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Разработана методика определения азота в лекарственных препаратах с амино
группой куланометритеским титрованием электрогенерироваиным бромом с биамперо
метрической индикацией конечной точки титрования (КТТ). Чувствительность опреде
ления составляет 1-Ю՜6 г, точность ±0,3°^ (относительное стандартное отклонение).

Рис. 1, табл. 1, библ, ссылок 6.

Возможность кулонометрического определения азота по Кьельдалю 
на установке с вращающимся генераторным электродом с применением 
потенциометрической индикации конечной точки титров амия (КТТ) по
казала в (1].

Разработанное нами кулонометрическое определение проводится 
значительно быстрее, чем любая модификация метода Кьельдаля, а по 
точности превосходит общепринятые методы.

'Определение состоит из трех операций: 1. Мокрое сжигание, для 
превращения амина в аммонийчионг, применен новый метод сжигания на
вески анализируемого препарата в смеси концентрированных серной и 
хлорной кислот 1(|1<0:(1) в отсутствие каких-либо катализаторов [й]. Оно 
проводилось на обычной спиртовке, длилось от нескольких (в случае 
малых .молекул) до 16 минут (в случае с большим содержанием углеро
да и особенно с бензольным кольцом). 2. Разведение и превращение иона 
аммония в аммиак, .превращение сильно кислой среды с особой тщатель
ностью в слабощелочную с pH 8,3—8,8. 3. Кулонометрическое титрова
ние образовавшегося аммиака электрогенерированным бромом, превра
щаемым в щелочной среде '(pH=8,6) в гипобромит-ион по реакции:

Вг2 + 2ОН՜----- > ВгО՜ + Вг՜ + Н2О.

В основе определения лежит реакция между аммиаком и гипобромит- 
ионом:

ЗВгО՜ + 2ЫНЭ----- > Я2 + ЗВг՜ + ЗН2О.

На каждые 2 моля аммиака затрачивается 3 г-иона гипобромита.
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Рабочим (раствором для анодной и катодной камеры электролити
ческой ячейки служит раствор 0,3 М по (КБ г и 0,003 М по Na2B4O7.1l 0Н2О, 
где КВ г—вспомогательное вещество для генерации брома, а бура—бу
ферный .раствор, обеспечивающий pH=8,5 и создающий условия для до
стижения 100%-ной эффективности генерации титранта.

Рис. Кулонометрическая кривая при оп
ределении концентрации азота. А — тит
рование холостой пробы, В — анализи

руемой пробы.

Определения проводили на кулонометрической установке КУ-2—68 
[3]. Сила тока на генераторных электродах составляла 10 ма. Разность 
потенциалов в биамперометрической индикаторной цепи 60 мв. Авто
матическая запись кривой титрования (зависимость концентрации ги- 
побромит-иона от времени генерации титранта.) показана на (рисунке. 
С применением биамперометрической индикации получеиаболее резкая 
КТТ, увеличена чувствительность определения и значительно повышена 
воспроизводимость.

Ход анализа
Навеску анализируемого вещества (~0Д)1 г-экв) количественно 

переносят в колбу Кьельдаля на 50 мл и заливают 2 мл смеси концент
рированных Н2БО4 и Н1СЮ4 ((ПОЛ). Мокрое сжигание проводят на спир
товке, не допуская бурного кипения. (После обесцвечивания раствор пе
реносят в мерную колбу на 100 мл, подщелачивают 30%-ным растворам 
ЫаО.Н до |рН 8,5—8,18 и доводят до метки бидистиллятом. Затем аликвот 
микропипеткой переносят в электролизер 'кулонометрической установки 
и приступают к титрованию, которому 'предшествует определение холо
стой пробы—предпитроваяие. Время, затраченное на определение азо
та, рассчитывают по разности между временем определения анализч- 
руемой аликвотной части и холостой пробы того же объема՛.

■Расчет количества вещества, прореагировавшего с гипобромитом, 
проводят по формуле Р—1-х-К [4].

Для оценки воспроизводимости полученные результаты обрабаты
вали методом математической статистики [5]; при этом использовали 
данные параллельных определений при числе вариант л=5 и уровне на
дежности «=95%.
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Границы достоверности определений в среднем составляют ±0,3% 
(табл.).

Таблица
Результаты определений чистоты препаратов кулономнтрическим титрованием 

по азоту, обработанные методом математической статистики при а=95% и л=5
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Хлористый аммоний* 0,000185 53 26,1 52,96 0,14 99,93±0,17
-Сульфаниловая кислота 0,000598 200 — 200,20 0,24 100,10±0,31
Веронал 0,000318 175 15,2 174,55 0,18 99,74±0,22
Арпенал 0,001250 187 3,8 186,76 0,36 99,87±0,45
Бензилпенициллин 0,000616 178 7,8 177,20 0,35 99,55 ±0,43
6-АПК 0,000070 ИЗ 12,0 113,02 0,15 100,02 ±0,19

* Для разработки методики были применены хлористый аммоний ,ч. д. а.‘, пе
рекристаллизованный и высушенный при 105°, сульфаниловая кислота (безводная) 
.ч. д. а.*, веронал—аптечный лекарственный препарат, арпенал партии № 6 (изго
товлено в ИТОХ), стандартный препарат бензилпенициллина натрия и 6-аминопеии- 
циллановая кислота, переосажденная и высушенная в вакуум-сушилке до постоян
ного веса.

(Полученные .результаты позволили разра)бютать оригинальную мето- • 
даку определения азота в веществах с аминогруппой. Применение для 
мокрого сжигания смеси концентрираванных серной и хлорной кислот 
(4(0:11) без внесения в среду твердого катализатора уменьшило вероят
ность попадания азота извне в реакционную среду и время сжигания на
вески препарата (110—ЙО мг).

ԱՄԻՆԱԽՈՒՄՐ ՊԱՐՈՒՆԱԿՈՂ ԴԵՂԱՆՅՈՒԹԵՐՈՒՄ ԱԶՈՏԻ 
ՊԱՐՈՒՆԱԿՈՒԹՅԱՆ ՈՐՈՇՈՒՄ ԿՈԻԼՈՆԱԶԱՓԱԿԱՆ ՏԻՏՐՄԱՆ ՄԵԹՈԴՈՎ

| Ա, Լ. ՄՆՋՈՅԱն|, Ռ. Ա. ԿՐՈՊԻՎՆԻՑԿԱՅԱ և Հ. Ա. ՍԱՐԳՍՅԱՆ

Ամփոփում

Մշակված է ամինախոլմբ պարունակող միացություններում տիտրման 
վերջնակետի բիամ պերա չափական որոշմամբ էլեկտրագեներացված բրոմով 
կուլոնաչափական տիտրման միջոցով աղոտի որոշման մեթոդիկա։ Որոշման 
զգայունությունը կազմում է 1.10 8 էյ» ճշտությունը (հարաբերական ստան
դարտ շեղումը) 0,3% էէ
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THE DETERMINATION OF NITROGEN IN DRUGS CONTAINING 
AMINO GROUP BY COULOMETRIC TITRATION METHOD

I A. L. MNJOYANj. R. A. KROPIVNITSKAYA and H. A. SARKISSIAN

Nitrogen in drugs Is determined by coulometric titration, using elec
trogenerated bromine. The end point is registered automatically. The 
sensitivity of the method Is and the accuracy: ±0,3%.
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