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kao i za uha kom se. klamlmxam bas prema e%terskom broju (1av«m

- dulino ulje) su to ]OS uvijek prwchke razlike. Obi¢no se u takvu shacaie

analiza 1mna,vl;1a dotle dok grijeska ne bude manja od 1 .
Kombinacijom 0v1h metoda mogh smo razlike lzmedu dvuu anahza
svesti na lprd g
~ Kod toga je vaZno da %e 01 n KOH kontwhra pm]e de.kG, analize.
~ Osim, toga se kod svake anahzo mm'a, pctr alelno izvoditi slijepi polms, pa
i‘onda, akosen istom danu 1 ldl vige analiza. ,'llme se mogu izbjedi event.
razlike u volumenu rastopine KOH zbog promjene temperature.
- Kombinirana metoda za odredi anje esterskog hm,]a, izvodi se ovako:
U levu‘u ‘Siroka grla odvagne se 1,5—2 g ulja i pmmmsa s pribliZzno
dvostrukom kolidinom (cca 3—4 cem) kone. neutralnog alkohola, Zatim
se doda nekoliko kapi fenolftaleina i odredi kiselinski broj. titracijom
5 0,10 alkoholnom rastopinom KOH. Nato se deda 10 ili vise cem 05n
~alkoholne rastopine KOH, nekoliko zrna kremenog pijeska i sLLpominur
na vodenoj kupelji jedan mt Kao hladilo upotrebljava se cijev 1 m dugs
ili Liebigovo hladilo, Kad se smjesa ohladi, razrijedi: se s 50 ¢em I)l()
kuhane i ohladene destilirane vode. Suvmna lumna, titriva se oprezno uz
fenolftalein sa 0,25 n HzS04. ,
, Po kombiniranoj metodi (ma.hzu'ah SIMo- 40 uzoraka l*aahemh ete-
riénih ulja. Kod 38 analiza razlika je bila man;a od 1 1to kod 32 anah'w
00‘)%0,00 a kod 6 analiza 0,50—080.
'  Kod jedne analize bila je razlika veéa od 1, t 3 1 22 a Kkod druﬂe 1.
Prema tome se kombinacijom navedenih dviju nmtoda, postmcwam'
pouAdamJl rezultdm odredlvanm est(,rsk()g, bI‘OJd u etem(?mm ulji ;uma.

FARMA KOPE]A

V. Vukcevzc-Kovaéevic’: : - L ' w

 0 odredwamu tal ta organskxh farmaceutsko-kemqskxh
preparata o
' (Nasta,vak 2)

M.jesm txkvmu s okrughm dnom predlomo je L W kaler") Erlenmeye
rovu ti k vien od 100 cem' i nutaru:]eg promjera grla. cca 3 em (moZe so upotrebiti
i oklugm t1kv1ca. élroka grla) Ka.o nutarnii sud predlaze km.tku epruvetu pxoélrena
1'ub4, deleme stm@nkx 1 mm, ko;la, prxsta,)e u grlo Drlenmeyerove txkvme, u txkvmu
~stavlja 60-—T0 cem tekucme za gru nje, au epruvetu ‘toliko iste tekuéme, da Joj. o
‘povrbma. slo:m u nutarn;)em sudu za Cca 1—«2 ¢m visa od povréme slona u lzva.u;)em U
nutarn.u hud staw se termoxnetar i ejevmca s, gupstanumm 1’11 gru«mm mmeéa se

tekuuna u nutarnaem sudu termoxnetrum 1 c:;evawm (8, 8). ‘
Pm odredxvan.;u talidgta kdpllamom memdom zavisi toénost odxedwaum od brzme
,gmaanaa i od visine tdh.sta ‘Ako se nanne nest() prije tal:]en;u i za Vm:xeme talJetn,Ja
ne gm;]e dovol;mo poldko, doluvanu se m tahbtd vise vunedm)su, ne samo zhog event.
;nedovol.mo 1z39dna(em, temperatme n dparatu, xmgo i 7bog: ‘topa, Sto za vrijeme dok
utvrdu,lemo p(uavu tdIJenJa. 'teuno et Krec pokum;;e tempemtm'u vxsu od tempera-
ture tahas’m. Zbog 1stog ra{log(z ol mo pu 0dv1se uaglom gruan;m i odvise velik
interval tempemtuw od pocetka do svréetka tal;}en,)a. Sto je tempemtum talista viBa,
. grijeska j6 veda, pa se kod vxmkxh talmta dozvol;mva,)u i veli tempcratumx mtervah 5y




Dd 1)1 s uh.;cgle ove pog:reske, nekl aufmr’*) 1stwu da ae 10~—20° 1bpod ocek:wanog“ .
ta.hsta potrebno da se pome grijati polako 1da se o blizini talita povisuje tempera~
tura tek za nekoliko d(ﬁsetmkl ‘stupnja, odnostio za najvise 19 u minutif), dok Sehudel
‘I‘der i Biichi smatraju, da jezbog toumstl rezultata najispravnije povxslvatx tempe-,’
1aturu s vrijeme talmnad najvise za % u minuti, .
i Od f&rmakopew propisuju BP VI, Ph. Jug Ph. Helv. V., DAB VI i Phe Ned ‘
V da se od 100 npod ‘otekivanog tahbta zagrijava tako ‘da je za pov;iéenae od 19 po-
dréebno naanmu)e 14 ‘mintite; Ph. Bs. 1 zahtueva ‘da s od 159 xspod ooekwanog talista
{emperatura povisuje za najvise 1% 4w minuti, USP XII traZi od 80° ispod. otekivanog
“faliita pa do powtka tahen.]a povmenae od 3% a ~od potetka do gyréetka taljenja tek
Y9 w minuti; USP XIIT. je medutim promnunla ovai propis utoliko Sto zahtijeva da’
ge od B0 1spod otekivanog talista tcmp«,ratura podize za cea d" 1w minuti, & od: 3% ispod:
gdekivanog talista pa do syretka taljenja za cea 19 0 minutic Ph Ross. VIL propisuje;
“da so tekuéina za grijanje u 'xpamtu prethodno zagrije na cey 59 jgpod odekivanog
tahsta. Zatim se u tekudéinu wroni termonmetar § kapilarom: 1 polako dalje grije. Phi
Ross. VIIL izmijenila je ovaj pmpls i trazi, da se od 100 ispod otekivanog talista pa
do pecetka taljenja temperatum povistje nagwse za 2% 1 mmutl, a-od poeotka. do svI-
seﬂm tdhenm Z jednako kao i USP XII. — najvxse za 450 u mmutl. e
Budu61 1, su termometri bazda"rem tako da poka-
'zuju 1spravne vrijednosti tck ako su rezmvmr i btupacf
five u tennometxu zugnjam ‘na )edn'tku tempemturu,'
potrebno je ‘da se pri 0(11‘0d1V8: 1 t*xhstu ruwvoar i
stupae Zive. termometm nalaze U m-ostom Jedndke to-
phne Tako dobwene vrnednﬂstx za - talitd su o onda
i sprav ne ine trcba;m daljme korekture obzxrom na
stnpac Zlve g drugml sluwjevmm oéltavamo na toer:
‘mometru neispravne - tzv. neko i g:n‘a e ovrijed-

nosti.
Kod aparata 8 3 0(1 nostru kmu 1{ D 01,; i do- :
‘bivaju se .. ispra vne vrij ednos ti ako ¢ pri

odredwangu upouebl il kmtak ili nncrmom turmome—,
““tar. Pri tempemtun tuhéta treba da je (,10 stupac iwe: ,
‘kratkog: tcrmomutm ummen u tckuému 78 grijanie, a
pri npotrebl jmer monog “terniometra . tr ebn da razinig
tekuéine za grijanie dosue (lo imerzionog ynaka. Ova-
; kav zahtjev stavija %“P VI., pa se vn:)edn{)s’u dobxvene'
','plema propxsu ove fax*makope]e mogu. umtl . kdO
igpra yne , : ’ G
Kod ‘aparata s dvostrukom kupelji mo,rm(:e Je dobm i'spravne ili.'
gotovo ispr avne vru ednost dredxvanaem taliSta u aparatu od Rotha i
u nekim modxkaacuama t;og apa 'ata. U a a’.mtu od. Rotha tesko je dodule postlél tem-
perature !wnad 9500 8),4),° ;ah mu ie pre,dnost a ‘tome, §to obzwom na razmierno veliku
kohému !umporne kiseline ne dolazi tako 1ako do pregrmavama Razhke pak u tem--
,‘pemmn u raahcmm vmmama zra(,ne kupe]n nutarmeg suda vrlo su male, pa b1 l\o-
-rektura 1mos11u najvide cea 0,16° ). te se mo¥e zanemariti. o
. Apamte, kod ko:uh 86 pri tempera.tun tal;)en;m ocitava 181) ravno tallEte pro~
pmum DAB VI i Ph Hung. IV. :
I)AB VI ne navodl, ‘da i je potrebno provesti korekturu za stupae 7ive dnela»
termometra, ko‘n se nalam izvan sump()rne kxsehne, ali kome«ntarl") tumadi da ‘bi ova
* korektura blla vrlo malu, jer se dm termometra zvan sumpm‘ne kiseline na}am W zrac-

51 &7 (L. W. Winklor)
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1noj kupel;u, ko;la je obzuom na mvanau kupel,] gotovo jednake toplme kao i sumporna
kmehna‘ Buduu da tako mala korektura prakticki ne utjede na vn;;ednost “taligta,
moZe se zanemariti, a dobivene vrmednost), uzeti kao 1spravne. : :

U modificiranom aparatu od Rotha, kake ga propisuje Ph, Hung. IV, uronjen

- ~Je cio -stupac Zive u tekuéinu, pa je korektura nepotrebna.”)

Usaparafima s Jednostrukﬂm kupel;x ne-mogu. se dobiti isprav-
ne-‘vrij ednost i, ako je termometar samo dJelumce uronjen - u- tekuéinu; Ukoliko
je temperatura zraka; koji okxuz.um “dio: termometra: izvan tekuune, uua od tempera.m

fure talista, ofitavamo 1nedto nize vugednostl od “ispravnib i obratno. Visina pogre:ake
gavisi od- duzine stupea zive, koji se nalazi izvan tekudine za grijanje i .od mn,jegove
srednje t,emperatxu-e odnosne od temperature zraka, koji ga okruzuje, 2] :

U aparatima s ~dvostrukom kupelii ne mogu se dobiti ;',spr'avne
virijednostio za talista, ako izvanji C;u.d ne sadrzava dovolinu koliiiuu tehuuue 78
grijanjes te ova ‘pri temperaturi mhsm ne olxruzu,ze nutarnji sud - do iznad visine
stupca zZive termometra, . i

Pri ovim p(»tupoxmd dobivaju se ispravne vrijednosti tek ako se . provede k()—
i?ektur obzirom  na - stupac Zive, . i trel)a, ~ustanoviti. za kuhk{) bi
‘stupnjeva stupac Zive u kapilari h10 duzi ili l\ra(,l d e pri x()«iredwanm 1 'bta, na:
lazio sav uronjen u tekudinu za ‘rm.]anJe mlno@m) u prosto:u jednake topline kao i 1e-
zervoar Zive. Ako je tuuperdtum tahbia vifa od temperature zraka, koji okruZuje ter-
,mmnetar, korektum se pmbldm outano.; vrijednosti i obratno. : .
: Korcktura Za stupav'zwe dijela - termometru wvau tckucme 78 gruame izradu-
Java se po }’ormuh (Kopp) 19),19) :

K=( a‘“ﬂ)h(t—«to) ‘

= koeficijent raatozanm Zive; f.= kﬂefmuent rastezanja  stakla; 1 h = duZina stupea
“Zive dijela termometra izvan tekuéine za grlzame izraZena u 9C; t = ofitana tempera-
tura talista u °C;: towswdma temper:%tura stupea mve izvan tekucme zo grijanje
woC, '

Faktor (a——ﬁ) de za telmmnetre poznate vrste stakla L/racunan, na pr' 73 termeo-
metre iz jenskog: normal stakla iznosi 0,000156.

“Srednia temp eratura %tupc‘t Zive izvan Kupelji ustanow 86 pomoé-
nim: termomefro m,' koji ge. pu‘slom uz glavnj tako, da mu m rezervoar Zive
'otpmhke u visini aredlnc stupea Zive onog (h,]ela termometra, koji se nalam izvan
‘kupelji. Pr /()cn,lngamu temperature tal.)en.;a na gldvnom t(,rmometlu mtovmmeuo 50
aéita srednm telnpex’atum na pom(}cnom ' :

: Korekcue ob?u(}m na stupac %ive za termometre pozndte vrste stakla iz~
,raéunao je i tabelaruo mstuvxo I)uumer % a na temelju . nh vrijednosti sastavﬂx su
~Berl i K\1Ilnmnn‘~‘) tabhee A% praktlénu upofrebu (s1..9. 10) ‘Todke za vrmednoetz
- (h) i:vrijednosti (t—-—to) spoje se. ravnalﬂm pa-n produzevnsu dobivena pmvea nala-
Zimo na lnevm skali ved 1zraéunan iznog za’ korekturu u 9. :

Ruubadx je Wmdmo) “’),’“) m) tabhce 78, }mrekturu stupea zwe oburom na
termomet;re iz atakla kvaliteta Jena [no i'ormuh 00()0146 h. (t———to)] Izmcunavan)e ko~
frﬁkture %8, qtupac Five zahtuevam Ph. Ross. VII 1 VIII {po fm'muh T
-+0, 000143 (PN Ph. Ned, V. (nzwodz da koefiéiient rust zanja Zive u ataklu iznosi
obiéno 0000]6), USP XII. i XIII (koeflcuent rastezanja 00001.)) o . .
, ~USP XTI i XTI d(mvolmva;]u, da_ se korektura za stupac zwe odwdz sermskl‘f
A mtervale od 10% pri sobno,] temperdtum (250), te da‘ne vruednostx za mtermedlmrne
temperature ulterpohra;)u. :

Jl

18y PR Paul‘: D. Untersuéhuug . Afrzn@imittelf d,’;VDAB Vi- (1927 '




Ph Helv. V. mrxmto navodx, da ne uzxma u obmr korektum’ za stupac irve, pa
f:47) vrz;;ednostx za talikta promsana po 0V} farmakope:i nekomgxrane.“) : : :
Ph. Jug., Ph. Bs 14 Cod. Gall. VI ne spomm;m korekturu za stupac Zive, te se

moze zaklméxtl, da je zanemaruju.

24r ‘ ’ , o 2'55 ; =
296 h = dusina dijela’ st’dpéa’ Zive ' b= cqluzina dijela stupca
22E 0 Uipean upelji izrazena u oC S sk Zive |zt;an 1;898‘]1
21F°  t; = olitana témperatura o el cizrazena u
: e T : : soBl ot e glitana temperatura
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Tabhee m korekturu dnela stupca Zive izvan kupeliiod Berla i Kullmanna

Kao Lu:pela %8 grlaanne a gparatima za odredivanje taliSta moie se
uzeti svaka bezbo;ma i providna tekuému, koja se do’ 800% zamjetljivo ne ‘mijenja.’)
Naateéée se u tu svrhu uzima. Lonc sumporna kiselina (spec. tez. 1,84). Zbog neznat-
nih kohuna prnmesa (pmsma, komadiéi pluta, gumenog prstena i dr.) sumporna ki-
selina o uskoro obo;n, 8to ‘oterava promatran:)e supstanecije u kapilari. No’ boja se
,uglavnom moze ukloniti dodatkom malo kahaeva nitrata. Nadalje veZe sumporna ki-
gelina duzxm staaamem vodu iz zraka, zbog éega JOJ S0 smzme wvrelidte, te so ne moze
vite bez. opasnosti’ mgn:mvah na; 3000, Takva sumpornu kisgelinu treba izmijeniti.

s odredivanje: temperatura iznad 2009 ima 1 hteratun razliénih prijedloga:
ns pr. otopina kalijeva sulfata u sumpornm kiselini u omjera 3:7 {Scudder]‘), kpjoj
jo vrehéte mnad 8260, i1t ‘u omjert 4: 8, koja pri obiénoj temperaturi oévrsne, aer
qsknstahzxm primarni kahnev suifat“’), 16) a4 vreliste joj: je preko 865%.%) Ove su te-
~ kudine higroskopne, te s& ne mogu dupo upotreblijavati. Nadalje, na pr. teku61 para- -
- #in?) dovoljno visoka vreli¥ta odnosno svje¥e destiliran (odestilira se cea 1/3); vre-
“likte ‘mu Je priicea 410% a nakon duZe upotrebe prx cea 8809, Parafin uskoro potamni
a boja se ne da ukloniti, ' '
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: Ako ne ka» kupel:; AZL; gm;mn.)e upotrebl sv,mm bumpoma kiae-lma, mogu se be?'
;:smetnu odxcchtl i nmvxb hbta, ko.la. faunakopwe I:r()pmu,}u ") '

Is.u,o ‘kupelj za: gu:)an,]a pmp;suje Ph. Bs. l Ph Hung IV.i DAB VI Lonc, sum--
‘pornu. kiselinu; Ph. Jug. propisuje tdkodu sumporny kiselini, a za temperature e
nad 2509 aumpomu kiselinu i kalijev. sulfat; Ph. Helv. V. nzima- sumpornu kiselinu
‘ili parafinsko ulje (za. visoke tempemturc) Ph Ross. VIIL pwpmu;e 73 temperature
ido- 1007 destiliranu vodu, do 300¢ distu sumpornu kiselinu ili bezbojno palalumko ulje,
‘za vike temperatuw otopmu kalijeva suliata u sumpornoj. Kiselini u omjeru 3:7 (oto-
pma se pripremi kubanjem smjese kroz 5 mmum uz dobro m13e§an3e), BP VL. propi-
suje terkuu parafin doyvoljno vmokog vrehsta ili sumpornu. kiselinu; - ko:;o:) je dodano
dugicne kiseline (4 kapi dugié. kis. ;100 cenml Sump. kxs) a za visoke’ tempbratme nzi~
Jna otopinu kahwva sulfata u sumpornoj kiselini (3:7) ‘pripremljenu gmmn.;em, USP
XII1. propisuje do 2000 konc. sumpornu. kiselinu, za temperature do 350° gisto, uglav-
‘nom bezboino ulje ssemena. pamudike, ili Gisto svieze destilirano parafinsko ulje, i
bistro  hidrirano biljno ulje, ili ‘otopinu kalijeva sulfata u SUIMPOrnoj kl%hxu (3: 7):[,'
‘priredenu grijanjem uz neprestano: mijesanje. Ph Ned. V. i Cud Gall VI. ne navode

-~ koju tekuéinu treba- upotwbltx. g .

Pri odredlvamu talista grl;)e se apara.t dlrektno' 11" ' kr(w az_
hestnu mrezicu. U npekim modlhkacuama ‘imaju- aparati pouckdd uredaa za
elektritno grijanje. Pri dlrcktnom grijanju alobodmm plamenom, treba aparat gri-
~jati tako, da se malim ncsv,letloum plamenom  kruZnim ponicanjem polako i jedno-
~liéno prelam preko dna aparata ili se grije srednje velikim koso drz.dmm pl&mem}m,
kojim  se oko -dna aparata pomide polako i jednoliéno. 10) Gn;lemo 1i aparat kroz az .

' - hestnu mreawu, plamenik se stavi 1spod aparata i ne pomide.8)

Mnoge iarm‘lkope;}e ne navode u proplbu %8 odre(hva.me talidta kako treba apa-
‘Tat srijati.; Tek Ph. Jug. i Ph, Hung. IV. iraje da se apcuat grije slobodnim plame~
‘nom, a USP X111 da (50 "mne “slobednim plamermm Bunsenova plamenika. Zammhlvo
t.Je, da neki autori?’) tumade da. DAB VI. trazi grmcm.)e aparata slobodnim plamenom,
~a Ph. Iiclv V pmko a/bestne mreace, Sto iz pwpxm owh iarmakope,m nne v1dl,uv0 i

Ukohko supstaneue sadr/.a,v&;]u vlage") lh tmgova, oxgausklh otapald, 1szo,nh sU
kristalizirane) potrebuo ih je prije odwdlvanja taligta osusiti, 4),18) Tvau ‘naime ni-
ske molekularue tezine (voda, etdnol) u/roku.)u zna.tnu depresiju. talita. 16y Supstomex
o suge obiéno nad. aumpsomom k).sehnom u katoru %4 sata. (Ako supsta.ncua sa-
drzava knstalnu vodu, sugi se pri- temperaturx, pn ko:;o;) ova gubi.)
' Nekl automg 'ups’mnmge. ‘%ubenne nzumej

: %umpornom kxselmom 7a praksu jo dugotlaxno», gto 1 nep()trebno,kdh s6
i v&stx, ako je dobwena vrx‘)ednost 78 tdllbte nesubene supqtam,me premakm -

:@

3

‘odreduJu tahbte bez prethodnog 5usen3a
19)

Susenau supqtancx.la puJe odredlvanm 't~ ;;ta posvecmu iarmakopme paan)uﬁ
V. i I)AB VI zahmwam da £0 supstan' 1

)mpxsu,)e Bus n;le pu lO()" 78 vrueme od 10«30 mi-
lahste susemh bupstancua, ah ne uavode« :




