gidroksid e HI- 11 123 .4
Dikn 1.t m slarid Kislogasi 272 23-300

Siv 237 5-30 2213
Suv 10 5-30 7123

Dikumarin 1 m by gidroksid 34 4-11t FETH]
Dimedro) Eui spirti 153 1430-71H) 12,1
ENl spirti 250 $H00-641) 14,3

Suv 233 LT 13.7

Suy 158 1060308 16,1
Divenestrol atsetat) Dixkwrctan L) -3 kST
Menil spicti 40 {024 F30,0
Diprazin Suw iy 11,7515 5872
Suv 3un [0- 0 L
Dipronllia Suy 273 325 61,2
1 mosiond kiskone 3T 523 350

Di ke natsin Etil spiru 7 512 b, |
Enil sputi pLi 4-12 SHLG
Eul spirti I K-16 463 4

L'Zj:'f:;at:ﬁm' Esil spirti 3t 5.25 257
Nikotin kisiotasi 0.1 m xlovid kislotusi %3 %28 2%0.2
dietilinidi

Dietitstilbesteol Etil spirti X2 2520 6140
Ul m matriy gidroksid 260 kST 800

Dretitsiifocstrol Enil spisti 3% 390

[rropionat

Etil spizti 137 2-10) 193
Mctil spirti 233 (-8 70
zadrin 0.1 m xlorid kislotasi 79 0130 2%
1zoniazid Etil <pirti 239 -5 329
T Kamfora Enil spirti 290 1000-30U) 2.1
Kaediotrast Suv x4 R 200
Kxateron BUv 26 2.2 36,0
0.0 m xiord kisfotasi 260 34 3680
Kellin 10% I sulfiv Kkeslotosi 137 1%-50 1504
Euil spiri EX:1) H-3 1403
_ XIoroform 250 90 90,4
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! 3 3 3 3
Xlorolonm 329 - 1931
Drometdtornramid 323 323 189,7
- Dintetilfornianud 250 H-1% 1889
Dinu:liIﬁ-,-mumidn.ing 248 2.7 1365 %
suvdingl ertbimisi
Dimetilformamidning 335 10-30 (70,9
sovsbigf critmasi
Klok=utsillin G om shorid Kisleasd 83 23.230 719
Kndem Enil spirty K1 30-200 Al
AT e slorid kisdotos 85 -7 356
Buf:r eritmu oN 2.0-4.0 285 HTNTEN 330
Koelein Tnslat ELil spir 284 =406 403
Suw 283 -3t EERT
Kokain gidroxlorid Sy 133 3-30 3631
Korizon atsetat Eul spirti 238 0N
Kotranin xlond Etil spists 253 2.5-30 4354
Eal sphiti 334 2.5-30 97
Kalein Suv 273 316 4940
Klewoform 276 -0 464,35
(100 m ammiak critmas 273 4-12 L]
L1 slarnid Kisiotas 2712 5153 )
Kolein-benzoat nutriy Suy 72 5.33 M
Ksantotaksin ELil spirti 3iny 563
Larusan Etsl spirti 311 0,5-21) 1137
Levomirsctin Suv 275 975
001 m natriy gidroksid 230 3-11H 1219
O m gy gideoksid 280 3.3 2923
Lobelin gulrodarid Suv 243 2,5-30 3631
Mezaton Suv 273 20150 M4
Melliktin Etil spisti 27 T {58
Merkazolil Etil spirn 258 2.5-6 13733
0 monainy adroksid Nl 2-6 (1820
OLAI02 my slonid kisloks 2513 $3293
Mctazid £1i) sparti 261 2.5-40 314,1
Metimdrosiaokon Etil spirta MA 316
Metil spirt 245 2.3-26 A
Metiltestosteron Etil spirti Iz 5335
beletil spin Hi 35X 336
Metiliouraisi} .1 m iy gidroksid 261 1-20 R0
INE 3in 1S 9
Meniluraisit Suv 260 13-15 767
Melronidazol Eul spinti 230 16-44 1934
Etil spirni 351 16-26 3140
Sy 232 16-42 193 4
Maorfin gidroxiorid Suv 283 1-50) 9
Suv RS 25-250 3904
suv PLES 30-300 383
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1

2 3 4 b
01 xlopid kelofasd 85 W1
Naurkmin D001 m slerid Kislotas 3-304 20-70 RTTI
Madiixin Swy ] 15-40 rIVES
Suw 280 113-40 5.6
En) spirn R 44 2659
Neodikupuanin Etil <pivi 27% () 3944
’ Enil ~pirii KITA) 8- 4201
U1 o natriy gidreksid 30 .15 6l6.1
DimuIilljnrn_mmi-.!ning 176 620 i
sovh eriimas
Nikodin Suy 262 150 RN
.01 m slocid Kislolasi 262 141-6is 3s2
.01 m iy gidroksid 262 10-71) 199
1@ Slewid kaslotasi 6] 613 384
Nikotinprmd 9.0 m xend kislouwsi 261 X106 438
Nikotin kislousi Suv 261 3.3 3450
3.1 m sk Kislenasi J6th - 469
Suv 274 20ty 934
Nitrofurilen Etil spaiti 244 5-12 44000
Sav 247 §4-30) 3054
Klond I\irf'lot:m.i e i 250 t4-24 3750
CTIENG -
Dipncrillfonnamid 33 4-12 6613
Nowokain Suv 288 A-30 6399
0001 m xord kislotas 290 315 HULD
N‘dercn;:hn Suv 279 s
gidrotartn
1L m xbond Kislonasi f3x] 0-130 4.0
Newsolfizol Nuy 238 2515 8.9
V0L m oy gideeksid 157 2.5-15 Wox.7
Suv 243 23-13 ke
Evi} <pirti 286 625
Oksaleonamidl 0,00 m nariy gidraksid 310 3-25 SO5R
Ohsansilhin A% 1 xtond Kisdotasi 2% 3-140 T
6 o slond Kislonst Y - Ha EYIH)
Oksilidin Suv 233 4-17 484t
O 1 m xlend kisdotasi 4 5-16 1876
Eul spivii 231 416 4922
Okicstrol Eti) spirti 279 10 X0y 1126
Olivomitsin Suv 77 16h-T4) 2369
Suv 40K 20-2010 796
¢ o nalriy gidroksid 175 1170 2354
A1 natriy gidroksid Jids M- 150 7.3
Eti) spini 7R T 84,2
Edil spactd HIA 13- 24y R9.2
Olirowizid Eti} spurti 218 LB
Oraarnl DOF m matny gideeksig 250 2-20 ENE
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i 2 3 + 3
000 mopatciy gidroksid R0 * X2 96,2
0.0l m opatny gidroksid 3 B 50 1IN
Papave i gidroslngid Etil spirti 280 1030 1900
Eril spirti K E 10-31 [EAE
Eril spirti 373 14-50 121,0
pH 6.2 T 37 18N
Eil spirti 238 {-15 [T
pH 6.2 2435 1-3 1300
0 m xlorid Kislonasi kES 530 6 %
001w xlorid kislatasi EJL] 330 21
0] m shorid kislotuasi 251 1-10 16,1
(0 m slorid Kislotasi IRA 330 (720
Dimetiforniamid 327 L1420 1201
P:\r‘.w.s\mn\?\uli(.\ikﬂ Suv 365 15150 7366
iy
Suv 199 15150 4832
Paratsctantol Suy 43 3-25 63K
L m iy gideoksid 135 -3 T
A maniy gidroksid 373 3-23 6432
Pilnkarpin gidroxlorid Suv 23 1237
Pividoksin gidsoxtorid Suv 202 M0-73 329
Planfillin gidrowrirar pH 6,2 e il 3-30 140
Pregnin Etid spirti 241 2.5-13 344
Prednizolon Motil spirt 242 415
Etil spirti 242 513 468
Prednizodon atscia Etil spirti M40 3-15 42
Predniznn E1il spird 238 432
Prodnizon atetan Enil spirt 239 S 41
Progesteron Etif spirti 241 333
Guksan 279-230 21 25
Exil spardd 241 370
Peomedol Suv 255 A= 2400 6,30
Propazin Suv 251 3-12 936,54
AT m sloeid kiskotusi 251 bt 9022
0.3 m xiond Kislotasi M2 Hidx 1256
Suv A 125 124,35
Rezerpin Kloroform 269 3-10 96
Retinnl atsetal Mudag el spirti 326 1350
Riboflivin Suy 223 2515 2706
Suy 134 2-15 470
Suy 262 2.5-25 a7
Suv 267 2,5-15 R24 5
Suv 37 2.5-25 99
Suv 445 2.5-20 36
.1 m xlorid Kislotasi M3 1.3 4340
1 m xlorid Kislots 260 1 653
Rutin Mutlag cul spar W23 3.5
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Y

- ) o
Dimrilformaniid EIE] 1461}
DimctiHormamid 62 I
Sabvuzid Eril spirti 246 3H 4
Enl spirti 321 5451
Salyuzid eruvehan Suv X I
Suv 313 59406
Salsotidin gulroxiond Enil ~pirti 225 264,94
Euil spirti 85 115,35
Salsolin gidroxlorid Enl <pirti 125 280,00
Enl spirti 285 1444
Suv 24 74K
Suv 2xd 1451
pH 3.2 270 2.2
Santenin Eul spuru 240 U0,
Sckurinin miteat Suv 153 633
Etil spirti 235 3-25 ML
Sipesirod B0 monatriy gidroksid 24 1-% THHY T}
Etil spirti 215 -0 FA
Eud spirn T L-Ri) 1299
Sintonitsin Suv Erhs K-31 K3
::?2;3::1‘12 Suv 23 30H0-3014)
Suv 263 S003- 30
Sovkain Suv 325 3-11H) 1365
Spazmolitu Suv 25K JOU3- } 50H) 121
s 154 1y 10 [ER]
Etil spirt 238 - 1ion 1.5
Strepiodsid Suv 238 12 214,2
1L iy gidresksid 133 4-14 ®65.3
0003 m dorid Kislewsi 338 786
pH 12 250 3-10 S
Slrixnin nitrar 1L, 25% b ddertd kaslotom 259 3id
Suv 254 11354} 314
Srofantin - G T H spirt-suy (1:10) 219 -5 215
TOTE T spirt-suv (1LY 230 189
K-srofantin - p Eti} spirti % 6
Sulgin Suv AR 2.5-14 7325
OIS m xlorid Kistotsi 259 612
Sulfadimezin Suv . 240 25-12.5 6472
001 m nutiy gidroksid 240 23125 720
Suv 262 15415 6723
A0 naredy gidroksid 156 1-i4 76X, 1
Sulfadimercksin ILE2 e eateiy gidrodesdd 270 2-113 K30
Suliomerazin Suv 261 05 6OR.7
0101 m xlorid kislepas ELH |{1- 20 1844
G m nany gidroksid 240 2.5-15 63,7
Sullapiridazin Suv 262 2-ih 6340
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| 3 3 + N
Sulli-il-parriy Suy 238 22 ixg2
sSuv 60 it

Suprastin Suv 240 2.3-30 440
Sy A A-6i L34}
Tehuin Suv 256 1-¥ 9615
Suv 30 1-8 HER

Tekodin Sy 1t [-30 kTX(

Eul spirti N2 11X)-500) 360
Teobromin Suv 172 3-16 M52
Suv 275 1-5 940
11 m natriy gidroksad 274 230 RRREL
Tetisal Sy 274 5-33 26118
Teofillin Suv m 316 5332
Etil spirti 271 2-13 3373

Fuestosteron Ettl spirti 12 21 30
Testosteron propiomit tuclug ctil spini M1 2-10 465
Kloraform M3 -0 480

Gueksan 23] 2-10 7
Tiumin bropmd Suv 234 8-20 252,58
Suv 62 K- 20} 197.3
111 m xloxid Kislotasi 45 A-40 33500
01w xlond Kislotasi 260 1-40 2769
Tixmin bremid suvsiz 3.1 m xlorid Kislotusi 136 L-40 2333
i1 m slorid kislosi 7 (BT} 1685

Tiopental-natiy Borm bufer critmasi rN 335 363

HL v

Borat bufer eritnusi /N . -

T 33 123

Tokoferol atsetul Mutlag cuil spici KA 44 5
TFrinmsinolon Eul spiri 23y iRt
Trivolrast Suv 1% 2-20 LiEl]]
Triftazin .01 m xlorid kislotasi 256 (X0
Suv 256 3-16 6d4,2
. m xlorid kislotasi 156 6-20 6192
#.00 m xlocid Kistotasi 305 20-4% 3242

Trixnmonatsid Suv 137 340
Etil apirn ERl] 5-25 M0
Etil spirti 353 2550 R70

Uposultun Suv 156 3R
Urutin Suv T 1)-25 2646
_ Suv 363 10-23 172.8
Fenadon Suy 291 -4y 15,7
Enil spirti 2935 30-400 151

Fenabirbital Borat I--uﬁ:rl ;J’nlmusi N 239 453
L% anumiak entonsi 40 A}

OF m cmmiuk entngksi 2 -1 471
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1

i

Y
e

2 4 5
Fenelkimetil- L4053 m iy
pemisiliin yidrakasboenat 268 HR
Fepromaron E:i) spirn 306 N E 3328
O o natriy gidroksid JOX 3-M 436
L o naerdy gdoksid 308 5-20 1310
Etil spivti 304 622 3550
o1 monaery gidroksid 307 §-212 4435 4
Fali kisielas 5 m storid Kislotasi 32 12-32 200 8
0,1 m natriy gidroksid 282 {63-20 471
L1 o nariy eidroksid 365 =213 FERY
Fosesrol
(divtilsilhestrolning Suv 239-240 325
difosforli ¢firi}
Bl spirti 236 Ml
0.0 m o nuiriy gidroksid 242 EX/]]
Fosfestrol tetmnatoy Suv 142 »70
ma
0.1 m slond kislotasi 140 137
Frivazid Etil spurii 274 3-600 3250
Eud spirty 330 2.5 .
Furagin Dimclliltbrl!l:u'.lndnil?g 1% 2911 218 0.6
Ti sureli critmasi
LI m peeeriy gidenksdd L] 212 7996
30% i sulfat Joslotasi 245 16-26 356,1
Furdonimn Suv 265 2-23 5%L2
001 o natriv gideoksid rel K-M) 3196
50% li sulfit Kislotasi 321 fi- |5 HEA
Farazolidon Ditetilformaniidaing 238 220 5004
13,2% )i suvli critmasi
Etil spini 262 {1330 3720
Xlorid kI!I-'IlII;ISII 5% I Py P 3576
SR
Furszolin Suv 259 [01-20 1708
Furazonal Suv 234 10-14% K3
Eril spirti 23y 21 43,5
Furausilin Sulfit kivieta 3% 1 27 230 4977
Srimast
Xingamin Suv 133 2.5-20 7274
Suv 235 1.3-25 722.7
Suv 323 0,5-2) 42y
Suv 333 11,5220 6928
Xinudin Etil spirti 23 A4 9324
Eil spirti 278 113~ 1K} 950
Eul wpirth KLY ST 122
Xinin anosi i1 m slorid Kislotas 1K 4-300 134.5
.4 slorid kislotasi 347 3-30 1681
Nimn gidroxlorid iy xlonid ko O] 3-50 1i2
0.1 m lonid kislotasi 347 EEGT [RTTE]
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| 2 3 4 i
Etil sparty 334 [-20 R0
Evil spirti 331 TN ET 1270
Exd} spirti e M- 125 95.0
Xin sulft Ecil spirni 234 -7 Rolll
Ecit spirti 278 [TIATED (T3]
Etil spirti EXY 3100 125.1
LT e skorid kislotasi ILs 550 113
11 m Nlorid Kisiogisi 347 3-50 1342
Xinnzot Sy 251 b-20 1231.%
Sy kT Hi- 125 R1X
Xloratsizin Suv 264} 16-32 290t %
00 m xkorid kislotasi 26d) tn-32 WA
Xlarbutin Metil spirti 301 16- 140 712
Xionidin Enl spirn _]5?:“- l.i suvdagi 374 S 303
eritmasi
0001 m nalriy gidroksid 246 3-20 380
45 si:.’kzl kilsfnmsi 73 35.12.5 309
crimoasy
Sclunid Etwrot-suvli eritma 320-323 13-4} 537.4
Sunnkobualamin Suv 36l 207
Stklobarbatal VAL sk eriomisi 39 -3 393
Sinxolen Etil spirtt, 26l 02534 1336, 1
Etd sparti 2y -5 316§
Emetin gidroxtorid Sy 229 =50 55,8
Suv pE] 10700 TR
E;:L:;:::’{" Etil spinti b 30-300 36.8
.1 n noteiy widroksid 235 Jil-320 389
0.4 m slorid Kislotasi. 243 My 331
Etazol Suv 2706 2513 6252
00 tatey gidreksid 2600 YA-13 63,1
SHTE ctil spirni 280 356
Eraminal-natriy DA e nmy gidioksid 20 [3-45 A0
Barat buter critmas rN - 14 240 430
Etaporazin Suy 153 4-16 6710,3
1 m xlorid Kisdorsi 233 4-24 6116
301 m xlorid kisiotasi 2 12-36 bS]
Etizin gidiixloid Esil spivii k] 350 338 R
Enil spirti 250 10-100 1100
Enthnortin pidrexdorid Suv %3 - 14 322
Etil spini 284 30- 3001 45,3
0.1 m slarid Kislotasi 4 5,0
Etinilestradiv] 95% L cul spute 2482 71,2
Efcdrin gidmxlond Suv 5t 2OH-RK 713
Suv 257 200-300 9.3
Euil sparti 232 11 N0 6.7
Etil spirti 23K HH1- Kt X8
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- o | 3-ilova
ERITMALARNING OG‘IRLIK-HAJM
KONSENTRATSIYALARI BO‘YICHA NUR.
SINDIRISH KO‘RSATKICHLARI

Nur sindirish f.. N Er!lmalarn‘mg konseatratsiyalari, % “i
ko'rsatkichi, | Amido- | Ammoniy | Barbital- . G'el;sa" | Suvsiz Kaliy |
T piria xlorid nateiy mef Ie'!- glukoza “bromid
letramin
1.3340° 0.44 0.50 0,59 0.60 0,70 080 i
1.3350 .49 1.00. .58 1.19 140 1,70
1.3360 1,33 1.50 6,73 1,74 2.10 2.60
$.3370 .78 2.00 123 2.40 2.50 3,43
1.33%0 2.22 2.50 | 2.87 3.00 3.50 4.30 !
1.33%0 2,66 3.00 1343 360 o |a20 3,20 '
1.3400 kR7 3.50 4,00 " 1420 4,90 610
1.3410 3.53 4,00 4.52 4,78 5.60 6.90
1.3420 400 4.50 5.06 3,36 6.30 7.50
1.3430 4.44 5.00 5.38 5.96 7.00 .70
[.3440 4.89 5,30 6,13 © 655 7.70 9,60 l
13456 [5.34 6.00 6.67 75 3.40 10.50
1.3460 : 6.30 722 AL 9.1 11.30
1.3470 7,00 7.78 .15 9.80 - 12.20
F.3480 8.00 8.24 8.94 §0.50 . 13,10
1.3490 8.50 872 932 15.20 14,00
1,3300 9.00 [9.29 10,10 11,90 . 14,50
(3510 , 9.50 19.84 10,67 12.60 15.70
§.3520 §0.00 110,33 11.26 13.30 16.60
1.3530 Tl s st FT.85 . 14.00 17.50
1,3540 11,00 Fb.35 ©o 1245 14,70 13,40
1.3330 11.50 13,05 (15,40 1930
1.3560 ' 12.00 | 13.64 16.10 20.10
1.3570 13.00 ) ' 1421 6,80 21.00
1.3580 13.50 14,77 t7.50 | 21,940
1,3590 i4.00 o |15,26 18,20 22,80
1.3600 14,50 Col1594 18.90 23.60
1.3610 15,00 . 16,53 19.60 I 24,50
1.3620 15.50 17.1} 2030 !
1.3630 16.00 1769 | 21,00 1
1,3640 17,00 118,26 21,70 ' !
1.3650 17250 _ 18.85 22,40
1.3660 18,00 1943|2300 |
1.3670 1900 20,02 23.80 - | ‘
1.3680 - 19.50 _ 20.60 24.50 |
L3690 12000 ! : 2017 25.30 '
1.3700 _ ! 21,75 26.00 . ¥
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13710 j 12.32 2670 |
1.3720 22.90 2740 !
13730 i 2348 28,10 | |
1.3744) | 24,05 2880
1.3750 24.63 2950 |
1.3760 25.20 30.20 !
1,3770 i 25.78 30.90 |
1.37%0 ! 26,33 360 |
1.3790 ; 26,93 3230
1.3800 27.50 33,00
1.3810 28,08 33,70,
1.3820 , 28.63 M40
1,3830 : 29.24 3500 !
1,3840 - 29.82 3580
1,3830 30,40 650
1.3860 - 30,94 .20 '
1.3870 31,35 37.90
1,3880 : 32.14 38,60 i
,3%90, 32.74 39.30, i
1.3900 33.32 40.00 :
1,3910 33,90 070 |
1.3920 | 34,43 4140 |
13030 | 35,05 4210
,3940 : 35.63 4250
1.3950 ! 36,20 43,30
1,3960 36.78 44.20
1,3970 37.66 44.90
1.3980 37,90 4560
1.3990 __ 18,47 46.30
1.4000 ! 39,05 47,00
F.4010 ! 39.60 47.70
1,4020 4016 48.40
1,4030 49.10
(4040 49.80
L4050 | 0.5
[ i
Nur sindirish [ Er-ftmalamipg konsentratsiyalari, % ‘ _
ko'rsatkichi, | Kaliy | Kaly ; oS Askorbin | Kodein - Kofein-
e yodid | xorid | 90| i | fost i benzoat-
u " ‘, .y 60 1% H,0 | matriy
H 3 . .
1340 lors o7 {083 0,62 0,5 1060
1,3350 L1583 1.54 | 1.7t 1.24 115 b 1.20
1.3360 £ 2.30 231 12,56 1.88 1.70 C1.70
1,3370 13,05 3.08 1342 2.52 223 12,20 !
1.3380 13,40 3.83 S 4.2% 316 2.80 ' 2.70 H
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1.3390 458 467 505 38 1333 3.20
1,3400 535 (546 6.00 4.44 13,90 370
1.3410 6.0 16.24 6.90 5.08 i4.45 4.20
1,3420 6.85 1704 7,79 572 | 3,00 4.70
1,3430 760 184 .63 6.36 £3.53 5.56
[.3440 840 [ 8.64 9.50 7.00 1610 5,70
13430 905 [ 9.44 10,40 7.64 16,63 6.67
1.3460 993 11024 20 8,28 §7.20 6,70
1.3470 1070|1105 {1200 8.92 $7.75 7.20
1.3450 .75 11.87 £3.00 9.56 {830 7.70
1.3490 1225 {1268 13.90 10.20 885 .20
13500 1200 {1350 1478 | 9,40 8.70
1,3510 1378 1432 15,67 110.00 9.20
1.3520 1455|1504 16,57 £10.55 9.70
1.3530 1535 15.97 1745 10 10.20
1.3540 16,13 | 13.36 " 10.70
[.3550 16,88 | 19,28 11.20
£.3560 (765 | 20,19 11.70
1.3570 1543 | 21.09 12.20
1.3580 1920 22.00 12,70
1,3590 2000 29 £3.20
1,3600 20.73 23.81 13.70
1.3610 24.79 \ 14.20
1.3620 25,78 14.70
1,3630 26,69 15.20
£,3640 27.62
£.3650 28,55
£.3660 -i 29.45
1.3670 30.33
1,3680 3128
1,3690 32,19
1.3700 33,15
L2750 ' 34.13
1.3720 35.0
13730 : 36,10
1.3740 3710
1.3750 38,03
1,3760 39.00 |
1,3770 39,95 i
13780 40.90 :
1.3790 41.85
1.3800 ; 42,50
£.3810 | 43.80 .i
1.3820 ; 44.30 |
1,3830 45.30 i
13840 , 46,50
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}.3830 ' 47.75 ! 0
1.3360 -Z 4875 [' i
13870 | 49,80 ]
1,38%0 31.35 [ !
1,3890 1‘ 5383 N !
1.3900 i 52.90 ! !
1.3810 ; 33.85 !
£.3920 ; 55.00 5 i
1,3930 : 56.05 ' ?
1,3940 | 57.07 ‘ ;
1.3950 i 58,10 i P
1.3960) ; 39,10 | ll
1.3970 { 60.10 | |
1,390 ; 60,23 _j
i L |
i Eritmalarning konsentratsiyalari, %

Nur sindirish | Magniy Mis R R ] .
ko'rsatkichi, | sulfat*7H;O | sulfat Natriy } Natriy | Natriy ; Natriy

o . - . benzoat | bromid | gidrokarbonat | vodid

", i f SH,O ] l
IR | |
1,3340 1.05 0.9 045 1075|030 1074
13350 2.09 e 1092 [1.50 |60 | 1.41
1.3360 310 2,61 1,39 1226|240 j2.10
{.3370 L4.03 351 1,86 13,00 3.20 12.80
1.3380 5.15 439|235 ] 374|400 [2.49
1.3390 6.20 531 (281 (430|430 14,20
[.3400 7.35 6.19 326 1524 lse0 1438
1,3410 .45 7.14 372 1600|640 15,58
§.3420 9.65 8.04 418 1676 720 16,27
1.3430 10,75 8,49 4,63 734|800 6.96
1.3440 JE.80 9,82 507 1832 X80 7,63
£,3430 £12.95 1071|533 1906  |9.60 8.35
1,3460 | 14.05 161 {600 193 10,40 9.04
1.3470 ; 13.22 1250 16,48  ©10.37 19.74
1.3480 16,34 1340 [695 | (L.32 [ 16.44
1.3490 147.50 1430|741 11209 RINE
1.3500  18.70 788 11288 111.85
13510 ﬁ 19.9¢ 835 1367 112,33
1.3520 2140 883 1446 [1326
1.3330 22,20 936 1525 113,97
13340 | 23,45 977 ] 16.03 14.67
1.3530 | 24.70 10,24 11681 [ 15.37
§.3560 L 25.83 1071 | 17,60 116,05
13570 | 27.10 1,19 (1838 116,75
1.3580 | 28,40 L 166 119.16 17,45
1.35% 29,50 12.14 11996 IAE
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1.3600 30.75 1263 20,77 1383
1.3610 32.00 1310 125533 19.5%
13620 33,33 {358 12233 P 200,28
£.3630 3466 1406 | 2313 i
t.3640 35,90 1433 2396
£.36350 37.24 13,01 2476
i.3660 3% .60 15.50 | 25,42
£.3670 39,90 15.98
(3680 41.25 16.47
1,3690 42.63 16,93
[,3700 43,93 17.42
1.3710 45,30 17.92
1.3720 46,64 13,43
[.3730 47.96 18,91
[.3740 49.34 19,40
£,3750 50,70 1948
1.3760 52,00 %.37
1.3770 20,86
1.3780 21.33
1.3790 21,83
1,3800 22.34
13810 22,83
£.3820 3.3
1.3830 23,82
1.3840 24.32
1,3850 24,84
1,3860 25,35
Eritmalarning konsentratsiyalari, %
Nur sindirish . Natriy | . Natriy Natriy
ko‘rsatkichi, I\{at;r:y tiosullal l:]da“:g sitrat sitrat Novokain
! salitsiial 4 sm0 o1 {45 SH,0 | (nordom)
1.3340 .50 1.00 0.60 0,50 £.00 0.45
1,3350 0,98 1,80 1.20 1.00 £.50 0.90
1,3360 1,48 2,20 .76 2.0 2.00 1.35
1.3370 1.98 3.00 2.32 2,50 3.00 L.80
1.3380 2.50 4.00 . 291 3.00 3.50 2.25
1.3390 1.00 5.00 1,52 4.00 4,00 270
1.3400 3,48 6.00 415 4,30 3.00 315
1,3410 1,98 6.80 4.77 5.00 6.00 3.60
1.3420 4.47 7.20 5.37 6.00 6.30 405
1.3430 4,97 #.00 6.00 6.50 7.00 [ 4,50
1.3440 5.43 £ 9.00 6.63 7,00 .00 | 4.93
}.3450 5,93 1 10.00 7.20 7.50 3.50 5,40
1.3460 6,43 | 11.00 7.82 8.00 9.00 5,83
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13470 6.95 P 11,30 Wa 900 1000 7630
1. 3450 7.43 12,20 9,10 10,00 | 6,80
1.3490 7.05 L 13,00 9.67 ' 17,25
1.3500 8.45 L 14,00 10.30 1 7.70
1.3510 8.97 15.00 11,00 Ex.13
1.3520 9.43 15.80 I1.65 L%.63
1.3530 9,98 16,20 12,30 9.5
1.3340 10.45 117,20 13.00 9,55
1.3550 1095 18.00 13.65 | £0.00
J.3360 11,47 19,00 (4,30 | 10,45
1.3570 11.95 20.00 14,95 | 10.90
13580 12.43 20,00 15,65 11,35
1.3590 12,95 22,00 16.33 [ 11,80
£.3600 £3.48 22.%0 17,03 112.25
1.3610 13,907 12320 i7.70 112,70
1.3620 1450 | 24,00 18,40 113,15
[,3630 13,00 {25.00 19.10 [ 13.60
1,3640 15.52 26,00 19,76 ;14,05
1.3636 16,03 27,00 20.42 | 14,50
1,3660 16,57 127.80 2113 | 14,93
1.3670 (7.1¢6 12820 21,82 _!
1,360 17,62 129,00 22,30 |
1.3690 1805 | 30.00 23,20 ;
1,3700 15,65 | 31.00 23,93 !
1.3710 19.20  {32.00 24.63 ||
1.3720 19.70  ;33.00 25,32 |
13730 2025 34.00 1 |
1.3740 | 35.00 | !
1.3750 136,00 ! g
1,3760 | 37.00 l
1.3770 135,60 !
1.3780  39.00
1,3790 L 40,00
1.3800 l41.00
1.3810 42,00
1,220 | 43.00 i
1.3830 | 44.00 !’
1.3840 145.00 :
£.3850 46,00
1,360 47,00
1.3570 43.00 l.f
1.3880  49.00 5
(.3890 "s0.00 ;
1,3900 51.00 g
1.3910 32400 !
1.3920 $3.00 g
£.3930 [ 54.00 i
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1.3940 35,00
£.3950 56.00
£.3960 57.00
1,3970 358.00
1.3980 59.00
1,3990 60,00
1.4000 61.00
1.4010 62,00
1,4020 ; 63,00
l
Nur Eritmalarning konsentratsiyalari, %
sindirish -sil | Efedrin
ko'rsatkichi, | Norsulfazol- o S.':;r;i;‘ Form- | Xloral- | ;4o
n natriy “H,0 aldegid gidral i lorid
|
|
1.3340 0.55 1,05 0.50 0.92 0.99 i 0.50
1.3350 1,14 2,10 1.00 1,83 180 1100
13360 1.70 300 1.60 2,74 265 11.50
1.3370 2.29 4,15 2.10 3.64 3,50 | 2.00 z
1.3350 2.87 505 2,60 4.54 435 1230
1,3390 341 6,15 300 5.44 525 1300
13400 4,01 7.20 3.60 6.34 6.13 i 3,30 '
1.3410 4,58 8.23 4,10 7.23 7,00 4,00
1.3420 5.16 9,25 4,60 8.12 790 1430
1,3430 571 1030 (510 oo fsse 500 |
1,3440 6.36 11.30 3,60 9.91 9,70 [ 5,50
1,3450 6.87 12.30 6.10 10,50 10,60  |6.00
1.3460 745 13,35 6,60 11.68 1,5  16.50
£.3470 8.00 14,40 7.10 1255 j1240 {7.00 ,
1.3480 8,55 13.45 7.60 1343 1330 [7.50
1,3490 9.23 16.30 %10 14,30 1465 8,00
1.3500 9,77 i7.50 8.60 1517 1500 850
1.3510 10,33 18.30 9.10 16,05 13,90 | 9.00
1.3520 £9,30 9.60 16.90 1680 | 9.50
[.3530 20.55 £0,10 (7.77 1770 110.00
1,3540 21.60 10.60 18,63 18.60 10,50
1,3550 22,65 iL.10 (9,49 1950 |
£.3560 23,70 1,60 20,34 2040 | i
[.3570 24.70 12.10 21.19 230 .
1.3580 23,75 12,60 22,05 20 i
1,3590 26,80 13,10 22.90 2.0 ¢
1,3600 27.85 £3.60 23,74 2406 | f
13610 28.90 14,10 24,58 24,85 g i
1.3620 30.00 1460 254 2575 | |
1.3630 31,00 15,10 26.26 2660 | ;-
[.3640 32.00 £5.60 12709 12750 |
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1.3630
1.3660
1.3670
1.36%0
1.3690
L.3700
13710
1.3720
1.3730
1,3740
1,3730
1.3760
1.3770
1.37480
1.3790
1,38G0
1L3KL0
(,3820
§.3830
]3840
1,3830
1.3560
1.3870
1.38%0
1,3890
1,3900
1.3910
1,3920
1.3930
1.3940
1.3930
1,3960
1,.3970
1.3980
1,3990

38.30
39.40
40,50
41.50
42,30
4350
44,30
45310
46.80
47 80
4890
30.00
31.00
32,00

16,10
16,60
17.30
i7.60
18,19
15.60
1910
19,60
20,10
20.60
2110
21.60
22,10
22,60
23,00
23.00
24.10
24,60
25.10
25.60
26.10
26.60
27.10
27.60
28,10
25.60
29.10
29.60
30,10
30.60
30
31.60
vt
32.60
3310

27.93
28.76
2958
30.43
31.24
3208
32.90
33.70
34,50
35,50
36,10
3692
3775
38.35
¥9.36
49,16

L 24,40
| 29.30
3020

Bor kisslota eritmasini ogirlik-hajm konsentratsiyalari bilan nur
sindirish ko‘rsatkichlari

a

Eritmalarning nur sindirish
ko‘rsatkichbari

Eritmalarning
konsentratsiyalari, %

1.334 1.49 :

1.333 299

1.336 4,48 |
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4-ilova

DORIXONA MUASSASALARIDA TAYYORLANADIGAN
DORI TURLARI UCHUN YO‘L QO*‘YILISHI
MUMKIN BO‘LGAN OGISH ME’YORLARI

(O'zR SSV ning 583-son buyrug'i)

1. Kukun dori moddalarning alohida o‘lchab olingan og'irligida va
gomeopatik trituratsiyalarning umumiy og'irligida yo'l go‘yilishi mumkin
bo‘lgan og'ish me’yorlari:

Ko'rsatilgan og'irigi, g _Og'ish me'yori. %
0,1 gacha +13
0.1 dan 0,3 gacha 10
0,3 dan 1.0 gacha +35
1,0 dan 10.0 gacha *3
10,0 dan 100.0 gacha +3
100.0 dan 250,0 gacha +2
2500 dan yugori +0.3

2. Gomeopatik granulalaming umumiy og'irligida (shu jumladan
qgadoglangan vaqtda) yo'l go’yilishi mumkin bo‘lgan og'ish me’yorfari:

Ko‘rsatilgan og'irligi. g Og'ish me'yori, %
1,0 ga 10.0 gacha £5
10,0 dan 100.0 gacha +3

3. Shamcha va hab dorilar {suppoziteriy va pilyulyalarining alohida
o‘lchab olingan og'irligida yo‘l qo’yilishi mumkin bo‘lgan og‘ish
me’yorlari.

- Shameha va hab dorilarni o‘rtacha og'irligi 20 donadan kam bo‘lmagan
shamchalarni yoki hab dorilarni (0;01 g gacha aniqglik bilan} tortib
aniglanadi. Agarda tavyorlangan shamcha yoki hab doritar soni 10 dona-
dan kam bo‘lsa, ularning barchasi tortiladi.

Hab dorining o‘rtacha og ‘irligiga nisbatan bo‘lgan farqlm aniglash
magsadida 20 donadan kam bo'{fgan shamcha yoki hab dorifarning har
birini alohida tortish yo'li bilan anigqlanadi.
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Shamcha va hab dorilar uchun o‘stacha og'irlikga nisbatan vyo'l
qo'yilishi mumkin bo'lgan og'ish me’yorari:

— shamchalarga -5 %

- 0,3 g og'inikkacha bo'lgan hab dorilarga -~ 10 %

— 0,3 g og'irlikdan oshig bo'lgan hab dorilarga — +5 %

— ko'pi bilan 2 ta shamcha uchun ~ 75 % vyoll
qo’yiladi. :

4. Kukun, shamcha va hab dorilarning (tayyorlash mobaynida)
tarkibidagi alchida o‘lchab olingan dori moddalarining og‘irligida yo'l
qo'vilishi mumkin bolgan og'ish me’yorlari:

Ko*rsatilgan hajmi, ml O'gish me'vori, %
0,02 gacha +20
0,02 dan 0,05 gacha —‘ +15 ]
0,05 dan 0,2 gacha +1{)
0.2 dan 0.3 gacha 8 ﬁ
0.3 dan 0.5 gacha 0 o
0.5 dun 1.0 gacha 3
1.0 dan 2,0 gacha +4
2.0 dan 5,0 gacha +3 ]
5,0 dan 10,0 gacha 12
10.0 dan yugori *

5. Og'irlik-hajm vsuli bilan suyuq dori turlarini tayyorlanganda,
vlarning umumiy hajmida yo’l qo’yilishi mumkin bo'lgan og’ish
me’yorlari:

Ko rsatilgan hajmi, ml! Q'g'ish me'yori, % ]
| 10 gacha ' +10
10 dan 20 gacha 18 |
24 dan 50 gacha +4
50 dan 150 gacha +3
150 dan 200 gacha +2
EOO dan vuqori +! ]

Mazkur og‘ish me’yorlari suyuq dori turlari kontsentratlardan
yoki quruq dori moddalardan tayyorlangan bo'lishidan qat’iy nazar
qo-llaniladi. :

6. Dorixona muassasalarida ofdindan tayyortab go'yiladigan va shisha
idishlarga qadoglanadigan (quyiladigan) in’ektsiva uchun ishlatiladigan
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eritmalarni umumiy hajmida yo'l qgo’yilishi mumkin bo‘lgan og‘ish
me’yorlari:

Ko‘rsatilgan hajmi, ml O'gtish me’yori, %
50 gacha 10
50 dan yugori 5

7. Ogtirlik-hajm usulida tayvorlanadigan suvug dori wrlari tarkibid-
agi alohida o‘ichab oiingan quruq dori moddalarining ogirligida yo'l
qo‘yilishi mumkin bo'lgan og'ish e’yorlari:

Ko'rsatilgan ogfirligi, g O'¢’ish me'yori, %
0.02 gacha +20
0,02 dan 0.1 gacha 15
0.1 dan 0,2 gacha 10
0,2 dan 0,5 gacha +8
0,5 dan 0,8 gacha +7
0.8 dan 1,0 gacha 16
1,0 dan 2,0 gacha +5
2.0 dan 5,0 gacha +4
5,0 dan vuqori 13

8. Og’irlik usuli bilan tayyorlanadigan suyuq dori turlarining umu-
miy og’irligida vo’l go'vilishi mumkin bo'lgan og’ish me’yoslari:

Ko‘rsatilgan o'gtirligi, g O'glish me'yord, %
10,0 gacha 10
10.0 dan 20,0 gacha +8
20,0 dan 50,0 gacha +5
50,0 dan 150,0 gacha +3
150,0 dan 200.0 gacha 2
200,0 dan yugori = |

9. Og’irlik vsufida tayvorlanadigan suyuq dori turlari va surtmalar
tarkibidagi alohida o’lchab olingan quruq dori moddalarining og’irligida
yo'l qo'yilishi mumkin bo’lgan og'ish me’vorlari:
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| Ko'matilgan o'glirligh. ¢ ] Oflish meyor. % |
0,1 pacha | =20
.1 dan 0,2 pacha +15
|..0.2 dan 0.3 gacha - 17 S
0,3 dan 4.5 gacha 410
.5 dan 0.8 gacha +8
0.8 dan 1.0 gacha - #]
1.0 dan 2,0 gacha +h
2,0 dan 10,0 gacha x5
10,0 dan yugori x3 ]

10. Surtmalarning umumiy og‘irligida yo'l qo‘yilishi mumkin bo'lgan
og'ish me’yoriari:

Ko'rsatilgan o'girligi, g | Og'ish me’yori, %
3,0 sacha *15
3.0 dan 1.0 gacha 10
10,0 dan 20,0 gacha +8
20,0 dan 30.0 gacha B +7
30.0 dan 50.0 gacha +5
50,0 daa 100,0 gacha =3
100.0 duan yuqgori 2

1. Kontsentrat eritmalarda yo'l go‘yilishi mumkin bo‘igan og‘ish
me’yorlari:

— tarkibida 20 % gacha dori modda bo‘lgan eritmalar uchun
ko‘rsatilgan foizga nisbatan — %2%;

— tarkibida 20 % dan yugori dori modda beo‘lgan erfimalar uchun
ko'rsatilgan foizga nisbatan ~ 1%.

12. Gomeopatik trituratsiyalarda, eritmalarda va suyultirilgan suyuq
dori turlarida yo'l qo‘yilishi mumkin bo‘lgan og'ish me'yorlari:

— tarkibida 10 % dori modda bo‘lganda (1:10 suyultiriiganda)
ko'rsatilgan foizga nisbatan — S %;

— 1arkibida 1 % dori moddasi bo‘iganda (1:100 suyultirilganda)
ko‘tsatilgan foizga nisbatan — 5%:;

— tarkibida 0,1 % dori moddasi bo‘lganda (1:1000 suyultirilganda)
ko‘rsatilgan foizga nisbatan — 10%.
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