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ÌÅÒÎÄÛ ÈÄÅÍÒÈÔÈÊÀÖÈÈ ÍÎÂÎÃÎ ÐÅÍÒÃÅÍÎÊÎÍÒÐÀÑÒÍÎÃÎ
ÔÀÐÌÀÊÎËÎÃÈ×ÅÑÊÎÃÎ ÑÐÅÄÑÒÂÀ

Èíñòèòóò ñòàíäàðòèçàöèè è êîíòðîëÿ ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ ÔÃÓ ÍÖÝÑÌÏ, Ìîñêâà, Ðîññèÿ

Âûáðàíû óñëîâèÿ ðàçëîæåíèÿ èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà äëÿ äàëüíåéøåãî îïðåäåëåíèÿ èò-

òðèÿ è òàíòàëà â èññëåäóåìîì ôàðìàêîëîãè÷åñêîì ñðåäñòâå. Ðàçðàáîòàíû ìåòîäèêè

èäåíòèôèêàöèè èòòðèÿ è òàíòàëà ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåàêöèé êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ. Ìå-

òîäèêè ñïåöèôè÷íû è ðåêîìåíäîâàíû äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïîäëèííîñòè èòòðèÿ è òàíòàëà

â ôàðìàêîëîãè÷åñêîì ñðåäñòâå “Ñóñïåíçèÿ èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà 3 % äëÿ ðåíòãåíîñêî-

ïèè”. Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäèêè ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè äëÿ ïîäòâåðæ-

äåíèÿ ïîäëèííîñòè èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà â èññëåäóåìîì ôàðìàêîëîãè÷åñêîì ñðåäñòâå.

Àðñåíàë äèàãíîñòè÷åñêèõ ðåíòãåíîêîíòðàñòíûõ âå-

ùåñòâ (ÐÊÂ) ïîñòîÿííî ïîïîëíÿåòñÿ íîâûìè ïðåïàðà-

òàìè.

Â 60-õ ãã. ïðîøëîãî âåêà â ëèòåðàòóðå áûëè îïóáëè-

êîâàíû ñîîáùåíèÿ î ïðèìåíåíèè ìåòàëëè÷åñêîãî òàí-

òàëà â êà÷åñòâå ÐÊÂ. Îäíàêî èç-çà íåäîñòàòî÷íîé âè-

äèìîñòè åãî íà ñëèçèñòûõ, à òàêæå ñïîñîáíîñòè ïðî-

íèêàòü â àëüâåîëû è äëèòåëüíî òàì çàäåðæèâàòüñÿ îí

íå íàøåë ïðèìåíåíèÿ â ìåäèöèíå. Äàëüíåéøèìè èñ-

ñëåäîâàíèÿìè áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî ñîåäèíåíèÿ åãî ñ

ðåäêîçåìåëüíûìè ýëåìåíòàìè, â ÷àñòíîñòè ñ èòòðèåì,

îáëàäàþò ëó÷øèìè êîíòðàñòíûìè ñâîéñòâàìè è ìåíü-

øèìè ïîáî÷íûìè ýôôåêòàìè.

Â Èíñòèòóòå õèìèè òâåðäîãî òåëà Óðàëüñêîãî îòäå-

ëåíèÿ Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê ñîçäàíî íîâîå ôàð-

ìàêîëîãè÷åñêîå ñðåäñòâî “Ñóñïåíçèÿ èòòðèÿ îðòîòàí-

òàëàòà 3 % äëÿ ðåíòãåíîñêîïèè” (I), ñîñòîÿùåå èç èò-

òðèÿ îðòîòàíòàëàòà (II), ñâÿçóþùåãî ïîëèìåðà (III) è

âîäû, êîòîðîå ýôôåêòèâíî ïîãëîùàåò ðåíòãåíîâñêîå

èçëó÷åíèå è íå îêàçûâàåò òîêñè÷åñêîãî äåéñòâèÿ, ÷òî

ÿâëÿåòñÿ íåîáõîäèìûì óñëîâèåì äëÿ åãî èñïîëüçîâà-

íèÿ ïðè ðåíòãåíîëîãè÷åñêîì èññëåäîâàíèè ïîëûõ îð-

ãàíîâ ÷åëîâåêà è æèâîòíûõ [1]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ çà-

âåðøåíî äîêëèíè÷åñêîå èçó÷åíèå ïðåïàðàòà è ìàòåðè-

àëû â óñòàíîâëåííîì ïîðÿäêå ïðåäñòàâëåíû íà

ðåãèñòðàöèþ.

Íàìè ïðîâåäåíà ðàçðàáîòêà ìåòîäîâ êîíòðîëÿ êà÷å-

ñòâà I, êîòîðûå äî íàøèõ èññëåäîâàíèé îòñóòñòâîâàëè.

Äåéñòâóþùèì âåùåñòâîì â ïðåïàðàòå ÿâëÿåòñÿ II,

ïðåäñòàâëÿþùèé ñîáîé ìåëêîêðèñòàëëè÷åñêèé ïîðî-

øîê áåëîãî èëè ñâåòëî-áåæåâîãî öâåòà, íåðàñòâîðè-

ìûé â âîäå, ùåëî÷àõ è êèñëîòàõ [2].

Â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ÒÓ íà II åãî ôèçè-

êî-õèìè÷åñêèå ïîêàçàòåëè îãðàíè÷èâàþòñÿ îïðåäåëå-

íèåì âíåøíåãî âèäà, ìàêñèìàëüíîãî äèàìåòðà ÷àñòèö

è ìîíîôàçíîñòè — èñïûòàíèå íà îòñóòñòâèå ðåôëåê-

ñîâ èòòðèÿ îêñèäà è òàíòàëà îêñèäà, îïðåäåëÿåìîå ìå-

òîäîì ðåíòãåíîôàçîâîãî àíàëèçà, êîòîðûé ïîçâîëÿåò

îïðåäåëèòü êàæäûé èç ïðèñóòñòâóþùèõ ýëåìåíòîâ [2].

Ñ îäíîé ñòîðîíû ýòîò ìåòîä ïðàêòè÷åñêè íåäîñòóïåí

äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ïîäëèííîñòè â ðóòèííîì ôàðìàöåâ-

òè÷åñêîì àíàëèçå, ñ äðóãîé — óêàçàííûõ ïîêàçàòåëåé

ÿâíî íåäîñòàòî÷íî äëÿ ôàðìàöåâòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ II.

Îäíèì èç ìåòîäîâ, øèðîêî ïðèìåíÿåìûõ â àíàëèçå

ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ, ÿâëÿåòñÿ ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèÿ

[3, 4]. Â äîñòóïíîé ëèòåðàòóðå èíôîðìàöèè ïî èñïîëü-

çîâàíèþ äàííîãî ìåòîäà äëÿ I íå îáíàðóæåíî.

Íàìè èçó÷åíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ÈÊ-

ñïåêòðîñêîïèè äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïîäëèííîñòè II â

ïðåïàðàòå.

Â ëèòåðàòóðå îïèñàíû êà÷åñòâåííûå ðåàêöèè íà

òàíòàë è èòòðèé, îñíîâàííûå íà ñïîñîáíîñòè ðàñòâî-

ðèìûõ ñîëåé ýòèõ ìåòàëëîâ îáðàçîâûâàòü îêðàøåííûå

ñîåäèíåíèÿ, ïîãëîùàþùèå â âèäèìîé îáëàñòè ñïåêò-

ðà: èòòðèÿ — ñ èíäèêàòîðîì àðñåíàçî III, òàíòàëà — ñ

ïèðîãàëëîëîì [1, 2]. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ðàñòâîðèìûõ ñî-

ëåé èòòðèÿ è òàíòàëà íåîáõîäèìî ðàçðóøèòü II.
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Ðèñ. 1. Ñïåêòð èòòðèÿ îêñèäà ñ àðñåíàçî III (1 ), èòòðèÿ îðòî-
òàíòàëàòà ñ àðñåíàçî III (2 ), òàíòàëà îêñèäà ñ àðñåíàçî III (3 ).
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Ðèñ. 2. Ñïåêòð òàíòàëà îêñèäà ñ ïèðîãàëëîëîì (1 ) èòòðèÿ îðòî-
òàíòàëàòà ñ ïèðîãàëëîëîì (2 ) èòòðèÿ îêñèäà ñ ïèðîãàëëîëîì
(3 ).



Èç äàííûõ ëèòåðàòóðû èçâåñòíî è ïîäòâåðæäåíî

íàøèìè èññëåäîâàíèÿìè, ÷òî II îáëàäàåò âûñîêîé õè-

ìè÷åñêîé ñòîéêîñòüþ ê êîíöåíòðèðîâàííûì êèñëîòàì

è ùåëî÷àì è åãî ìîæíî ðàçðóøèòü òîëüêî ñ ïîìîùüþ

ìíîãîêðàòíîé îáðàáîòêè ñ êîíöåíòðèðîâàííûìè êèñ-

ëîòàìè ïðè íàãðåâàíèè [5].

Öåëü íàñòîÿùåãî èññëåäîâàíèÿ — ðàçðàáîòêà ìåòî-

äèê îïðåäåëåíèÿ ïîäëèííîñòè II â íîâîì îòå÷åñòâåí-

íîì ôàðìàêîëîãè÷åñêîì ñðåäñòâå “Ñóñïåíçèÿ èòòðèÿ

îðòîòàíòàëàòà 3 % äëÿ ðåíòãåíîñêîïèè”, êîòîðûå ìî-

ãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè êîíòðîëå åãî êà÷åñòâà.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Îáúåêòû èññëåäîâàíèÿ: I (3 % ñóñïåíçèÿ), II, III,

òàíòàëà îêñèä, èòòðèÿ îêñèä, ñìåñü îêñèäîâ òàíòàëà è

èòòðèÿ, ìîäåëüíàÿ ñìåñü ñóñïåíçèè, ïðèãîòîâëåííàÿ

èç II, III è âîäû â ñîîòíîøåíèè, ïðåäóñìîòðåííîì ñî-

ñòàâîì ôàðìàêîëîãè÷åñêîãî ñðåäñòâà.

Èçó÷åíî èñïîëüçîâàíèå âûøåóêàçàííûõ ðåàêöèé

ïðèìåíèòåëüíî ê èññëåäóåìîìó ñðåäñòâó äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ ïîäëèííîñòè II.

Â ïðîöåññå ýêñïåðèìåíòà áûëè âûáðàíû ñïîñîá

îñâîáîæäåíèÿ îò III è óñëîâèÿ ðàçðóøåíèÿ II — íàâåñ-

êó ñóñïåíçèè ñæèãàëè â ìóôåëüíîé ïå÷è ïðè òåìïåðà-

òóðå 700 °C äëÿ îñâîáîæäåíèÿ îò III. Îñòàòîê ïîñëå

ñæèãàíèÿ ìíîãîêðàòíî ïîñëåäîâàòåëüíî îáðàáàòûâàëè

ôòîðèñòîâîäîðîäíîé è ñåðíîé êîíöåíòðèðîâàííûìè

êèñëîòàìè. Îáðàçîâàâøèéñÿ îñòàòîê ñïåêàëè ñ êàëèÿ

ïèðîñóëüôàòîì ïðè òåìïåðàòóðå 750 °C.

Îïðåäåëåíèå èòòðèÿ. Ê ÷àñòè îõëàæäåííîãî ïëàâà

ïðèáàâëÿëè 20 % ðàñòâîð íàòðèÿ ëèìîííîêèñëîãî äî

çíà÷åíèÿ pH 2,8 äëÿ îáðàçîâàíèÿ ðàñòâîðèìîé ñîëè

èòòðèÿ. Ïðè äîáàâëåíèè 0,1 % ðàñòâîðà èíäèêàòîðà

àðñåíàçî III â ñðåäå àöåòàòíîãî áóôåðà ñ pH 3,6 â ïðè-

ñóòñòâèè íàòðèÿ ìîëèáäåíîâîêèñëîãî áûë ïîëó÷åí

êîìïëåêñ çåëåíîâàòî-ñèíåãî öâåòà ñ ìàêñèìóìîì ïî-

ãëîùåíèÿ ïðè äëèíå âîëíû 675 íì (ðèñ. 1).

Óñòàíîâëåíî, ÷òî òàíòàë â îïèñàííûõ óñëîâèÿõ íå

îáðàçóåò îêðàøåííîãî êîìïëåêñà ñ èíäèêàòîðîì àðñå-

íàçî III.

Îïðåäåëåíèå òàíòàëà. Ê ÷àñòè îõëàæäåííîãî ïëà-

âà ïðèáàâëÿëè 4 % ðàñòâîð àììîíèÿ îêñàëàòà, âûäåð-

æèâàëè â òå÷åíèå 30 ìèí ïðè íàãðåâàíèè (400 °C), îõ-

ëàæäàëè, äîâîäèëè pH ðàñòâîðà äî 1,0 ñ ïîìîùüþ ðàç-

âåäåííîé õëîðèñòîâîäîðîäíîé êèñëîòû, ïðèáàâëÿëè

0,5 % ðàñòâîð ïèðîãàëëîëà. Ïîëó÷åí êîìïëåêñ æåëòî-

ãî öâåòà ñ ìàêñèìóìîì ïîãëîùåíèÿ ïðè äëèíå âîëíû

399 íì (ðèñ. 2).

Óñòàíîâëåíî, ÷òî èòòðèé â îïèñàííûõ óñëîâèÿõ íå

îáðàçóåò îêðàøåííîãî êîìïëåêñà ñ ïèðîãàëëîëîì.

Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè áûëè àïðîáèðîâàíû íà

ìîäåëüíîé ñìåñè ñóñïåíçèè, èòòðèÿ è òàíòàëà îêñèäàõ

è íà II (ðèñ. 1, 2).

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðåäëîæåííûå ìåòîäèêè ñïåöè-

ôè÷íû è ïîçâîëÿþò ïîäòâåðäèòü ïîäëèííîñòü II â èñ-

ñëåäóåìîì ôàðìàêîëîãè÷åñêîì ñðåäñòâå.

ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèÿ. Áûëè ñíÿòû ÈÊ-ñïåêòðû ïðî-

ïóñêàíèÿ èññëåäóåìûõ âåùåñòâ â òàáëåòêàõ ñ êàëèÿ

áðîìèäîì (1:300) íà îäíîëó÷åâîì ÈÊ-Ôóðüå ñïåêòðî-

ìåòðå Digilab Co Pharmalyzir (ÑØÀ): ðàçðåøåíèå

4 ñì – 1, êîëè÷åñòâî ñêàíèðîâàíèé 32, îáëàñòü èçìåðå-

íèÿ îò 400 äî 4000 ñì – 1, áàçîâóþ ëèíèþ ïðîâîäèëè ïî

âîçäóõó.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî äëÿ èòòðèÿ îêñèäà, òàíòàëà îêñèäà

è II íàèáîëåå èíôîðìàòèâíîé ÿâëÿåòñÿ îáëàñòü îò 400

äî 1000 ñì – 1, â êîòîðîé èìåþòñÿ õàðàêòåðèñòè÷åñêèå

ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ óêàçàííûõ ñîåäèíåíèé (ðèñ. 3):
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Ðèñ. 3. Ñïåêòð èòòðèÿ îêñèäà (1 ), òàíòàëà îêñèäà (2 ), ñóáñòàí-
öèè èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà (3 ).
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Ðèñ. 4. Ñïåêòð ìîäåëüíîé ñìåñè ñóñïåíçèè èòòðèÿ îðòîòàíòà-
ëàòà (1 ), ñâÿçóþùåãî ïîëèìåðà (2 ).

100

100

100

80

80

80

60

60

60

40

40

40

20

20

20

0

0

0

4000 2000 1000

Äëèíà âîëíû, ñì–1

1

2

3

Ðèñ. 5. Ñïåêòð ñóñïåíçèè èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà (1 ), ìîäåëüíîé
ñìåñè ñóñïåíçèè èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà (2 ), ñóáñòàíöèè èòòðèÿ
îðòîòàíòàëàòà (3 ).



èòòðèÿ îêñèäà — 561, 464 è 416 ñì – 1, òàíòàëà îêñèäà

— 894, 832 è 577 ñì – 1, èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà — 807,

633, 545 è 443 ñì – 1.

ÈÊ-ñïåêòð II îòëè÷àåòñÿ îò ñïåêòðîâ îêñèäîâ èò-

òðèÿ è òàíòàëà è èõ ìåõàíè÷åñêîé ñìåñè. Ýòî ïîäòâåð-

æäàåò ñòðóêòóðó èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà, êîòîðûé íå ÿâ-

ëÿåòñÿ ñìåñüþ îêñèäîâ èòòðèÿ è òàíòàëà.

Â îáëàñòè îò 400 äî 4000 ñì – 1 â ñïåêòðàõ ìîäåëü-

íîé ñìåñè ïðåïàðàòà è ðàñòâîðà III, ïðåäâàðèòåëüíî

âûñóøåííûõ ïðè òåìïåðàòóðå 100 – 105 °C, èìåþòñÿ

õàðàêòåðíûå ïîëîñû III, êîòîðûå ìàñêèðóþò ïîëîñû

èòòðèÿ îðòîòàíòàëà è ìåøàþò åãî îïðåäåëåíèþ

(ðèñ. 4). Ïîýòîìó, êàê áûëî óêàçàíî âûøå, áûëî ïðåä-

ëîæåíî îñâîáîæäàòüñÿ îò III ñæèãàíèåì èññëåäóåìîãî

îáðàçöà.

Ïîëó÷åííûå ÈÊ-ñïåêòðû I è ìîäåëüíîé ñìåñè ñóñ-

ïåíçèè â îáëàñòè îò 400 äî 1000 ñì – 1 ñîâïàäàëè è ñî-

îòâåòñòâîâàëè ñïåêòðó èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà (ðèñ. 5).

Òàêèì îáðàçîì, âûáðàíû óñëîâèÿ ðàçëîæåíèÿ èò-

òðèÿ îðòîòàíòàëàòà äëÿ äàëüíåéøåãî îïðåäåëåíèÿ èò-

òðèÿ è òàíòàëà â èññëåäóåìîì ôàðìàêîëîãè÷åñêîì

ñðåäñòâå.

Ðàçðàáîòàíû ìåòîäèêè èäåíòèôèêàöèè èòòðèÿ è

òàíòàëà ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåàêöèé êîìïëåêñîîáðàçî-

âàíèÿ. Ìåòîäèêè ñïåöèôè÷íû è ðåêîìåíäîâàíû äëÿ

ïîäòâåðæäåíèÿ ïîäëèííîñòè èòòðèÿ è òàíòàëà â ôàð-

ìàêîëîãè÷åñêîì ñðåäñòâå “Ñóñïåíçèÿ èòòðèÿ îðòîòàí-

òàëàòà 3 % äëÿ ðåíòãåíîñêîïèè”.

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäèêè

ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïîäëèííîñòè

èòòðèÿ îðòîòàíòàëàòà â èññëåäóåìîì ôàðìàêîëîãè÷å-

ñêîì ñðåäñòâå, êîòîðàÿ ÿâëÿåòñÿ ñïåöèôè÷íîé, áûñò-

ðîé è áåçîïàñíîé.
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METHODS FOR IDENTIFICATION OF THE NEW X-RAY CONTRAST AGENT
YTTRIUM ORTHOTANTALATE

E. A. Mamashina, T. N. Bokovikova, amd E. P. Gernikova,

Institute for Drug Standardization, State Scientific Center for Drug Expertise and Control, Moscow, Russia

Conditions have been chosen for the decomposition of yttrium orthotantalate and the subsequent determination of yttrium and tantalum content in this com-
pound, which is used as an x-ray contrast agent. Methods are developed for the identification of yttrium and tantalum using complexation reactions. These
methods have proved to be specific and can be recommended for the identification of yttrium and tantalum in the new preparation of yttrium orthotantalate
3% suspension for use in x-ray fluorography. The correctness of yttrium orthotantalate identification can be confirmed using infrared spectroscopy.
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