Приложение IX E

Способ проверки на присутствие тяжелых металлов

   Присутствие тяжелых металлов - это металлические примеси, на которые в лабораторных условиях указывает возникновение очевидного цвета при взаимодействии с сернистым натрием или тиоацетиламином. 
  Приготовление стандартного раствора свинца:

   Взвесить 0,160 г азотнокислого свинца, положить его в мерную  колбу шкалой 1000мл, добавить 5 мл азотной кислоты и 50 мл воды, растворить, после этого разбавить водой до шкалы, взболтать, что и будет являться основной стандартного раствора свинца.

   Перед использованием, точно измерив, взять 10мл основы стандартного раствора свинца, поместить эти 10 мл в мерную колбу шкалой 100 мл, разбавить водой до шкалы, взболтать и таким образом получить раствор (в 1 мл раствора должно содержаться 10 мк свинца).

   Стеклянные колбы, в которых содержится стандартный раствор, не должны содержать свинца.

   Способ № 1

  За исключением прочих указаний, взять две цветные трубки Нашиби 25 мл каждая, в трубку А налить определенное количество стандартного раствора свинца и 2 мл смягчающей жидкости уксуснокислой соли (PH3.5), разбавить водой или растворителем, который определяется положением по всем лекарствам, до  25   мл. В трубку Б налить 25 мл раствора опытного образа, сделанного в соответствии с методикой, которая определяется для всех лекарств. Если раствор  опытного образа цветной, то можно в трубку А добавить несколько капель раствора слабого раствора жженого сахара или другого цветного нейтрального раствора, чтобы цвет в обеих трубках стал одинаковым. В трубку А и трубку Б добавить по 2 мл опытной жидкости тиоацетиламина, далее взболтать, поставить и подождать 2 минуты, затем поместить на белый лист бумаги, посмотреть на свет (просветить)сверху донизу цвет, появившийся в трубке Б, не должен быть темнее, чем в трубке А.

   Если же при добавлении нескольких капель жженого сахара в трубку А нельзя добиться одинакового цвета с трубкой Б, то можно взять двойное количество опытного образа и опытного раствора, определенное положением по данному лекарству, разбавить водой или растворителем, который определяется положением по данному лекарству, до 30 мл разделить растворитель на две части Аи Б, в трубку А добавить воду или растворитель, который определяется положением по всем лекарствам, причем раствор разбавить до 25 мл в трубку Б налить 2 мл опытной жидкости тиоацетиламина, а в трубку А добавить 2 мл воды и сравнить, как в предыдущем опыте.

   Если в опытном образе содержатся соли железа, то они будут оказывать влияние на проверку присутствия тяжелых металлов, поэтому можно взять раствор опытного образа, созданный в соответствии с методикой, определенной положением по данному лекарству, добавить 0,5 - 1 кислоты, противодействующей развитию скорбута (цинга, мед), далее в сравниваемую жидкость добавить такое же количество вышеуказанной методике.

   Если при изготовлении раствора опытного образа используемая соляная кислота превышает 1,0 мл(или слабая соляная кислота, соответствующая 1,0мл соляной кислоты), аммиачная опытная жидкость превышает 2 мл или происходит обработка другими реактивами, то за исключением прочих указаний, из сопоставительной жидкости нужно взять одинаковое количество реактива, поместить его в фарфоровый  тигель и выпарить, после этого добавить 2 мл смягчающей жидкости уксуснокислой соли(PH3,5) и 15 мл воды. После растворения на слабом огне поместить в цветную трубку Нашиби, добавить определенное количество стандартного раствора свинца, затем снова разбавить водой до 25 мл.

   Способ № 2

За  исключением прочих указаний, взять выгар, который остался после выжигания соответствующих остатков, добавить в него 0,5 мл азотной кислоты, выпарить, после того как пары окиси азота исчезнут  (или взять определенное количество опытного образа, нагревать, его на малом огне до обугливания, охладить, добавить 0,5—1,0 мл серной кислоты, слегка увлажнить. Затем на малом огне подогреть до исчезновения серной кислоты, добавить 0,5 мл азотной кислоты, выпарить после того как исчезнут пары окиси азота, охладить, затем нагреть до температуры 500—600 градусов до полного озоливания) охладить, добавить 2 мл соляной кислоты, после выпаривания на водяной бане добавить 15 мл воды, накапать аммиачной жидкостью пока индикаторная жидкость фенолфталении не даст нейтральную реакцию, добавить 2 мл смягчающей жидкости уксуснокислой соли (PH3,5), слегка нагреть до растворения, потом поместить в цветную трубку Нашиби, разбавить водой до 25 мл, взять реактив, приготовленный как раствор для опытного образа, после выпаривания в тигле  добавить 2 мл смягчающей жидкости уксуснокислой соли(PH3,5) и 15 мл воды,  слегка нагреть до растворения, а затем поместить в цветную трубку Нашиби, добавить определенное количество стандартного раствора свинца, далее разбавить водой до 25 мл, затем осуществить проверку в соответствии со способом № 1.

Способ № 3

За  исключением прочих указаний, взять соответствующее  количество опытного образа добавить5 мл опытной жидкости гидроокиси патрия и растворить все 20 мл воды, после этого поместить в цветную трубку Нашиби,добавить 5 капель опытной жидкости сернистого патрия, взболтать, и сравнить с тем., что получилось после того, как те же манипуляции осуществлены со стандартным раствором свинца, причем цвет не должен быть темнее.

Способ № 4

Оборудование

Фильтр состоит из двух частей: верхней и нижней – с винтовой нарезкой и плотно прилегающих друг к другу, а также шайбы, фильтра—мембраны и нейлоновой сетки . Смотри чертеж:

А   верхняя крыша фильтра, вход в него должен тесно соединяться со шприцем в 50  мл.

B          соединительная головка.

C          шайба(внешней диаметр10мм, внутренний диаметр –6 мм)

D    фильтр-мембрана, диаметр 10 мм, ячейка- 3.0мк,перед использованием необходимо погрузить в воду на более, чем 24 часа.

E      нейлоновая сетка (диаметр ячеек  без ограничений)   диаметр 10 мм

F            нижняя часть фильтра, причем внешняя оболочка выхода соответствует резиновой трубке.

Приготовление стандартных свинцовых пятен

Точно отмерить и взять определенное количество стандартного раствора свинца. налить его в малый тигель, водой или указанным для данных лекарств растворителем разбавить его до 10 мл тиоацетиламина, взболтать поставить на 10 минут на отстой, далее с помощью 50 мл шприца провести фильтрование под давлением через вышеуказанный фильтр (скорость фильтрования 1 мл в минуту), после окончания фильтрования, взять фильтр—мембрану, положить ее на фильтрованную бумагу и дать высохнуть.

Способ проверки

Взять 10 мл раствора опытного образа, приготовленного в соответствии со способом, определенным для всех лекарственных препаратов, согласно приготовлению стандартных свинцовых пятен, начиная с добавления 2 мл смягчающей жидкости уксуснокислой соли, осуществить все действия в соответствии с данным способом, а затем сравнить получившиеся пятна со стандартными свинцовыми пятнами, причем получившиеся пятна не должны быть темнее.

Если в опытном растворе появился цвет или мутность, то нужно провести предварительное фильтрование через фильтр- мембрану .Если на мембране останется грязь, нужно сменить мембрану и снова фильтровать вплоть до того, как на мембране не будут оставаться грязные пятна, затем взять 10 мл профильтрованной жидкости согласно приготовлению стандартных свинцовых пятен, начиная с добавления 2 мл смягчающей жидкости уксуснокислой соли, осуществить все действия в соответствии с данным способом, а затем сравнить получившиеся пятна со стандартными свинцовыми пятнами.
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