Лабораторна робота 1
Напівкількісне визначення вмісту кофеїну в таблетках «Цитрамон» методом ТШХ

Мета — визначити вміст кофеїну в таблетках «Цитрамон» методом ТШХ.
Обладнання та реактиви: ваги аналітичні, скляні камери для хроматографування, пластини для тонкошарової хроматографії фірми “Sorbfil-УФ – 254”, мікрошприц на 10 мкл, УФ-лампа (УФО-254, УПМ-ФІМЕТ) з довжиною хвилі 254 нм, фільтрувальний папір, колби місткістю 10 мл та 25 мл, субстанція кофеїну, аміак (25 %), хлороформ, ацетон, н-пропанол.
Хід роботи:

1. Підготовка до роботи хроматографічної камери. Для цього необхідно в камеру внести суміш розчинників ацетон: н-пропанол: аміак в об'ємному співвідношенні 6:3:0.3. У заповненій хроматографічній камері розмістити (вздовж стінок) фільтрувальний папір, закрити скляною кришкою і залишити насичуватися протягом 1.5-2.0 годин.
2. Приготувати стандартний розчин кофеїну у хлороформі (
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= 1.489 г/мл) з масовою часткою 0.05 %. У колбу місткість 10 мл вводять 7.5 мг кофеїну та доводять до мітки хлороформом.
3. Приготувати випробуваний розчин кофеїну (з таблеток «Цитрамон») у хлороформі. Для цього зважують 3 таблетки препарату «Цитрамон», знаходять середнє (
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); шукану масу навіски розраховують за формулою:
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4. де х — вміст кофеїну в препараті (в «Цитрамон» вміст кофеїну 30 мг); Vк — об’єм колби 10 мл; 
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 — масова частка розчину кофеїну, 0.05%; 
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 — густина хлороформу.
5. На платівці відзначають олівцем (нехімічним) лінії старту та фінішу елюенту (по 1 см від нижнього та верхнього краю пластинки), наносять на лінію старту 1, 2 та 4 мкл стандартного розчину кофеїну та 3 мкл випробуваного розчину на відстані один від одного та від краю пластинки щонайменше 1 см.
6. Поміщають хроматографічну пластинку камеру під кутом 90 º і залишають до проходження елюентом відстані від лінії старту до лінії фронту.
7. Пластинку виймають та сушать на повітрі (під тягою).
8. Ідентифікацію кофеїну проводять під УФ-випромінюванням з довгою хвилі 254 нм (УФО - 254) і олівцем фіксують (обводять контур) плями на платівці. Напівкількісне визначення кофеїну проводять, порівнюючи інтенсивність плями випробуваного розчину з інтенсивністю плям, отриманих при нанесенні різних кількостей стандартного розчину. Розраховують уточнений вміст кофеїну в 1 таблетці «Цитрамон».
9. Обробка результатів хроматографічного поділу1: визначити Rf; число теоретичних тарілок (N) та висоту, еквівалентну теоретичній тарілці (Н); напівкількісно оцінити2 вміст кофеїну в 1 таблетці «Цитрамону».
1 Золотова Ю.А. Основы аналитической химии, Кн. 1, М.: Высшая школа, 2004.
2Решетняк О.О., Нікітіна Н.О. Хроматографічні та тестові методи аналізу, Ч. 1, Х.: ХНУ, 2012.
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