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Титриметрична і спектрофотометрична йодометрія використовується для визначення як неорганічних сірковмісних аніонів (тіоціанат, сульфід, сульфіт, тіосульфат, політіонати), так і для визначення діючих органічних сірковмісних речовин у низці лікарських форм. До них належить каптоприл (Captopril), 1-[(2S)-3-меркапто-2-метилпропіоніл]-L-пролін, що використовується у складі комерційних фармацевтичних препаратів для лікування, головним чином, артеріальної гіпертензії.

Стандартною методикою визначення каптоприлу є титриметрична, що ґрунтується на титруванні каптоприлу йодом у кислому середовищі з використанням крохмалю, як індикатора. Методика є простою у виконанні, але недостатньо чутливою і точною внаслідок леткості йоду.

Наразі, для поліпшення метрологічних характеристик методик аналізу використовується екологічно безпечна твердофазна екстракція з наступним детектуванням аналітичного сигналу на поверхні носія, у тому числі пінополіуретану (ППУ).

Мета роботи – розробка йодометричної ТСФ методики визначення каптоприлу у фармацевтичних препаратах з використанням попередньої редокс реакції між аналітом і йодом, наступної сорбції надлишку йоду і його детектуванні на ППУ.

Пропонована методика визначення каптоприлу ґрунтується на реакції з надлишком трийодиду:
2С9Н15NO3S + I3- ( Н14С9NO3S–SO3NC9Н14 + 3I- + 2H+.

Після перебігу редокс-реакції, надлишок йоду сорбували ППУ і реєстрували аналітичний сигнал на поверхні сорбенту.

Лінійність градуювального графіка спостерігали до концентрації каптоприлу у водному розчині 7,4.10-5 моль/дм3 при об’ємі проби 10 см3. За аналітичний сигнал приймали значення ΔA=А0–Ах при 370 нм, где А0 – значення оптичної густини нульової (холостої) проби за відсутності каптоприлу при СI2=1,89.10-5 М, Ах – значення оптичної густини ППУ при введенні в систему певної кількості каптоприлу. Градуювальний графік описується рівнянням ∆A=(0,00936±0,01152)∙10-5+(0,177714±0,00533)∙10-5∙С (R=0,99865), где С – концентрація каптоприлу, М. Межа виявлення, розрахована за 3σ-критерієм, становить 0,9.10-6 М. Методика пробопідготовки та аналізу дозволяє визначати як середній вміст каптоприлу, так і рівномірність його розподілу у лікарських засобах.
Супутні каптоприлу речовини-наповнювачі таблеток (розчинні у воді лактоза, глюкоза і сахароза; малорозчинні у воді целюлоза, стеарат магнію, стеаринова кислота, крохмаль) не впливають на стан йоду у водному розчині і не взаємодіють з каптоприлом у водному розчині. Експериментально встановлено, що речовини-наповнювачі в кількостях, що присутні у препаратах каптоприлу (масове співвідношення діючої речовини і наповнювача вище 1:20) не викликають похибку визначення вище 5% порівняно з результатами, одержаними за їх відсутності. Отже, сорбція гідрофобного йоду на гідрофобному ППУ, в умовах визначення каптоприлу, є досить селективною.

Запропонована ТСФ методика визначення каптоприлу у складі фармацевтичних препаратів є простою, експресною, екологічно безпечною та недорогою. Реактиви, необхідні для виконання визначення, є у більшості лабораторій та витрачаються у мікрокількостях. Сорбент під торговою маркою «поролон» виробляється у промислових масштабах. При виконанні визначення не утворюються токсичні відходи.
