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Фарфоровый, кварцевый или платиновый тигель прокаливают при температуре 550 - 650°С в
течение 30 мин, охлаждают в эксикаторе над силикагелем или другим подходящим осушителем и
точно взвешивают по окончании каждого прокаливания.

Точную навеску испытуемого вещества (обычно 1 - 2 г) помещают в предварительно
прокаленный тигель, смачивают 1 мл серной кислоты концентрированной и осторожно (избегая
сильного вспенивания вещества) нагревают на пламени, песчаной бане или электрической плитке с
закрытым нагревательным элементом и терморегулятором до обугливания. После охлаждения
смачивают остаток 1 мл серной кислоты концентрированной и осторожно нагревают до удаления
паров серной кислоты. Затем тигель помещают в муфельную печь и прокаливают при температуре
550 - 650°С до тех пор, пока остаток полностью не превратится в пепел. При этом следует избегать
появления пламени, сплавления золы и спекания ее со стенками тигля. По окончании
прокаливания тигель охлаждают в эксикаторе, взвешивают и рассчитывают процентное
содержание остатка.

В случае получения результата, превышающего допустимый предел, указанный в
фармакопейной статье, остаток вновь смачивают серной кислотой концентрированной, сжигают в
течение 30 мин, прокаливают до постоянной массы или до тех пор, пока два последовательных
результата взвешивания не будут отличаться не более чем на 0,5 мг, или содержание остатка не
будет удовлетворять указанному пределу.

Количество испытуемого вещества выбирается таким образом, чтобы при указанном пределе
масса остатка (обычно около 1 мг) могла быть измерена с удовлетворительной точностью.


