MUHUCTEPCTBO 3JIPABOOXPAHEHUSI POCCUMCKOM ®EJEPAIIAN

G®APMAKOIIEMHAS CTAThS

I'uapasuHokapOOHWIMeTHIOpPOM eHnI- ®C.2.1.0223.22
AUTHAPOOEH3AUAZEINH

I'uapasuHokapOOHWIMeTHIOpOM eHnI-
AUTUAPOOEeH3AuA3eTHH

Hydrazinocarbonylmethylbromphenyl- B3amen BOC 42-2064-97
dihydrobenzdiazepinum

2-(7-bpom-2-okco-5-pennn-2,3-muruapo-1H-1,4-6en3oauazenuH-1-
WJ1)aleToTuaApa3ul

C17H15BrN,O, M.m. 387,23

Conepxxur  He  Menee  99,0%  ruapasmHOKapOOHUIMETHIOPOM-

benmnauruapoden3auazenuna C;HsBrN,O, B mepecuére Ha cyxoe BelecTBo.

Onucanme. benprii  wam  OGeaplii € JKENTOBAaTBIM — OTTEHKOM
MEJKOKPUCTAJUIMYECKUM MOPOIIOK.

PacTBopuMOCTh. YMEPEHHO PacTBOPUM B XJIOPOQOpME M alleToOHEe, MaJio
pacTtBopuM B ciupte 96 %, MpakTUYECKH HEPACTBOPHUM B BOJIE.

IHoaauHHOCTH

1. Cnexmpoghomomempusi (ODC «CriekTpooTOMETpHS B

ynbTpaduoneToBoit u BuauMou obOmactsax»). Cmekrp mnormomenus 0,005 %



pacTBopa cyOcrannuu B cnupte 96 % B obmactu mmuH BoiH oT 300 mo 350 um
JIOJKEH UMETh MAKCUMYM TOTJIOIICHUS TP JJIMHE BOJIHBI 313 HM.

Cnextp noriomenus 0,001 % pactBopa cybOcrannuu B cnupte 96 % B
o6nactu ayuH BosH oT 200 10 300 HM T0JKEH UMETh MaKCUMYM TOTJIONICHUS IPU
JUTAHE BOJIHEI 229 HM U 1u1edo B oOiact oT 250 10 256 HM.

2. Kauecmeennas peaxyus. B 2 wmn xjmopodopma pactBopsitoT 20 mr
cyoctanmu, npubapisioT 2 mu cruptra 96 %, 0,15 M XJIOpHOW KHUCTOTHI H
NEepPEeMENIMBAIOT; JIOJKHO MOSIBUTHCS JKEJITOBAaTOEe okpamuBaHue. [Ipu mpocMoTpe
B Y® cmere mpu iMHE BOJHBI 365 HM J0JDKHA OOHAPYXUBATHCS 3€lEHAsS
bayopeciieHIus co ciadbIM roxy00BaThIM OTTEHKOM.

3. Kauecmeennas peaxyus. B 5 mn cnupra 96 % mnpu HarpeBaHuu Ha
BOJIsiHOM OaHe mpu Temmeparype 70 °C B TedeHue 5 MuH pacTBopsitor 10 mr
cyOcranuuu, npubaBisaioT 1 mul cepebpa HUTpaTa aMMHAdyHOTO pacTtBopa 5 % u
MIPOJI0JDKAIOT HArPEBAaHUE Ha BOJISIHOM OaHe; JOKEH BBINIACTh OYpHI 0CaloK, a Ha
CTEHKaX MPOOUPKHU JIOJKHO 00pa30BaThCS «CEPEOPSIHOE 3EPKATION.

4. Kauecmeennasa peaxyus. B dapdoposbiii Turenp mnomemartr 30 Mmr
cyOcranuuu, npudOasisitor 50 mr Hatpus HuTpara u 0,6 T Harpus KapOoHarta.
Cmech TIIaTENbHO NEPEMEILNBAIOT U CIIEKatOT pu Temiepatype 750 °C B TeueHue
1 4. Turenp OXJAXHAIOT U MO KaIJIIM NPUOABISIOT 3 MJI a30THOW KHCJIOTHI
pazBenéHHon 16 %. Conepkumoe THUIJISI MEPEHOCAT B MPOOUPKY, MpHU
HE00X0AMMOCTH PUIBTPYIOT, Tpubassstor 0,5 Mt xjgopamuHa pactopa S %, 1 mi
xjaopodopma u  B3OanThiBatoT. [lodydeHHBI pacTBOpP JOJKEH JaBaTh
xapaktepuyto peakiuio A Ha Opomuael (ODC «OO6mme peakuuu Ha
MIOJTHHHOCTBY ).

Temmneparypa maaBjenusi. Ot 213 no 220 °C (¢ paznoxenuem, OPC
«Temnepatypa miaBneHus», meton 1).

IIpo3paunocTs pactBopa. PactBop 50 Mr cyOctanimu B 5 mut xjtiopodopma
nokeH ObITh  mpo3padydbiM  (ODC  «lIpo3payHOCT, U CTENEHb MYTHOCTHU

YKUJIKOCTE»).



IIBetHOCTL  pacTBOpa.  PacTBOp, MOJNYyYEHHBIM B HMCIBITAHUH
«IIpo3pagnocth pacTBopay, nomkeH ObITh OectBeTHBIM (ODC «CTeneHb OKpacKku
KUIKOCTEN», METO 2).

PoacrBennbie mpumecu. Onpenenenue npoBoaar merogom TCX (OPC
«TounkocoiiHas xpoMarorpadusi»). Bce pacTBOpbI UCIIOJIb3YIOT
CBEKEIPUTOTOBICHHBIMH.

ITnacmunka. TCX miaacTHHKA CO CI0EM CHIUKArens Fos,.

lloosuoscnas ¢haza (I1D). YkcycHas KHUCIOTa—MeETaHOJI—XJI0pohopM—
aretor—Troayou 1:3:10:27:30.

Ucnvimyemoiti  pacmeop. B MepHyro koi0y BmecTUMocThio 10 M
nomematror 0,1 T cyOcraniuu, npuOaBISIOT S5 M alleTOHA, OCTOPOXKHO
BCTPsIXUBAIOT U HarpeBaroT 10 35—40 °C Ha BonsHO# 6aHe B Teuenue 20—30 MuH.
OxJtaXaaroT pacTBOP J0 KOMHATHOW TeMIepaTypbl U JIOBOAST 00BEM pacTBOpa
aIleTOHOM JI0 METKH.

Pacmeop cmanoapmmuoco obpasya 7-6pom-5-gpenun-1,2-oueuopo-3H-1,4-
benzouasenun-2-ona (A). B MepHyio Koj0y BMeCTUMOCTHIO 50 MII mOMenaroT
10 mr CTaHJapTHOTO oOpasia 7-6pom-5-hennn-1,2-nuruapo-3H-1,4-
OeH3Ma3enuH-2-0Ha, pacTBOPSIOT B 25 MJT alleTOHA U JOBOJAT 00BEM pacTBOpa
TEM K€ PaCTBOPUTEIIEM JI0 METKHU.

Pacmeop cmanoapmmuoco obpasya 7-6pom-5-genun-1,2-oueuopo-3H-1,4-
benzouazenun-2-ona (b). B MepHYHO0 KOJOy BMECTUMOCTBIO 25 MIJI IOMEIIAOT
5,0 M1 pacTBOpa cTaHmapTHOTO OOpasma 7-O0pom-5-denunin-1,2-muruapo-3H-1,4-
OeH3auasenuH-2-oHa (A) B TOBOAAT 00BEM pacTBOpa arleTOHOM J0 METKH.

Pacmeop cmanoapmnoco obpaszya I-(oxcuxapoonun)memun-1-6pom-5-
Genun-1,2-oueuopo-3H-1,4-6enzouazenun-2-ona  (4). B  MepHyro  K0jJ0y
BMectuMocThi0 50 ™ momemaror 10 wMr crarmaptHoro obpasma  1-
(oxcukapOOHUI )METHII- / -OpoM-5-hennn-1,2-muruapo-3H-1,4-6en3nna3enut-2-
OHa, pacTBOPSIOT B 25 MJ aleToHa M JOBOIAT OOBEM pacTBOpa TeM XKe

pPacTBOPUTEIEM O METKH.



Pacmeop cmanoapmmnoco obpaszya 1-(okcuxapbonun)memun-1-opom-5-
Genun-1,2-oueuopo-3H-1,4-6en3zouazenun-2-ona  (b). B  MepHyro  KonOy
BMECTHUMOCTbIO 25 mul momeniatoT 5,0 mMiI pacTBOpa cTaHIapTHOro odOpasma 1-
(oxcukapOoHUI ) METII- 7 -Opom-5-herni-1,2- nuruapo-3H-1,4-6en3nua3enu-2-
oHa (A) 1 10BOJAT 00BEM pacTBOpa allETOHOM JI0 METKH.

Pacmeop cmanoapmnoco obpazya I-(memoxcuxapbonun)memun--6pom-5-
Genun-1,2-oueuopo-3H-1,4-6enzouazenun-2-ona  (4). B  MepHyro  Koja0y
BMecTUMOCThIO 50 ™My momemaror 10 Mr cragmaptHoro oopasma -
(MeTOKCHUKapOOHMIT ) METHII- 7 -OpoM-5-herni-1,2- nuruapo-3H-1,4-0eH3nna3enuH-
2-0Ha, PacTBOPSAIOT B 25 MJI aleToHa M JOBOAAT OOBEM pacTBOpa TEM Ke
pPacTBOPUTEINIEM JIO METKH.

Pacmeop cmanoapmnozco obpazya 1-(memoxcuxapoonun)memun-1{-6pom-5-
Genun-1,2-oueudopo-3H-1,4-6enzouazenun-2-ona  (b). B  MepHyro  Kkoja0y
BMECTHUMOCTBIO 25 mul momeniatoT 5,0 MuI pacTBOpa cTaHIapTHOro obOpasma 1-
(MeTOKCHUKapOOHMIT )METHII- 7 -OpoM-5-herni-1,2- nuruapo-3H-1,4-0eH3ana3enuH-
2-oHa (A) 1 10BOAT 00BEM pacTBOpaA ALIETOHOM JI0 METKH.

Pacmeop onsa nposepxu npucoonocmu xpomamozpaguueckoi cucmemvl. B
MEpHYIO KOJIOy BMecTUMOCThIO 10 M1 moMemaroT 0,2 © cyOCcTaHINU, MPUOABIISIIOT
5 MJI areToHa, OCTOPOKHO BCTPSIXMBAKOT M HarpeBaroT 10 35—40 °C Ha BOAsSHOU
O0ane B TeueHne 20-30 muH. OXJIaXIAOT PaCcTBOP 0 KOMHATHOM TEeMIEpaTyphl,
npubasmsitor 0,5 M pactBopa craHmapTHoro obpasma 7-0pom-5-denun-1,2-
muruapo-3H-1,4-6en3quazenua-2-ona  (A), 0,5 M1 pacTBopa CTaHIAPTHOTO
oOpasia 1-(oxcukapOOHUIT)METHII- 7 -OpoM-5-henni-1,2-muruapo-3H-1,4-
Oensmuasenun-2-ona (A), 0,5 ™M pactBopa craHmapTHoro obOpasma 1-
(MeTOKCHUKapOOHMIT )METHI- 7 -OpoM-5-hernn-1,2- nurnapo-3H-1,4-0eH3ana3enuH-
2-oHa (A) u 1oBOIAT 00BEM pacTBOpA AIIETOHOM JI0 METKH.

Ha nunuto crapra mnactunkd HaHocAT 20 Mkia (200 MKT) UCHBITYEMOTO
pactBopa, 5 mki (0,2 MKT) pacTBOpa CTaHAapTHOro obpasua 7-6pom-5-penui-1,2-
muruapo-3H-1,4-6en3quazenua-2-ona (b), 5 wmxan (0,2 Mkr) pactBopa
CTaHJapTHOTO oOpasna 1-(okcukapOOHMI)METHII-/-0poM-5-heHm-1,2-nuruapo-
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3H-1,4-6en3nuazenun-2-ona (b), 5 mkn (0,2 MKr) pacTtBopa CTaHIAPTHOTO
oOpasia 1-(MeTOKCHKapOOHUIT)METHII- / -OpoM-5-henun-1,2-nuruapo-3H-1,4-
oensnuazenun-2-oHa (b) m 20 Mk pacTBopa i1 TPOBEPKH MPHUTOTHOCTH
xpomarorpaduueckoid  cucteMbl. [lmacTmHKy ¢  HaHeCEHHBIMH  TpoOaMu
BBICYIIIMBAIOT HAa BO3JlyXe B TEUYEHHE 5 MHUH, NOMeEIalT B kamepy ¢ IO u
xpoMatorpadupyroT BocxoasanmuM criocooom. Korna ¢pont I[P npoitaér oxoso
80-90 % nuHBI TUIACTHHKY OT JIMHUW CTapTa, €€ BEIHUMAIOT U3 KaMephl, CYIIaT 10
yAaJICHUs CJIEIOB PAcTBOPHUTENIEH, BBIAEPKUBAIOT B CYIIMJIBHOM IIKadgy Mpu
temrepatype 60—70 °C B Teuenne 10 MuH M npocmaTtpuBatoT B Y@ cBeTe npu
254 am.

Xpomatorpaguyeckas CHCTEMa CYUTACTCS  NPUTOJAHOW, €ClIM  Ha
XpOMaTorpaMMe pacTBOpa Il TMPOBEPKH MPHUTOTHOCTH XpoMaTorpadudecKkon
CUCTEMBI YETKO BUJIHBI YETHIPE 30HBI aJICOPOIIIH.

Ha xpoMarorpaMmme UCTIBITYEMOTO pacTBOpa JOIMYCKAETCS HATUYUE YETHIPEX
JOTIOTHUTENBHBIX 30H aJICOPOIINU, TPH U3 KOTOPBIX PACIIONIOKEHBI Ha YPOBHE 30H
aJIcopOIIK PacTBOPOB CTaHJApTHOrO oOpasua 7-0poM-5-penwmi-1,2-agurunpo-3H-
1,4-6en3nmuazenun-2-ona (b), crangaptHOoro obpasma 1-(oKcMKapOOHMIT)METHI-/ -
opom-5-pennn-1,2-nurunpo-3H-1,4-6en3nuazenun-2-ona (b) u cranmapTHOTrO
oOpasiia 1 -(MeTokcuKapOOHWIT)METUII- / -OpoM-5-hennn-1,2-nuruapo-3H-1,4-
Oen3auaszenuH-2-oHa (b) W He MOMKHBI TMPEBBINIATE HMX 10 BEIWYWHE W
UHTEeHCUBHOCTH moryomieHus (He Oosee 0,1 %). UerBépTast 30Ha agcopoumu ¢ Rg
okoJ10 0,25 Mo BENTWYKMHE U UMHTEHCUBHOCTH TOTJIOIICHUSI HE JOJIKHA IMPEBBIIIATh
30HY aJcOopOIMM Ha XpoMarorpamMme pacTBOpa CTaHaapTHoOro ooOpasma 1-
(oxcukapOOHUI ) METHII- / -OpoM-5-hennn-1,2-muruapo-3H-1,4-6en3nuna3zenut-2-
ona (b) (ue 6oxee 0,1 %).

30Hy ajicopONMK Ha TUHUW CTapTa MPHU OIICHKE HE YUUTHIBAIOT.

I'mapa3un. He 6onee 0,1 %.

Pacmeop oumemunamunobenszanvoecuoa. B 10 mi XJIOpUCTOBOAOPOIHOM
KUCIIOTHI pa3BeAéHHou 8,3 % pactBopsitor 0,5 T IUMETUIAMUHOOCH3AIbACTH IA.

PacTBOp MCMOJNIB3YIOT CBEXKEMPUTOTOBIICHHBIM.
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Hcnvimyemoiti pacmeop. B 10 mn cnupra 96 % pactBopsitor 10 mr
cyocranmmu. K 1 Mn momydeHHoro pactBopa mpuOaBisitoT 3 MJ BOAbI, 1 M
pacTBoOpa IMMETUIAMUHOOCH3aJIbIETH/IA U IEPEMEIIINBAIOT.

Omanounnsiii pacmeop. B MepHy1o K00y BMECTUMOCTBIO 50 MJI mOMeNaroT
20 mr runpasuHa cyibgara, npudasistoT 40 M1 BOJIbI, IEPEMEIIUBAIOT U JOBOJIST
00bEM pacTBOpa BOJOM 10 MeTKH. B MepHyro koa0y BMecTHMOCTHIO 50 Ml
nomMemarT 0,5 MJT MOTYy4YEeHHOTO pacTBOpa U JOBOASIT 00BEM pacTBOpa BOAOU N0
Metku. K 1 M1 momyuenHnoro pactsopa npuOaBisitoT 3 mul BoAsl U 1 Mi1 pacTBopa
JTMMETHUIAMUHOOCH3aJb/IeTHIa. PacTBOp UCTIONB3YIOT CBEKEMPUTOTOBICHHBIM.

NHTEHCUBHOCTh OKPAcCKH CBEXEMPHUTOTOBIEHHOIO HMCIBITYEMOTO pacTBoOpa
HE JIOJKHA MPEBBINIATh HHTEHCUBHOCTh OKPACKHU 3TAJIOHHOTO pacTBOpA.

IHorepss B macce npu BeicymuBanuu. He 6onee 0,5 % (ODC «lloteps B
Macce MpH BBICYIIUBaHUNY, ciocoO 1). Okono 1 r (ToyHas HaBecka) CyOCTaHIIUU
BBICYIIIMBAIOT JI0 MTOCTOSIHHOU Macchl npu Temiiepatype 100-105 °C.

Xaopuasl. He 6onee 0,04 % (ODC «Xnopuasl»). B xumudeckuil cTakan
BMecTUMOCThIO 50 M1 momemaror 0,1 T cyOctanumu, npubaBisioT 20 M BOABI,
BBIJICPKMBAIOT HA KUIIAIIEH BOASHON OaHe B TeUeHUE 2—3 MHUH IPHU MOCTOSTHHOM
nepemMenBanuu U GuiabTpyroT. st onpeaenenus ucnoiab3ytor 10 M punsTpara.

Cyabpatnas 3o0ma. He Gonee 0,1 % (ODC «CynbhatHas 3o0ma»). s
OTpeIeNICHHS UCIIOJIB3YIOT OKOJIO 1 T (TOUHAasi HaBeCKa) CyOCTaHIUU.

Taxéaple mertamanl. He OGomee 0,001 %. OmnpeneneHue mpoBOASAT B
cootBeTCTBUU ¢ ODPC «Tskénple MeTaubl» B 30JbHOM OCTaTKE, MOJYYEHHOM
nocJje ckuranus 1 r cyocTaHIUM, ¢ UCTIOJIb30BAHUEM ATAJIOHHOTO pacTBopa 1.

Ocrarounble oprannmuyeckue pacrBopurenau. B coorBerctBuu ¢ ODC
«OcTaTo4YHbIC OPTAaHUYECKUE PACTBOPUTEIIN.

MuxkpoOuosorudyeckass  vucrora. B cootBerctBum ¢ O@C
«MukpoOurosiornaeckas YucToTa.

KoanuyecTBennoe omnpenenenne. OrnpegeneHue MOPOBOAIT  METOJIOM

TUTPUMETPHH.



Oxomno 0,35 r (ToyHast HaBecKa) CyOCTaHIIMK PACTBOPSAIOT B 25 MJI YKCYCHOM
KHUCTIOTHI JIeJIHOM, mpubaBisitoT 10 Ma ykcycHoro anruapuaa u turpyrot 0,1 M
pPacTBOPOM XJIOPHOW KHUCIOTHI A0 3€JEHOT0 OokpamvBanus (uHaukatop — 0,1 mu
KpucTaumaeckoro ¢guoneroBoro pactsopa 0,5 %).

[TapaniensHO MPOBOAST KOHTPOJIBHBIN OIIBIT.

I Mmn1 0,1 M pactBopa XJIOpHOM KHCIOTBI COOTBETCTByeT 38,72 wMr
ruapasuHokapOoHMIMETIIIOpoMbeHmauruapooen3auazenuaa Ci7HsBrN4O,.

XpaHenue. B 3amumEHHOM OT CBETa MECTE.



