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l. 1 N T R O D U C C I O N 

La finalidad principal de esta tesis, consiste en­

presentar algunas tfcnicas anallticas sobre inyectables de· 

alto voluaen. 

La industria faraacfutica se encuentra en constan· 

te evoluci6n, siendo necesario encontrar nuevas y variadas­

tfcnicas. 

Al desarrollar este trabajo no se trata de COIIP! -

rar cual de las tfcnicas es la aejor, sino demostrar la im­

portancia que tiene cada una de fstas para·evaluar las con­

centraciones de los electrolitos, que en cantidades no de-­

seadas pueden provocar serias alteraciones en el organisao. 

Para deaostrar lo anterior, se analizarin algunos­

de los sueros afs iaportantes para controlar desequilibrios 

en el cuerpo huaano. 
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Al misao tiempo se busca proporcionar al lector 

una breve inforaaci6n sobre las caracterlsticas ais releva! 

tes de los sueros. 

El tema no est, agotado, pues coao se aencion6 an­

teriormente, debido a la evoluci6n constante de este tipo -

de industria se podrl seguir encontrando nuevas tfcnicas 

anaUticas. 



1). G E N E R A L I D A D E S 

El medio ambiente de todo organismo vivo influye 

en forma definitiva en su bienestar. Aunque muchos fact~ · 

res externos contribuyen para fonar el medio aabiente del­

organismo huaano en su totalidad, el de una unidad bisica,­

la cflula, es por coapleto interno. Todas las cflulas e! -

tin rodeadas de liquido tisular, cuya coaposici6n se manti! 

ne notableaente constante por la integraci6n de auchos pro­

cesos fisiol6gicos. Los principales ingredientes de este -

liquido son el agua y algunos electrolitos. 

Las alteraciones en la cantidad y coaposici6n de -

los llquidos tisulares producen trastornos fisiol6gícos im­

portantes. Estos desequilibrios pueden ser una caracterls­

tica notable o leve de enfermedades, trawaatiS11os o ínter -

venciones quirdrgicas. En esas circunstancias suele ser ne 

cesario prevenir y corregir las deficiencias y desequil! 

bríos administrando los ltquidos de restituci6n adecuados. 
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A, DISTRIBUCION DEL AGUA 

El agua es el mayor componente individual del org~ 

nismo. Representa alrededor del 45 al 75 por ciento del P! 

so corporal total en el adulto proaedio. Este porcentaje -

varia con la cantidad de grasa. Coao de hecho no contiene­

agua, mientras m4s delgado sea el individuo mayor serl la -

proporción de agua de su peso corporal total, El lactante, 

hasta los 12 meses de edad, tiene la aayor proporción de 

agua corporal. En adultos jóvenes, el proaedio es del 63 -

por ciento en varones y 52 por ciento en mujeres. En el an 

ciano, disminuye el total de agua corporal. 

Se puede considerar que el agua corporal se encuen 

traen dos grandes coapartimientos: 

1, El agua en el interior de las celulas, que suele -

ser el 30 a 40 por ciento del peso del oraanino. 

2. Agua en los espacios intercelulares, formada por -

plasma 4.2 por ciento, liquido intersticial 16 por 

ciento y linfa 2 por ciento. 

PERDIDAS DE AGUA 

El organismo pierde agua por los riftones, los pul-



s 

mones, la piel y el tubo digestivo. En el adulto noraal, -

estas últimas son muy pequeftas. En promedio, la pErdida 

diaria de agua es de unos 1500 ml por los riftones y alrede­

dor de 1000 ml por la piel y pulaones. 

La pErdida de agua por la piel y pulaones aumenta­

cuando hay: 

a. Mayor frecuencia respiratoria 

b. Fiebre 

c. Medio ambiente caliente y seco 

d. Lesi6n de la piel (quemaduras). 

La pErdida de agua por los riftones varta con la 

carga de solutos y la concentraci6n de honaona antidiurEti­

ca. El aumento de la primera obliga a los riftones a excre­

tar suficiente orina para eliminar los solutos hacia la ve­

jiga. La hormona antidiurética controla la resorci6n de 

agua en los tubos contorneados distales. cuando su concen­

traci6n aumenta hay mayor resorci6n de agua, que a su vez -

determina aumento de concentraci6n de la orina. 

B. ELECTROLITOS 

Naturaleza de los electrolitos. Los compuestos-· 

qu1micos en soluci6n pueden comportarse en dos formas. En-
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un grupo las mol6culas pueden peraanecer intactas, es decir, 

no se disocian; no son electrolitos. Como ejemplo en el 

agua corporal tenemos la urea, dextrosa y creatinina. El -

otro grupo de compuestos se disocia cuando estin en sol~ 

ci6n, para formar iones. Este proceso se conoce como ioni­

zaci6n y los compuestos que se comportan de esta manera se­

denominan electrolitos. 

Los iones, qutl son las parttculas en que se dis~ -

cia el electrolito tienen carga el6ctrica. Por ejemplo, el 

cloruro de sodio al disolverse en agua proporciona iones s~ 

dio (Na•) y iones cloruro (Cl-). 

Cationes y aniones. Faraday fue el prillero en 

usar el t6mino "electrolito". Demostr6, que si en una so­

luci6n de electrolitos se colocan electrodos, la corriente­

e16ctrica es llevada a trav6s de la soluci6n por 4tomos o -

aol6culas con carga el6ctrica. 

Entre los cationes del agua corporal se encuentran 

el sodio (Na•), potasio (K•), calcio (Ca••) y magnesio (Mg••). 

Los aniones incluyen cloruro (Cl-), bicarbonato (HC03), fo! 

fato (HP04-), sulfato cso4"), iones de ácidos inorgánicos c~ 

ao lactato, piruvato, acetoacetato y muchos proteinatos. 
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DJSTRJBUCJON Y DETERNJNACION DE LOS ELECTROLJTOS 

Todos los espacios del organisao que presenten 

agua, contienen electrolitos, pero la concentración y com~ 

sición electrolltica es diferente en cada uno de estos esp! 

cios. 

La actividad fisiológica y qulmica de los electro­

litos es proporcional a la cantidad de partlculas por un! -

dad de volumen, y mis directamente al total de cargas elEc­

tricas por unidad de voluaen (mEq/1). El peso de los elec­

trolitos por unidad de.volumen (ag/100 ml) no indica direc­

tamente la cantidad de iones o cargas elEctricas que llevan. 

Vaaos a exponer un ejemplo auy sencillo, para ilu! 

trar la importancia de dete1"111inar ailiequivalentes en lugar 

de miligramos: si a una fiesta invitamos 1000 Kg de niftos­

y 1000 Kg de niftas, no estamos seguros de invitar una can­

tidad equivalente de niftos y niftas; pero si invitamos 10 -

niftos y 10 niftas, sin tomar en cuenta su peso, tendremos la 

seguridad de que la cantidad de.niftos será equivalente a la 

de las niftas. 

Los electrolitos de los llquidos corporales deben­

expresarse en tErminos de actividad qutmica, es decir, "equ! 

valentes". 
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El t6raino adecuado es ailiequivalentes por litro-

(mEq/1). 

La cantidad de mEq/L se deriva de los miligramos -

por litro, multiplicados por la valencia y divididos por el 

peso at6mico: 

mEq/L mg/100 al x 10 x valencia 
peso at6aico 

l.a conversi6n de mg/100 al a 11Eq/L es como sigue: 

a) 100 111 de plasma normal contienen 10 11g de Calcio, 

por lo tanto un litro de plasma tendr4 100 ag de -

Calcio, es decir: 

b) 11Eq/L 

donde: 

10 mg/100 ml x 10 • 100 mg/L 

100 X Z 
40 s 

100 • 11g/L 

Z • valencia del Calcio (Ca••) 

~O peso atómico del Calcio. 

En otra forma se JJUede llegar al miS1110 resultado,­

es decir, si nosotros consideramos que una miliraol de Calcio 
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equivalente a 40 mit ; 10 ~, de Calcio en 100 al -

de plaS11a (100 ag/L), hay Z.5 ailiaoles/L, es decir: 100/40 

• 2.5; sin eabargo, coao su valencia es 2 cea••) y estos -

dos equivalentes elfctricos deter11inan que, cada ailiaol 

del Calcio contenga Z ailiequivalentes, por lo cual: 

Z.5 x Z • 5 11Eq/L. En foraa s•ejante, para calcular los -

ailiequivalentes de Sodio o cloruro por litro en una sol~ -

ci6n de NaCl al 0.9 por 100 (0.9 g/100 al), podemos utili-­

zar los cflculos siguientes: 

11Eq/L (NaCl) 900 (ag/100 al) x JO x 1 • 9000 
58.5 ff:1' 

por lo tanto: 

aEq/L (NaCl) • 154 

Este resultado corresponde a los iones de Sodio o­

de cloruro, porque se dividi6 el peso total de abos iones­

en soluci6n, entre el peso 11olecular. 

Co110 los míliequivalentes deteraínan la cantidad -

de ligaduras electrovalentes que hay en la soluci6n, 100 

mEq de cationes, siempre estln equilibrados por la misaa 

cantidad de 11Eq de cloruro, bicarbonato u otro ani6n, con -

el que est6 coabinado el cati6n. 
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COMPOSICION ELECTROLITICA DE LOS COMPARTIMIENTOS -

DE Ll~IDOS 

Establecida la unidad de medida, vamos ahora a ver 

la c011posici6n electrolltica noraal de los ltquidos del or­

ganismo en sus tres distintos coapartiaientos, los cuales -

son: 

a) INI'RAVASCULAR {Plaaa en el interior de los vasos 

sangulneos) 

b) INTERSTICIAL (liquido en los espacios intercelula­

res en los tejidos) 

c) INTRACELULAR (agua dentro de las c6lulas). 

En el individuo sano, la cantidad de mEq/L de los­

electrolitos del pla•a varia dentro de limites auy estr~ -

chos; lo cual pod•os observar en la siguiente tabla: 

Sodio 136.0 145.0 aEq/L 

Potasio 3.5 5.0 .. 
Calcio 4.3 5.3 .. 
Magnesio 1.5 2.5 .. 
Cloruro 100.0 106. O .. 
Fosfatos 2.6 3.2 

Bicarbonato 24. O 31. O .. 
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El plasaa intravascular y los liquides interstici! 

les suelen agruparse como liquido extracelular. La difere! 

cia principal entre el liquido del plaS11a y el intersticial, 

depende de la gran concentraci6n de protelnas del priJlero;­

por lo dea4s ambos son muy siJlilares. 

La composici6n del liquido se d4 por cifras aprox! 

aadas, porque su concentraci6n electrolltica, varia un poco 

según los tejidos. 

El liquido celular se caracteriza por una gran CO! 

centraci6n de potasio y fosfato y protelnas en abundancia. 

En las figuras que aparecen, en la siguiente hoja, 

se ilustran los valores noraales de los llquidos de los c~ 

partiJlientos del cuerpo (lntravascular, Intersticial e I! -

tracelular): 
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PRESION OSMOTICA 

La mayor parte de las membranas del organismo son­

semipermeables; es decir, dejan pasar con libertad las mo-

16culas de agua y muchas otras sin carga, pero impiden par­

cial o totalmente el libre paso de molfculas grandes y io -

nes cargados. 

Si se coloca una soluci6n que contenga gran canti­

dad de parttculas no permeables (como dextrosa} de un lado­

de una membrana semipermeable y en el opuesto otra con un -

ndmero relativamente menor de parttculas no permeables di -

sueltas, el agua pasará a trav6s de la membrana semiperme!· 

ble de la soluci6n de menor a la de mayor concentraci6n ha! 

ta que se iguala en aabos lados. 

Si se aplicaran fuerzas en este movimiento de agua 

se podrta medir una presi6n, que se ha denominado presión -

osm6tica. 

Como ya se explic6, el miliequivalente determina -

la actividad qutmica y fisiológica de un electrolito, y de­

pende de las cargas i6nicas que hay en una solución de 

electrolitos. La unidad de medida de la actividad osmótica 

de una solución es el miliosmol. El miliosmol mide la can­

tidad de trabajo que pueden realizar las partfculas dísuel-
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tas al atraer liquido a través de una membrana semiperme~ -

ble. La actividad osmótica depende de la cantidad de part! 

culas verdaderas en solución, cualquiera que sea su carga.­

Por lo tanto, los electrolitos ionizados o no, o incluso 

substancias no íonizables como glucosa, urea, etc., ejercen 

efecto osa6tico. Sin eabargo, el sodio y el cloruro deter­

ainan las principales fuerzas 0S111dticas en el l[quido extr! 

celular. 

CONTRIBUCION DE LOS DIVERSOS COMPONENTES DEL SUERO tlJMAI'«) -

NOR'IAL PARA LA PRESION OSMOTICA TOTAL DEL SUERO 

<DIPONIM'E Concentraci6n Pres idn ósííííStica A>rcentaje de-
aedia de agua la Presi6n Os-
11Eq/L Miliosaoles/Jc¡ m6tica total 

Sodio 142 139.0 48.3\ 
Potasio 5 4.9 1.7 
Calcio 2.5 1.2 0.4 
Magnesio 2 1.0 0.3 
Ooruro 102 99.8 34.7 
Bicarbomto 27 26.4 9.2 
Proteinato 16 1.0 0.3 
Fosfato 2 1.1 0.4 
~fato 1 0.5 0.2 
Aniones Or¡4nicos 3.S 3.4 1.2 
Urea 30(mg/100 111) 5.3 1.8 
Glucosa 70(mg/100 ml) 4.1 1.4 

'IOl'ALES 287. 7 mOsm/Jc¡ 
MB>IA tOM\L OBSBlVADA 289.0 íi>sallig 
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TONICIDAD 

La tonicidad de una soluci6n electrolftica para 

aplicaci6n por vfa intravenosa se deteniina comparlndola 

con la del liquido extracelular coao el plasaa. Una sol~ -

ci6n isot6nica ejerce la misma presi6n osa6tica que el l! -

quido extracelular; en la hipert6nica la presi6n es aayor­

Y una hipot6nica es aenor. 

El grado de tonicidad peniite deteniinar: si no -

es peligroso aplicar la soluci6n por hipoderaoclisis (bajo­

la piel, en lugar de la vta intravenosa), o si los gl6bulos 

rojos no auaentarln ni disainuirln de voluaen cuando la so­

luci6n se aezcle con la sangre. 

C. PREPARACIONES INYECTABLES 

Heaos hablado acerca de lo que es un suero; ahora 

mencionaremos su preparaci6n. 

En general, las preparaciones inyectables, son las 

soluciones, suspensiones o emulsiones esterilizadas, envas! 

das en recipientes adecuados, que se destinan para ser i~ -

troducidas al organismo parenteralmente por diferentes vias: 

a} Su bcu Unea 
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b) lntradfraica 

e) Intraauscular 

d) Intravenosa 

e) Intrarraqutdea 

f) Epidural 

g) Intra-articular 

Son a¡rupadas de acuerdo a la si¡uiente clasifica· 

ci6n: 

1. Medicamentos ltquidos: soluciones o suspensiones· 

previaaente preparadas para uso inyectable. 

2. S6lidos secos o llquidos concentrados que no CO! • 

tienen aortiguadores, diluyentes ni otras sustan­

cias. Al agregarles solventes apropiados producen 

soluciones que satisfacen las especificaciones re· 

queridas. 

3. Las aismas preparaciones (2), excepto que continen 

uno o mis amortiguadores, diluyentes u otras su!· 

tancias. 

t. S6lidos a los que se agregan alg4n flutdo adecuado, 

para obtener suspensiones que no se destinan para· 

ser inyectables por vta intravenosa o intrraqutdea, 
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s. S6lidos anhidros, a los que se les a¡re¡a alg4n V! 

hlculo adecuado para obtener suspensiones que van­

a satisfacer las especificaciones requeridas. 

Las soluciones acuosas inyectables, preparadas por 

el fabricante o en el aoaento de •plearse, deben ser: 

a) Llmpidas, sin partlculas en suspensi6n, a4n de! 

puls de a¡itarse. 

b) En ¡eneral, su pH debe ser cercano a la neutral! -

dad, aunque en ocasiones varia, segdn la prepar! -

ci6n de que se trate o para permitir su conserv! -

ci6n. 

c) Esot6nicas, para lo cual se pueden agregar sustan­

cias salinas u orglnicas, a fin de igualar la pre­

sidn osa6tica de los diversos llquidos del org! 

nisao. 

d) Deben satisfacer las especificaciones de la Prueba 

de pir6genos; los pir6genos son sustancias que 

producen un aumento brusco de temperatura -Reaf 

cidn febril-, probablemente polisaciridos compl! -

jos puestos en libertad como productos metab61icos 

durante el crecimiento bacteriano. 
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Para la prueba de los mismos, se utilizan conejos, 

a los cuales se les aplica una inyecci6n intravenosa nonal 

de una muestra tomada de la soluci6n qu~ se est6 preparando 

y se anota la reacci6n de la temperatura rectal del animal­

en cuesti6n. 

Las soluciones oleosas deben ser llapidas a t8°C. 

Cuando se menciona soluci6n intravenosa de alto vo 

lumen, se quiere decir que se trata de una soluci6n inyect! 

ble destinada para su uso intravenoso y que esti envasada -

en recipientes que contienen 100 ml o mis. 

VEHiaJLOS 

Los principales son: agua inyectable, la cual de­

be satisfacer las especificaciones correspondientes, inclu­

yendo la prueba de pir6genos. 

Algunos aceites vegetales o ésteres de 4cidos gra­

sos de peso molecular elevado; mono o diglecéridos sint6ti 

cos; y otros compuestos en funciones de alcholoes libres o 

esterificados, empleados solos o mezclados. 

La soluci6n inyectable de NaCl o el suero de Ri~ -

ger se pueden usar total o parcialmente en lugar del agua -
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inyectable, a menos que se especifique otra cosa. 

El cloruro de Sodio se puede agregar a las soluci~ 

nes en suficiente cantidad para hacerlas isotónicas. 

D). ESTERILIZACION 

Las preparaciones inyectables se fabrican por di -

versos procedimientos, en los cuales se deben observar las­

precauciones necesarias para evitar la contaminaci6n, y ad! 

m4s, someterlas a algdn proceso de esterilización seleccio­

nado, segGn la preparaci6n de que se trate; tomando en 

cuenta sus caractertsticas fisicoqutaicas. 

Los principales mEtodos que se pueden aplicar son­

los siguientes: 

1. Vapor bajo presi6n: este proceso ee lleva a cabo­

en autoclaves, empleando vapor saturado bajo pre -

si6n, o con un tiempo de exposici6n variable y un­

rango de temperatura entre 100 y 121ºC. 

2. Calor seco: se lleva a cabo entre 150 y 170°C, d~ 

rante 2 a 4 horas, en esterilizadores diseftados e! 

pecificamente para este fin, que son calentados 

por medio de electricidad o de gas. 
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3. Filtraci6n asEptica: consiste en la separaci6n f! 

sica de los aicroorganisaos que contaminan ciertos 

productos fanuc"'ticos, por adsorci6n sobre·~ 

dios filtrantes de diferente composici6n y diver -

sas formas. 

4. Proceso de tindalizaci6n: empleando teaperaturas­

entre 56°y 100ºC, durante un tiempo de exposici6n­

que depende del mlmero de calentaaientos, con i! -

tervalos variables entre 3 y 24 horas y de presen­

cia de un coapuesto bacteriost4tico. 

s. Medio gaseoso: algunos productos sensibles al ca­

lor se esterilizan, exponiEndolos a los gases de:-

6xido de etileno, formaldehido, ozono, oxido de 

propileno, etc., bajo condiciones determinadas de­

duraci6n, temperatura, humedad y concentraci6n. 

6. Radiaci6n penetrante: algunos tipos de productos­

farmacEuticos se esterilizan por medio de rayos 

gamaa o rayos cat6dícos; esta tEcnica es convenie! 

te para productos sensibles al calor, La dosis de 

energta aceptada por medio de esta tEcnica es de -

2.5 megarads. 
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VOWMEN DE LOS ENVASES 

Los envases de las preparaciones inyectables se 

pueden llenar con un ligero exceso respecto al volumen ind! 

cado en el marbete, para permitir la extracci6n total del -

volumen deseado. El exceso de voluaen noainal se indica en 

la tabla siguiente: 

VCI.I.MEN ?DIIW. 
DI> ICAIIO P.N B. 

MARBEl'E 

O.Sal 
1 .o al 
2.0 al 
5.0 al 

1 O. O al 
20.0 al 
30.0 111 
SO.O al o 11is 

RECIPIENTES 

BCCES> DE VOUNEN 

Para U<f,lidos a6viles Para U(f.lidoS viscosos 

0.1 O al 0.12 al 
o. 1 O al 0.1 S 111 
0.15 al o. ZS al 
O. 20 al o.so 111 
O.SO al 0.70 111 
0.60 ml 0.90 111 

0.80 111 1.20 ml 
2 por ciento 3 por ciento 

Son envases de vidrio o de plistico, claros, inco­

loros o de color ~mbar, transparentes, para permitir la in~ 

pecci6n de su contenido. No deben modificar: la naturale­

za f Is ica o qu 1m ic a de 1 as pre par ac iones, su po tenc ia, su -

calidad o pureza. El tipo de vidrio adecuodn nn~n rn~" ---
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paraci6n par~nteral se indica, generalaente en la aonogr! -

fla respectiva. 

ROTULACION 

Abarca todos los marbetes, etiquetas y otras indi­

caciones escritas, impresas o dibujadas, directamente sobre 

el envase de una preparaci6n o sobre papel, material plast! 

co o de otra clase, adheridos al mismo, o a la caja-empaque 

que lo contenga, 

El tErmino etiqueta o marbete, debe expresar: 

1, Noabre de la preparaci6n. 

2, En el caso de una preparaci6n liquida, el tanto por 

ciento o la cantidad del medicamento o medicaae! -

tos contenidos en un volumen deterainado, aenci~ -

nando los ingredientes necesarios para ajustar el­

pH o para hacer isot6nica la preparaci6n, por su -

nombre o por su efecto. 

3. En el caso de una preparaci6n seca, la cantidad 

del principio activo, el nombre o la composici6n -

del o los diluyentes y la cantidad por usarse. 
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4. El noabre y la propozci6n del conservador agre¡~ · 

do. 

s. La v1a de adllinistraci6n. 

6. Las condiciones de conservaci6n. 

7. La fecha de expiraci6n, en caso de ser necesario. 

8. Nombre del fabricante o del distribuidor. 

9. Un ndmero identificador del lote, que se refiere· 

a la relacidn completa de fabricaci6n, incluyendo· 

las operaciones de llenado, esterilizacidn y eti -

quetado. 

FUNDAMENTOS DEL ANALISIS VOLUMETRICO 

En el an4lisis volum6trico la cantidad de substan­

cia que se busca se determina de for11a indirecta midiendo -

el volumen de una disolucidn de concentraci6n conocida, que 

se necesita para que reaccione con el constituyente que se­

analiza o con otra substancia qu1micamente equivalente. El 

proceso de adici6n de un volumen medio de la disolucidn de­

concentración conocida para que reaccione con el constitu · 

yente buscado, se denomina valornci6n. La disolución de 
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concentracidn conocida es una disolucidn patr6n, que puede­

prepararse en fona directa o por nonalizacidn aediante 

reaccidn con un patrdn primario. El punto final de la val~ 

racidn se aprecia por un cambio brusco de alguna propiedad­

del sistema reaccionante, estiaado aediante un indicador; -

este cambio deberla presentarse idealaente en el aoaento en 

que se haya aftadido una cantidad de reactiwo equivalente a­

la de substancia buscada, es decir, en el punto estequioa,­

trico de la reaccidn. 

RE~ISITOS FUNDAMENTALES 

Para que un proceso sea susceptible de ser aplica­

do en un método volumEtrico debe c1111plir con un cierto nder 

ro de exigencias: 

1. La reaccidn entre el constituyente buscado y el 

reactivo debe ser sencilla; la reacci6n sirve de­

base a los c4lculos. 

2. La reacci6n debe ser estequiomftrica; los c4lc~ -

los a efectuar con los datos exigen una reacci6n -

definida. 

3. La reacci6n debe ser r4pida, con objeto de que la­

valoraci6n pueda realízarse en poco tiC!lllpo. 
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4. La rea~ci6n debe ser completa en el momento que se 

ha aftadido cantidades equivalentes (estequiomftri­

cas) de las substancias reaccionantes, lo cual pe[ 

mite que puedan realizarse c4lculos. 

S. Debe disponerse de una disoluci6n patr6n como reaf 

tivo valorante. 

6. Debe existir un indicador que seftale el punto fi -

nal de la valoraci6n. 

7. Deben utilizarse aparatos de medida exactos (bure­

tas, pipetas, balanzas, etc.) 

2.2 TIPOS DE REACCIONES EN VOLUMETRIA 

Bas4ndose en el tipo de reacciones estequiomftr! 

casque tienen lugar entre las soluciones valoradas y los -

elementos o compuestos que se desea cuantiar, podemos divi­

dir la voluaetrta en cuatro grandes grupos. El primero de­

ellos comprende los m6todos que se basan en la neutraliz! -

ci6n mutua de soluciones valoradas y la soluci6n que consti 

tuye el problema; es decir, este grupo se refiere a reaf -

ciones de intercambio de iones 4cidos por iones alcalinos o 

viceversa; es por esto que lluamos a este grupo VOLUMETRIA 

POR NBJTRALJZACION, el cual se subdivide en dos: Acidime -
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trta y alcalimetrta. 

El segundo grupo se refiere a los métodos que se· 

fundan en reacciones en las que tampoco hay cambio de vale! 

cia entre los elementos que intervienen; son reacciones de 

substitucidn que se caracterizan por dar lugar a la fol'II~ • 

cidn de precipitados; por esta raz6n, tambifn se designa · 

a este grupo VOLUMETRIA POR PRECIPITACION. 

El tercer grupo volumftrico es el mis reciente y· 

como en los anteriores, tampoco en Este se observa como fu! 

damental el cambio de valencia del elemento a determinar; · 

no se fundan en la neutralizaci6n, ni la fol'llaci6n de prec! 

pitados en base estequiomftrica para los cálculos; en cu­

bio tienen una caracterlstica en la que se funda la difere! 

cia de este grupo y es la formaci6n de compuestos complejos 

o de coordinaci6n, en los que interviene una substancia or· 

gAnica de caracterlsticas especiales, por una parte, y i~ · 

nes metAlicos por la otra; la soluci6n valorada contiene· 

el compuesto orgAnico que formará el complejo; el nombre· 

que recibe este grupo es el de COMPLEJOMETRIA. 

El cuarto y último grupo de la volwnetrfa lo cons­

tituyen métodos basados en el intercambio de electrones en­

tre un reactivo valorado y la substancia por cuantear, o 

sea que se trata de reacciones de oxidaci6n-reducci6n (R~ -
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dox). 

Este grupo se conoce con el nombre de OXIDIMETRIA­

y se subdivide en cuatro subgrupos designados cada uno S! -

gún el nombre del reactivo oxidante empleado. Los subgry_ -

pos son: Permanganimetria, Yodometria (métodos yodiaétr! -

cos y yodométricos), Dicromatometrta y Ceriometrla. 

A). VALORACIONES ACIDO-BASE EN DISOLVENTES NO ACUOSOS 

La valoración de los leidos y bases orglnicas en -

medio acuoso es de aplicación muy limitada debido a la ese! 

sa solubilidad en agua de la mayor parte de estos compue! -

tos, por lo que la fuerza leida o blsica es tan pequefta, 

que no es posible conseguir puntos finales netos. 

A partir de 1927 han aparecido métodos para llevar 

a cabo estas valoraciones en disolventes no acuosos y gr! -

cias a esta técnica se pueden valorar actualmente muchos 

compuestos orgánicos, que, aunque en medio acuoso presentan 

débil fuerza ácida o básica, se comportan como ácidos o ba­

ses fuertes en disolventes como ácido acético glacial, dio­

xano, acetonitrilo, mezcla (1:1) de etílenglicol e isoprop! 

nol, benceno, cloroformo, acetato de etilo y otros compues­

tos. 
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como disolventes 4cido acftico glacial y etilenglicol-iso-­

propanol (1 :1). Se utiliza a veces coao reactivo valorante 

cloruro de hidr6geno gaseoso disuelto en el disolvente org~ 

nico, pero el reactivo m4s adecuado es la disoluci6n de 

leido percl6rico en el disolvente. En algunas ocasiones d! 

be trabajarse en ausencia total de agua; en este caso, 28-

o 30\ de agua que acoapafta al 4cido percl6rico se eliaina -

por adicidn de anhldrido acftico, que reacciona con ella 

dando leido acftico glacial. Este aftodo se utiliza en la­

valoracidn de uinas, aaino4cidos y sales alcalinas de 4ci­

dos carboxllicos dfbiles. Una gran cantidad de sales inor­

g4nicas pueden valorarse coao bases si se disuelven en 4ci­

do acftico glacial. Los indicadores noraalaente utilizados 

son rojo de •etilo, naranja de metilo aodificado, violeta -

de aetilo y violeta cristal. 

B). TITIJLACIONES DE OXIDOREIHJCCION 

Las titulaciones de oxidoreduccidn, o redox, invo­

lucran reacciones en las que se produce una transferencia -

de electrones entre la substancia reaccionante y la titula! 

te. 

La semircacci6n: 
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tiene un potencial normal, Eº, de +0.54 V. Este valor es -

intenaedio entre el de los reductores fuertes y el de los -

oxidantes fuertes. Por una parte, el yodo puede reducirse­

• ion yoduro con reductores tales coao arsfnico (111) (esto 

es, arsenito), estallo (JI) y tiosulfato, y por consiguiente, 

estos agentes se pueden titular directamente con una sol~ -

ci6n de yodo. Por otra parte, el ion yoduro se oxida a yo­

do por la acci6n de oxidantes como el permanganato, cromato 

o cobre (11), pero el uso de una soluci6n de yoduro como t! 

tulante es iapr,ctico. Para eliminar estas desventajas se­

aftade un exceso de yoduro de potasio a la soluci6n problema, 

y el yodo liberado se titula con soluci6n valorada de un -­

agente reductor, generalmente tiosulfato de sodio. A los -

aftodos en los cuales se usa yodo coao titulante se les 11~ 

aa determinaciones yodia6tricas, mientras a los mftodos que 

utilizan tiosulfato se les denomina yodomftricos. 

INDJCACION DEL PUNTO FINAL; INDICADOR DE ALMIDON 

El color de una soluci6n de yodo es suficientemen­

te intenso para permitir una autoindicaci6n, pero solamente 

cuando no est4n presentes otras substancias coloridas. Se­

prefiere por lo tanto emplear un indicador, siendo el almi­

d6n el más com6n. El almid6n "soluble" forma un complejo -

de intenso color azul con el yodo. Bastan cantidades minús 
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innecesarias las pruebas en blanco. El color azul desapar! 

ce al calentar pero reaparece al enfriarse. Cuando el yodo 

se titula con tiosulfato, el alaid6n s6lo se aftade cuando· 

ya ha reaccionado la mayor parte de yodo; de otra foraa, -

la desaparici6n del color azul en el punto final resulta·· 

muy poco definida. Las soluciones de almid6n que tengan•! 

cho tie111po de haber sido preparadas, pueden producir un co­

lor rojo o violeta con el yodo, pero esto no afecta a la d! 

finici6n del punto final; sin embargo, este color debe to­

marse como una indicaci6n de que es conveniente re•plazar­

la soluci6n indicadora. 

C). TITIJLACIONES POR FORMACION DE COMPLEJOS 

Las titulaciones por formaci6n de complejos invol~ 

eran reacciones de foraaci6n de un complejo soluble de coor 

dinaci6n. En teorta, toda reacci6n de formaci6n de coaple· 

jos podrla aplicarse como tEcnica volumEtrica siempre que -

(1) la reacci6n alcance el equilibrio con suma rapidez lue­

go de cada adici6n de substancia titulante (Z) las situaci~ 

nes de interferencia no intervengan (como la formaci6n suc! 

siva de varios complejos, ocasionando la existencia, duran­

te la titulaci6n, de concentraciones significativas de m4s­

de un complejo en soluci6n), (3) exista una reacci6n de in­

dicador capaz de localizar el punto de equivalencia est! 

quiométrico con exactitud razonable. (4) El pH es determi-
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nante para la formaci6n del complejo soluble. 

VALORACIONES CON EDTA 

En los aftos 1940, Schwartzenbach introdujo un i)! -

portante grupú de reactivos que foTI1an coaplejos quelatos -

con los metales. Gran parte de estos compuestos son icidos 

aminopolicarboxilicos, siendo el mls importante el leido -­

etilendinitrilotetracftico, (HOOCCH2) 2N-CH 2-cH2-N(CH2COOH) 2, 

llamado nonnalmente leido etilendiaainotetracEtrico o EDTA. -

Este compuesto es un icido tetrapr6tico, que se representa­

abreviadamente por H4Y. El icido es insoluble en agua, pe­

ros~ sal dis6dica, es Na2H2Y, es soluble y es Este el com­

puesto com4ruaente utilizado coao reactivo. Este reactivo -

forma complejos solubles, de estabilidades muy diversas con­

todos los cationes. En todos los casos, el EDTA reacciona­

con el cati6n en relaci6n aolar 1:1, asi 

Debido a la relaci6n 1:1, los cAlculos de equili -

brio son mAs sencillos que para los demás complejos, en que 

pueden formarse distintos complejos en etapas sucesivas. La 

ecuaci6n anterior indica que cuando mis pequefta sea la con! 

tante de formaci6n del complejo metal-EDTA, mis alto debe -

ser el pH de la disoluci6n para que pueda formarse el c0111 -
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plejo. En general, los complejos con cationes divalentes • 

son estables en disoluci6n alcalina o débilmente leida, los 

de cationes trivalentes son estables a pH de 2 6 1 y los C! 

tiones tetravalentes son estables en disoluci6n fuertemente 

leida. 

INDICADORES DE TITIJLACIONES COMPLEJIMETRICAS 

Existen varias posibili~ades para indicar el punto 

final de una titulaci6n complejimftrica, incluyendo la for­

maci6n de un precipitado y el uso de indicadores redox o•! 

todos instrumentales, sin embargo, la tfcnica más generali· 

zada se basa en la indicaci6n visual con un indicador fom! 

dor de complejos. Los indicadores metalocr6micos, o siapl! 

mente indicadores de metales, forman c011plejos coloridos 

con el ion metUico, y el color del indicador "aetalizado", 

es diferente al de la forma 1 ibre o "no metal izada". 

El valor de la constante de estabilidad del compl! 

jo indicador·metal debe ser lo suficientemente alto para 

evitar su disociaci6n, pues esto causarla una mala defin! -

ci6n del punto final. Por otra parte, debe ser tambifn su­

ficientemente más bajo que el de la constante del complejo­

metal titulante, para que permita separar totalmente el me­

tal del co111plejo del indicador, al lleJlur el punto final. 
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El equilibrio del indicador y la expresi6n de la -

constante de estabilidad del c011plejo indicador-aetal toman 

la siguiente forma, en la cual se welven a omitar las car­

gas por no ser necesarias en la discusi6n: 

M • In< :l> Nin 

Kst,Mln 

N • 1st,Mln 

pM • Log r.:st,Mln - Log ~!r 
La situaci6n ideal serta aquella en la que el V! -

lor de pH en el punto aedio del intervalo de transici6n de­

color, fuera idfntico al correspondiente al punto de equiv! 

lencia de la titulaci6n. Sin eabargo, en las deteJ"lllinacio­

nes pr4cticas es suficiente con el intervalo quede situado­

en la parte casi vertical de la curva, con lo cual la titu­

laci6n se lleva hasta la desaparici6n de uno de los colores 

llllite. También existen indicadores de metales que fonaan­

coaplejos diferentes al tipo 1:1. El tratamiento teórico -

resulta entonces un poco más complicado pero las considera­

ciones prácticas son iguales a las ya descritas. 
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Los indicadores de aetales foraan complejos no so­

lo con los iones aetAlicos, sino tabifn con protones, lo -

cual equivale a un c011portaiento icido-base. Por cons! 

guiente, el pH de la soluci6n es un aspecto de gran illpor-­

tancia y no s6lo por la necesidad de considerar la constan­

te condicional de estabilidad del coaplejo del indicador. 

Consid6rese coao ejeaplo el eriocroao negro T, tl· 

pic~ indicador de aetales, de uso muy coadn en las titul! -

clones con EDTA. Esta substancia es un Acido tripr6tico en 

el cual uno de los protones corresponde a un icido relativ! 

áente fuerte mientras que los otros dos son de caracterfst! 

cas d6bilmente 4cidas. Por consiguiente, se puede represen 

tar coao H2D". El eriocroao negro T tiene efecto Acido-ba­

se y los caabios de color con sus respectivos limites de 

pH son: 

rojo<-PH 6-7,.azul<-pH 1 t -t 2->anaranjado 

(pK 3 1, 6,3} 

Todos los complejos met4licos del eriocromo negro­

r son rojos, aunque el tono exacto depende del metal. Para 
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poder •plear este colorante coao indicador de aetales con­

un viraje de color perfectamente apreciable, es necesario -

que el pH de la soluci6n sea superior a 7 e inferior a 11 -

Entre estos limites se logra un cambio de color de rojo del 

complejo metAlico, al azul de i~··~qdor libre. 

ENfASCARAMIENTO 

El enmascaramiento es un proceso que impide la ac­

ci6n de las sustancias causantes de interferencias, por ae­

dio de la adici6n de un reactivo apropiado, sin separar del 

sistema dichas sustancias. El enaascaruiento se puede lo­

grar por precipitaci6n, oxidaci6n, reducci6n, foraaci6n de­

complejos o por una combinaci6n de estas t6cnicas. El e! -

mascaruiento es un proceso muy átil en auchas de las ruas 

de la qulllica analltica. Sin embargo, y debido a que se~ 

plea con mucha frecuencia en las titulaciones con EDTA, y a 

que la mayorta de las técnicas de enaascaruiento se basan­

en la formaci6n de un coaplejo. 

El EDTA se utiliza extensamente como agente enmas­

carante para evitar las reacciones caracterlsticas de los -

cationes sencillos. Su efecto depende de varios factores,­

como el pH (pues la áltima etapa de la ionizaci6n del H4Y -

es muy débil), la estabilidad del complejo metal-EDTA y la­

extensión con que tenga lugar la reacción para la que se 
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trata de enmascarar el cati6n. El color de los cationes 

sencillos, como el del cobre, cobalto, niquel, cromo, etc., 

se exalta por formación del complejo aetal·EDTA, haciendo· 

la disolución con frecuencia apta para la medida espectrof~ 

tom6trica. 

Como agente e1D11ascarante, el EDTA inhibe la preci· 

pitación de los hidróxidos de los cationes divalentes y tr! 

valentes con amoniaco; de los sulfuros de zinc, ntquel, c~ 

balto y manganeso; de calcio con oxalato; de ntquel con· 

dimetilglioxima, etc. En presencia de ETAD el hierro (III} 

no da color con tiocianato, y s6lo el mercurio y la ~lata· 

dan reacción positiva con ditizona. En disolución amonia · 

cal el EDTA disuelve a todos los hidróxidos y fosfatos met! 

licos y tubi6n al sulfato de bario y a muchos otros co!_ 

puestos insolubles. 

A continuación se dan sólo algunos ejemplos de 

substancias enmascarantes y sus aplicaciones, usando coao -

reactivo solución valorada de EDTA. 

En solución alcalina: 

La trietanolamina enmascara: Fe3• y Mn3• 

se pueden titular: Ca y Ni 

El 2.3 diaercapto propanol eruaascara: 
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Se pueden titular Ni, Mn, l•lg y Ca 

El ion cianuro emascara: 

Fez+ coz+ Niz+ Ag+ cu• Haz+ znZ+ y Cdz+ 

Se pueden titular Ca, Sr, Ba, Mg, Pb y Mn 

En soluci6n 4cida: 

La tiosemicarbazida enaascara: HgZ+ 

Se pueden titular: Pb, Bi, Cd, Zn y Pb a pH 5-6. 

La 1, 10 fenantrolina enaascara: Coz+ NiZ• MnZI 

znZ• Cdz+ 

Se pueden ti tul ar: Pb y Al. 

D). TITIJIJCIONES DE PRECIPITACION 

Las titulaciones de precipitaci6n pueden describí! 

se coao aquellas en las que la reacci6n de titulaci6n prod! 

ce un precipitado o sal poco soluble. En teoria, cualquier 

reacci6n de precipitaci6n podria adaptarse a una tEcnica v~ 

lua6trica, siempre que (1) la reacci6n de precipitaci6n al­

cance velomente el equilibrio, luego de cada adici6n del -

titulante, (Z) no se produzcan situaciones de interferencia 
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(coprecipitaci6n, oclusi6n de iones extraftos, aclsorci6n, -­

etc.), (3) se disponga de un indicador capaz de localizar -

el punto de equivalencia estequioa6trico con exactitud raz! 

na ble. 

En general, existen pocos mEtodos de precipitaci6n 

empleados en an4lisis vol11116trico, en comparaci6n con la d! 

versidad de m6todos basados en neutralizaci6n, oxidoredu~ -

ci6n y procesos de formación de complejos. Sin nbargo, •! 
gunos de estos m6todos se encuentran entre los mis antiguos 

y más frecuentemente empleados de las t6cnicas volumEtricas 

y de Estos los m6todos referidos a la titulaci6n de los ha­

luros c1·, Br·, e I mediante Plata (1), denominados mEt! -

dos argentomEtricos, son posiblemente los m4s importantes. 

T JTIJLAC ION ARGENJ'OMETR ICA DE CLORUROS CON EL METO· 

DO DE VOLHARD 

El ion tiocinato forma una sal poco soluble de co­

lor blanco con el ion plata: 

• AgSCN 

Esta reacci6n puede aplicarse a la titulaci6n de -

un ion tiocianato con ion plata y viceversa. El hierro 

(III) y el ion tiocianato forman un complejo soluble rojo--
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-caff de fdmula Fe(SCN) 2+; por consiguiente, el hierro 

(JIJ) puede actuar como indicador de la titulaci6n. Estos­

fendaenos son aplicados a tlcnicas de retrotitul~ci6n de 

ion cloruro en una solucidn bastante leida. La solucidn 

probleaa de iones cloruro se trata con un volumen aedido de 

solucidn valorada de nitrato de plata, de tal manera que 

exista un exceso de ion plata, el cual se retrotitula con -

tiocionato de potasio. 

2.3 FLUOR<NETRIA 

Muchos tipos de especies qulaicas tienen la propi! 

dad de fluorescer es decir, absorben radiaciones de longi~ 

des de onda corta y luego emiten radiaciones de longitudes­

de onda •As larga. Bajo ciertas condiciones fstas prese! · 

tan una intensidad de fluorescencia que puede relacionarse­

flcilaente con la concentraci6n. El interls analltico se -

deriva de la extreaa sensibilidad que puede obtenerse en la 

fluorometrla cuantitativa. S6lo en raras ocasiones existe· 

alguna aplicacidn al anllisis cualitativo ya que los espec­

tros fluorescentes son muy inferiores a los de absorcidn. 

Las bases para el fen6aeno de la fluorescencia son, 

principalmente, la excitaci6n de las especies a un nivel 

electr6nico superior mediante radiaci6n 91; segundo, pErd! 

da de parte de la energla suplementaria por medio de col! -
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siones, y tercero, radiaci6n,. despufs de un periodo auy co~ 

to, de aenos energla de la que fue absorbida. 

Debe hacerse resaltar que las especies fluorescen­

tes deben ser expuestas a la radlacl6n que proaover, las 

transiciones electr6nicas antes de que la fluorescencia JIU! 

da registrarse. Puesto que esta radiaci6n ocurre frecuent! 

mente en la regi6n ultravioleta, existe una posibilidad de­

finida de promover reacciones fotoqulaicas indeseables. Si 

s6lo se induce un cambio lento, en muchas ocasiones el an,­

lisis puede todavla ser realizado manteniendo los periodos­

cortos de exposici6n a la regi6n ultravioleta. Por supues­

to, taabiEn puede investigarse la posibilidad de utilizar -

longitudes de onda mis largas. 

Entre los tipos de substancias que fluorescen, es­

t4n las sales cristalinas, los complejos de tintes y aet~ -

les y los compuestos org4nicos aroalticos y no saturados. -

"La tiamina y la r iboflav ina" pertenecen a la Cll tima categ~ 

ria y pueden calcularse directamente por medio de la fluor~ 

metrla. Sin embargo, la mayorla de los an4lisis est4n bas! 

dos en la formaci6n de una especie fluorescente de la subs­

tancia buscada. Por ejemplo, pueden determinarse trazas de 

uranio, fusionando una muestra con una mezcla de KF-NaKC03 , 

para formar una sal compleja fluorescente. En otros casos, 

la"reacci6n de formaci6n" y el anUisis se resuelven en so-
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luci6n. Por ejeaplo, el aluainio puede analizarse coao el­

quelato fluorescente fon1ado con el azul ne¡ro de pentacro­

ao. 

INSTRUMEtll'ACION. La fotoaetrla involucrada en la­

observaci6n fotoa6trica, es id6ntica a la eapleada en los -

fot6aetros de absorci6n. En efecto, los instruaentos de 

fluorescencia y absorci6n difieren como un todo, s6lo en 

dos aspectos: a) en los estudios.de fluorescencia la fuen­

te debe proporcionar la luz monocromática de gran intens! -

dad y b) la fluorescencia de una muestra es relativaaente -

débil y se mide mejor en 4ngulos rectos con respecto al haz 

incidente. Este Gltimo arreglo no es una desventaja, ya -­

que la radiaci6n fluorescente es emitida en todas direccio­

nes por la mayorta de las muestras. Sin embargo, es evide! 

te que debe darse especial atenci6n para minimizar la radi! 

ci6n dispersa, si se hacen mediciones cuantitativas de 

fluorescencias d6biles. 

Utilizando dos monocromadores y una fuente contL­

nGa potente, como por ejemplo una 14mpara de arco de xen6n, 

puede montarse un espectrofluor6metro. El primer monocrom! 

dor se coloca entre la fuente y la muestra para seleccionar 

la longitud de onda deseada para la irradiaci6n de la mues­

tra. La fluorescencia de 6sta se dispersa, entonces, util! 
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bo multiplicador. Puede aislarse una longitud de onda de -

fluorescencia particular, que se desee, o puede obtenerse -

un espectro de fluorescencia aediante la exploraci6n de las 

regiones ultravioleta y visible. 

CONDICIONES. La intensidad de la fluorescencia es 

notablemente sensible a las condiciones tales coao la CO! -

centraci6n, la presencia de substancias extraftas, el pH y -

la temperatura. Todas estas afectan la estabilidad del es­

tado electr6nico excitado, que es un factor critico o la•! 

tructura de las especies fluorescentes. _La intensidad de -

fluorescencia es proporcional a la concentraci6n de las es­

pecies sólo en soluciones diluidas sobre una regi6n SW1aae! 

te liaitada. En concentraciones auy reducidas, la eficien­

cia de fluorescencia, es decir, la proporci6n de fluoresce! 

cía con la radiación absorbida, de la mayoria de las subs­

tancias fluorescentes, es constante con la concentraci6n y­

casi igual a uno. En esta regi6n, la intensidad de fluore! 

cencia ser4 una medida de concentraci6n. Arriba de 10-3 M, 

existen muchas oportunidades para que se registren colisio­

nes entre las especies excitadas y no excitadas con cambios 

de energla y la subsecuente pErdida en forma de actividad -

térmica y la intensidad de fluorescencia decrece rlpidamen­

te. A este comportamiento se le da el nombre de extinci6n­

de concentraci6n. Es obvio que conviene establecer una cur 

va de calibraci6n para cada sistema analítico. 
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Las substancias extraAas pueden extin¡uir taabi6n­

la flurescencia. Si al aAadir una substancia sospechosa a­

una solucidn de prueba, reduce la fluorescencia, el aejor -

procedimiento es realizar una separacidn preliminar. La -

dilucidn es tubi6n efectiva en alaunos casos en los que el 

nivel de la potencia fluorescente no decrece d•asiado en -

el proceso. 

Tanto el pH coao la t•peratura son factores iapot 

tantes en la deterainacidn del punto de equilibrio en una -

gran variedad de sistemas. Un cambio estructural tan s~ -

ple coao la adicidn o la supresidn de un protdn, es sufi -­

ciente para cambiar las bandas fluorescentes o destruirlas. 

La acidez y la temperatura dptiaas para la estabilidad de -

de las especies fluorescentes, deben encontrarse en forma -

experimental. 
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Diagrama de un fluor6aetro de filtro L1 lente col! 

mador, F1 filtro primario que pasa s6lo las ultravioletas,­

F2 filtro secundario, R placa de reducci6n, H el espejo de­

superficie frontal y Gel galvan6aetro. 

2.4 LA ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA 

Coaprende el estudio d~ la absorci6n de energia r! 

diante por Atoaos neutros en estado gaseoso. 

P~INCIPIOS DE LA ABSORCION ATOMICA 

En un an4lisis de la absorci6n at6aica el elemento 

que se detel'lllina debe ser reducido al estado elemental vap~ 

rizado e introducido en el haz de radicaci6n procedente de-
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la fuente. Este proceso se logra a4s frecuentemente lleva! 

do un soluto de la muestra, coao fina niebla a una llaaa 

apropiada. 

RELACION ENTRE ABSORCION ATOMICA Y ESPECTROFOT(J(E­

TRIA DE IMISION DE LLANA 

Superficialaente, los dos 111ftodos se parecen en Cf.U!II! 

bos se basan en los hechos que ocurren cuando una •estra se­

rocta en una llama. Sin embargo, en la fotoaetrla de llaa 

la radiaci6n emitida por los 4tomos exci~ados es la que se­

relaciona con la concentraci6n, aientras que en la absor 

ci6n at6111ica la radiaci6n absorbida por los Atoaos no exci­

tados es la que se determina. La fracci6n de 4toaos excit!, 

dos por calor a un nivel particular de energfa se da por la 

ecuaci6n de Boltzaann 

donde "k", es la constante de Boltzmann (1.38 x 10·16 e!_ -­

gios/grado}, "t" es la temperatura en grados Kelvin, y Ej -

es la diferencia de energia en ergios entre el estado exci­

tado y el estado fundamental. Las cantidades "Nj'' y "N0 " -

se refieren al número de 4tomos en el estado excitado y en­

el estado fundamental, respectiv11111ente, mientras aue "P." v 
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de estados que tienen igual eneTgla en cada nivel cu4ntico. 

Mediante esta ecuaci6n v•o5 que la fTacci6n de 

átomos excitados es relativaaente pequefta en una llaaa y se 

relaciona exponencialmente con la temperatura. Asl, aie! -

tras que las variaciones de temperatura ejercen un profundo 

efecto en el número de átoaos excitados, la influencia de -

esta variable en el na.ero mucho mayor de átomos no excita­

dos es despreciable. Puesto que la absorci6n atehlica depe! 

de de anicaJDente del namero de 4tomos no excitados, la i! -

tensidad de la absorci6n no es afectada directaaente por la 
• 

temperatura de la llama. En contraste la intensidad de la-

emisi6n depende del namero de átomos excitados y es influi­

da considerablemente por las variaciones de la temperatura. 

La mayor parte de los 4tomos, probablemente en un orden del 

99\ quedan sin excitar y en condiciones adecuadas para a~ -

sorber energla radiante de las frecuencias caracterlsticas­

de sus lineas de resonancia, con transicí6n desde su estado 

fundamental a un nivel de energla m4s elevado. 

Expresi6n matemática de la ley de Beer 

Cor.sidere el sistema ilustrado: 
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Atomo en estado excitado 

,- ' 
-----·~ r--·-·--

Radiacidn 
cidente ~ 
Radiacidn in- ~-h V 

Lon¡itud de-> · Nivel de enerala 0•1 -=l 
onda 
Intensidad --ti\t0110 en estado fundaental Intensidad It 

La intensidad de la radiacidn trasaitida puede ser 

representada por la ley de Beer: 

donde: 

I0 • Intensidad de radiacidn incidente 

It • Intensidad de radiaci6n trasaitida 

I' • Coeficiente de absorci6n para una longitud de 

onda 

c • Concentraci6n de itoaos absorbentes 

1 • Longitud del trayecto de absorci6n 

• K'cL • Absorbancia 

Esto es. la absorbencia es proporcional a la co! -

centracidn para la longitud del trayecto de absorci6n y pa­

ra una longitud de onda dados. 
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INSTRUMENTOS 

Los aparatos que se emplean en el estudio de la a~ 

sorción o emisión de la radiación electromagn,tica en fu! -

ción do la longitud de onda se les da el noabre de espectr~ 

fotómetros de absorción atómica o emisión. Los componentes 

b4sicos de un espectrofotómetro son: 1) una fuente est! -

ble de energla radiante, 2) un monocromador para desdoblar 

la radiación de las longitudes de onda que la forman o en -

bandas de longitud de onda, 3) recipientes transparentes -

para la muestra (en este caso una llama), y 4) un detector 

de radiación con un sistema de lectura acoplado. 

FUENTES DE RADIACION 

En la fotometrta de absorci6n at&lica, la fuente -

de energta radiante estl constituida precisamente por el 

elemento que se qui~re determinar al someter esta fuente a­

una excitación el,ctrica se produce la eaisi6n de una radi! 

ción formada por sus frecuencias caractertsticas; asl, por 

ejemplo, si se va a determinar sodio, la fuente puede ser -

una 14mpara convencional de vapor de sodio. En la determi­

nación de los demls elementos, que no sean alcalinos ni mer 

curio (para los cuales se utilizan llmparas de vapor) la 

fuente es un tubo de descarga o una llmpara en que el c4to­

do es cilindrico y est4 formado por el elemento que se i! -
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vestiga; el tubo cerrado contiene coao gas portador arg6n­

o helio a baja presi6n, Aplicando un potencial de varios -

cientos de voltios a los electrodos se produce una eaisi6n­

cat6dica de radiaci6n caracterlstica del aaterial del clto­

do. 

.. ·--,..____ - -- - ----- - -¡; 
._:I:)== • 
..:~LV·. 

• 
1 1~- 11~~ 

~.- .. ,.-, ... ~ e·~-··:. , "" -
Ao,nOO CiTDOO ~U41CO 

nJBO DE RAYOS CATODICOS 

l 
1 __ J 

APARATOS PARA FORMACION DE UN VAPOR ATO!.flCO 

En un anllisis de la muestra aediante absorci6n 

at6mica los eleaentos de la auestra deben ser reducidos a -

parttculas at6micas neutras, vaporizados y dispersados en -

el haz de radiaci6n de tal modo que sus ndmeros se relacio­

nen con sus concentraciones en la muestra. 

A. La c4mara de rocto en el aparato, es diseftada­

para asegurar una mezcla uniforme de combustible, oxidante-
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y muestra. Bl interior de la c'8ara de rocio debe ser esp! 

cialaente tratada para asegurar un drenaje suave del llqui· 

do en exceso, para evitar containaci6n de la auestra. Re· 

gularaente fluye el sist•a con agua. 

B. ~•adores, usados en la vaporizaci6n de la 

auestra presentan noraalaente una rendija de salida larga y 

estrecha, colocada de foraa paralela al rayo de propagaci6n 

del haz que procede de la fuente energftica, de esta fona­

existen muchos !tomos absorbentes en el caaino del haz y se 

hace aayor la sensibilidad. El qu•ador •pleado es apr~ -

piado e ingenioso para producir una llaaa estable y verdad! 

ruente laainar. 

Los quemadores, son de titanio para eliminar la co 

rrosi6n y son disel\ados para manejar a~l0111erados altos en s~ 

lidos sin empedimientos. Las estrtas principales reducen -

el incremento de los dep6sitos de carb6n. 

A.nJSTE DEL ~EMADOR 

Vertical, de O a zs- con escala calibrada 

Lateral, 1 Z -

Angular, de O a 360: continuo 

MONOCR<JIADORES. Como su nombre lo indica, un mon~ 
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cromador desdobla la radiaci6n policrom4tica en las longit!!_ 

des de onda en bandas muy anaostas. Un monocromador est4 -

constituido: 1) Una rendija de entrada por la que penetra 

la radiacidn policr011atica de la fuente; 2) un colimador, 

bien sea lente o espejo; 3) un dispersor, ya sea prina o 

rejilla, que desdobla la radiacidn en las longitudes de on­

da componentes; 4) un lente de enfoque o espejo; S) una 

rendija de salida. Todas las partes del monocromador deben 

ser transparentes dentro del ~argen de lonRitud de onda con 

las cuales se trabaja y estln montadas dentro de una caja -

hermftica a la luz. 

En la figura siguiente se representa esquealtic! -

mente un monocromador con prisma para la dispersi6n 

í(¡ 
U) 

,, .. 111i• 
Da 

1,, ... ,.M 
1 .e.l4 
1 0~ 
1,, ... ,~,·· 

j 
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El ancho de banda efectivo de la radiaci6n que sa­

le del monocroaador depende de varios factores, incluyendo· 

el elemento dispersor y la anclura de las rendijas, tanto· 

de entrada c0110 de salida. Con rendijas angostas se sep! • 

ran bandas an1ostas, pero el ancho de la rendija tabi6n l.! 

aita el poder randiante que llega al detector, por lo que· 

la sensibilidad del detector puede determinar la anchura•! 

nima de la banda. Puesto que las eficiencias del elemento· 

dispersor es tan importante, venos ahora los dos tipos ala 

usados, es decir prismas y rejillas. 

MONTAJE DEL PRISMA: 

El prisma de cuarzo de Cornu común, de 60~ de la -

siguiente figura est4 formado por dos mitades, una de cuar­

zo dextr6giro y la otra de cuarzo lev6giro. De este modo -

se elimina la birrefrigencia de la radiac16n al atravesar -

el prisaa. El prisaa de Littrow es un prisma de 30º que 

permite el paso de la radiaci6n en ambas direcciones por r! 

flexi6n sobre una superficie al1111inizada o plateada. 

~.J,•c·,éu -- .. - • 
%f.U1tf,t.JTC /,,., 

~•••c•OOJ ~ "'Y°"' l. )t 
,¡,,,~••L~ÓóllN•""' 1l 

PR I SMA DE L ITTROW 
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MATERIAL DE LOS PRISMAS: 

El material de los prisaas que se usa en los mono­

croaadores para ultravioleta, visible e infrarrojo, debe 

elegirse cuidadosaaente para obtener un funcionamiento 6pt! 

ao. Se debe tomar en consideraci6n tanto la transparencia­

coao la dispersi6n. Para la regi6n del ultravioleta se•­

plean prismas de sllice de varios tipos. Los prisaas de 

cuarzo y de stlice fundida tran111iten radiaci6n aproxiaada­

aente hasta 200 miliaicras, a6n cuando tienen una dfbil ba! 

da de absorci6n alrededor de 245 miliaicras. La sllice de­

alto grado transmite hasta 185 milillicras. Hacia el extre­

ao de aayor longitud de onda, la sllice es transparente al­

infrarrojo cercano, pero tiene una dispersi6n muy pequefta -

en la regi6n del visible. La fluorita es transparente has­

ta 125 mililllicras y puede emplearst en monocromadores para­

ultravioleta al vacto. 

Para la regi6n del infrarrojo se emplean materi~ -

les cristalinos i6nicos. Los grados de admisi6n, o sea las 

regiones de absorci6n de estos materiales, se pueden ded~ -

cir de la masa de sus Atomos, ya que las frecuencias de ab­

sorci6n son inversa11ente proporcionales a las masas. Los -

4tomos ligeros absorben a longitudes de onda menores, y los 

pesados, a longitudes de onda mayores. Ast pues, el LiF a~ 

sobrbe fuertemente a 8.3 micras y se emplea para la regi6n-
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entre s.s y 8.0 micras. El cloruro de sodio transaite en -

las regiones del visible y del infrarrojo hasta aproxillacla­

mente 16 micras, pero tiene poca dispersión en la región e~ 

tre 1.0 y 5.0 micras. El bromuro de potasio no se puede~ 

plear para el infrarrojo cercano, pero da buenos resultados 

en la región entre 14.3 y 23.S micras. 

REJILLAS DE DIFRACCION: 

En los aparatos de ultravioleta, visible e infr! -

rojo, se usan a menudo rejillas de difracci6n-reflexi6n. 

Son superficies aluminizadas de alta reflexión con un gran­

naaero de surcos paralelos y a igual distancia (lineas), 

Las rejillas normales tienen 600 a 2000 lineas por millm! -

tro dependiendo de la región del espectro para la cual se -

usen. Las rejillas de reflexión tienen dispersi6n angular­

lineal en toda la región de la radiación dispersada. Por -

ejemplo d9/d~es constante de 200 a 800 milimicras en las -

rejillas que generalmente se usan en las regiones de vis! -

ble y el ultravioleta. La dispersión angular de un prisma­

de cuarzo en cambio, varia multitud de veces en la misma re 

gi6n. La dispersión angular lineal, es pues, una enorme 

ventaja que tienen las rejillas sobre los prismas, Con una 

rendija de salida de ancho constante el monocromador de re­

jilla proporciona un ancho de banda constante en todo lo arr 

cho de la región de aplicación, mientras que el ancho de 
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banda de un aparato con pri111a tiene grandes variaciones. 

LENTES Y ESPEJOS: 

La radiaci6n se colima y enfoca mediante lentes y­

espejos. El material que se usa para los lentes debe ser,­

por supuesto, transparente a la radiaci6n que se va a ea -­

plear. En la regi6n del infrarrojo, se usan espejos, por -

que la aayorta de los materiales no son suficientemente 

transparentes a la radiaci6n infrarroja y ocasionan p6rd! -

das notables de energta. En los monocromadores, los esp~ -

jos de superficie frontal se usan para colimar y enfocar. 

Se logran grandes ventajas reemplazando los lentes que se -

usan en muchos dispositivos visuales, con espejos esffricos 

toroidales o parab6licos fuera del eje. Las aberraciones· 

crom4ticas y algunas otras imperfe~ciones de los lentes qu! 

dan minimizados. Quiz4, una raz6n de m4s peso es que con· 

los espejos no se tiene el problema de una transmitancia V! 

riable aunque la reflectancia de los recubrimientos met4li· 

cos varta con la longitud de onda, aun en la ultravioleta,· 

en donde es m4s reducida, se refleja una cantidad apropiada 

de radiaci6n. 

DETECTORES PARA LA RADIACION EN EL ULTRAVIOLETA Y· 

VISIBLE: 
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suficiente energla como para proyectar los electrones de 

las superficies que inciden cuando Estas se han tratado con 

deten11inado tipo de compuesto. Su absorci6n puede hacer 

tambifn que los electrones enlazados, no conductores, se 

desplacen en bandas de conducci6n dentro de ciertos semico!! 

ductores. Ambos procesos generan una corriente el,ctrica -

que es directamente proporcional al poder radiante de los -

fotones absorbidos, los instrumentos en los que se eaplean­

estos procesos se llaman detectores fotoelfctricos y se su~ 

dividen en fototubos y celdas fotovoltalcas. 

FOTOTIJBOS: 

Un fototubo est4 constituido por: 1) una cuoier­

ta de vidrio evacuada (con una ventana de cuarzo para usar­

se en el ultravioleta); Z) un c4todo seaicillndrico con -

una superficie interna recubierta por un compuesto que ten­

ga electrones con una fuerza de uni6n relativamente pequefta, 

como son los 6xidos de los metales alcalinos; 3) un 4nodo 

central. La diferencia de potencial que se aplica en los -

electrodos es aproximadamente de 90 voltios. En la figura­

se encuentra el esquema de un fototubo y su circuito corre~ 

pondiente. La radiaci6n entra por la ventana de cuarzo y -

choca contra la superficie fotoemisora del c4todo. Los fo­

tones se absorben y transfieren su energia a los electrones 
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Los electrones se escapan de dicha superficie y se reúnen -

en el 4nodo, haciendo que la corriente fluya en el circuito. 

Si la reuni6n de los electrones se efectúa con el 100\ de -

eficiencia la corriente del fototubo es proporcional al po­

der radiante de la radiaci6n incidente. Pero la magnitud -

de la fotocorriente t1111biEn depende del voltaje aplicado a-­

los electrodos y de la longitud de onda de la radiaci6n in-­

cidente. La corriente del fototubo a un poder radiante de­

terminado, aumenta con el voltaje aplicado hasta alcanzar -

una meseta en donde ya no depende de 6ste. En este punto 

el voltaje, llamado voltaje de saturaci6n, corresponde al -

sitio en que todos los electrones fotoemisores se rednen 

con 100\ de eficiencia. Consecuentemente, si se desea que­

la respuesta del detector al poder radiante sea lineal, se­

debe operar a un voltaje mayor que el de saturaci6n. La v~ 

riaci6n de la sensibilidad del fototubo con la longitud de­

onda, como se ve en la gr4fica, cl·aramente indica que una-­

radiaci6n de banda angosta produce una respuesta del fototu 

bo m4s pr6xilla a la lineal de una radiaci6n de banda ancha. 

fl~'IUll(.llltJ 
~tJC:11).NTS 

'IO--• 
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La corriente del fototubo es auy pequefta (10· 11 8!. 

perios) y requiere aaplificaci6n para poder operar cua! 

quier tipo de instruaento de lectura lo cual se logra colo­

cando una resistencia potente (R) en el circuito del fotot~ 

bo y aplicado la diferencia de potencial elktrico (calda -

iR) a trav6s de esta resistencia, a la entrada de un circu! 

to de amplificaci6n. La corriente de salida del amplifica­

dor se emplea para accionar el medidor o registrador. 

DETECTORES PARA INFRARROJO MEDIO Y LEJANO: 

Cuando los fotones del infrarrojo aedio y lejano -

se absorben, su energla se transforaa en energta t6rmica y­

se observa el correspondiente cambio de temperatura. Ast -

pues, los detectores empleados en esta regi6n son term6m! -

tros de respuesta ripída de diferentes tipos, como termopa­

res o term6metros de resistencia (bol6metros) y term6metros 

de gas. Los termopares empleados en los receptores en el -

-infrarrojo constan fundamentalmente de una uni6n hoja de -

oro ennegrecida-aguja de telurio, que desarrolla un voltaje 

dependiente de la temperatura. El termopar se coloca en el 

a menudo dentro de una cubierta de protecci6n evacuada para 

evitar pErdidas de calor y fluctuaciones innecesarias de 

temperatura. 
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AMPLIFICADORES: 

La mayorla de las seftales de los detectores se ti! 

nen que amplificar en varios 6rdenes de magnitud para que -

sea posible su medici6n, El aaplificador recibe su seftal -

de "entrada" del circuito del coaponente sensible y, pasan­

do por una serie de operaciones electr6nicas, produce una -

seftal de "salida" que es varias veces aayor que la de "e!!_ -

trada". El factor de amplificaci6n se conoce como ganancia 

del amplificador. Las seftales de entrada y de salida de un 

aaplificador normalmente son diferencias de potencial elfc­

trico, Si el circuito del detector genera una corriente 

elEctrica, la entrada se toma de la calda de potencial de -

la resistencia insertada en el circuito, por consiguiente: 

Eentrada • icircuito Rcircuito (ley de Ohll) 

Lectura del medidor. lzpleemos un medidor como 

instr1111ento de lectura en un aparato de ultravioleta-vis! -

ble, En la siguiente figura A es amperfmetro que mide la -

corriente el6ctrica del circuito de salida, Por convenien­

cia supondremos que la escala del medidor tiene 100 divisio 

nes, Aplicando la ley de Ohm, el voltaje de salida E' • isa 

lida R', siendo R' • la resistencia del circuito de salida. 

Por lo tanto, l2s siguientes proporcionalidades son correc­

tas: 
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Lectura del medidor a.c. isalida"" E' E« 1fototubo 

poder radiante incidente. Para que sea vllida la propo! 

cionalidad total se requiere del aplificador una aapli!_ -

ci6n lineal, es decir, que E' • kl!, siendo k la ganancia­

del aaplificador. 

R 

Ci«eohoclo~-

OPERACION CON HAZ SENCILLO: 

Un haz de radiaci6n de la fuente entra al aonocro­

mador y un prisma o rejilla lo dispersa. A medida que el -

elemento dispersor gira, las diversas bandas de radiaci6n -

que se han desdoblado se enfocan hacia la rendija de salida. 

La radiaci6n pasa entonces a travEs de la celda y llega al­

detector. El aparato se ajusta (O\ y 100\) y manipula con­

las técnicas que se han descrito. 

El m~todo de determinaci6n con hnz sencillo requi! 

re componentes estables de alta calidad, en la fuente, en -

el detector y en el medidor para mediciones de gran prcc! -
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si6n. Los parúetros del instrwaento no deben variar en el 

lapso que media entre el ajuste del 100\ T con la "auestra­

en blanco" y la deterainaci6n de la transaitancia de la aue! 

tra. Los aparatos de lectura directa, que tienen aedidores, 

dan una lectura i .. ediata de la transaitancia con exactitud 

de mis o menos de 0.2 a 3\, El modelo de la lectura de pun 

to nulo es mucho als exacto(! 0.2 en la transaitancia) pe­

ro tabi6n mucho als costoso. Los aparatos de un solo haz­

son als sencillos y menos costosos que los de doble haz, P! 

ro no se pueden adaptar para registro debido a que hay nec! 

sidad de calibraci6n para cada longitud de onda, 

OPERACION CON DOBLE HAZ: 

Los aparatos con doble haz tienen un dividor del -

haz, de cualquier tipo, antes de las celdas de auestras. 

Uno de los haces est4 dirigido hacia la celda de la muestra. 

Estos dos haces se comparan constante o alternativamente V! 

rías veces por segundo. En esta forma, en el modelo de do­

ble haz las fluctuaciones de la intensidad de la fuente, la 

respuesta del detector y la ganancia del amplificador se 

compensan, puesto que la seftal que se observa corresponde a 

la diferencia entre el blanco y la muestra. Como es de es­

perarse los aparatos de doble haz son más complicados desde 

el punto de vista electr6nico y mecánico, que los de haz 

sencillo y mis costosos. 
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En los espectofot6metros de ultravioleta-visible -

de doble haz, la divisi6n del haz se efectúa después de pa· 

sar al monocromador; se emplean espejos de superficies 

frontal y, más comúnmente, espejos de sector giratorios. El 

espejo de sector giratorio, deja pasar y refleja alternati­

vamente el haz varias veces por segundo; en esta fo1'11a lo­

separa y, adem4s, lo hace inte1'11itente. La radiaci6n inter 

mitente se emplea como fuente de entrada de un amplificador 

de c-a que da estabilidad a la amplificaci6n. En este tipo 

de aparatos se emplea un sistema electr6nico de lectura de­

punto nulo. En la siguiente figura se encuentra el esquema 

de uno de esos modelos. El haz de la referencia y el de la 

muestra llegan al detector alternativamente a intervalos 

que dependen de las frecuencias de rotaci6n de los interrue 

tores. El aparato registra la relaci6n entre la seftal de -

la referencia y el de la muestra. Si el poder radiante de­

ambos haces es igual, el amplificador de c-a no registra S! 

ftal de salida, pero si el poder radiante de ambos haces es­

diferente, la seftal no compensada acciona un servomotor que 

actúa sobre un registrador potenci6metro, el cual "nulifica 

electrónicamente" la señal no compensada. El puente el6L· 

trico del registrador potenciom6trico se calibra en porcen­

tajes de tranS111itancia de la muestra, y as[, la posici6n 

del punto de equilibrio del puente se emplea para determinar 

el porcentaje de trnnsmitancia. 
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donde: 1. Monocromador 

2. Detector 

x..., • ....,. 
.. , •. ...,. ... ,.o l. 

3. Amplificador de c. a. 

4. Registrador potenciomftrico 

APARATO DE DOBLE HAZ CON INTERRUPTOR Y SIST91A 

ELECTRONICO DE LEcnJRA DE PUNTO MJLO 

OXIDANTES Y COMBUSTIBLES 
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Los combustibles empleados para la producci6n de -

la llaaa: son gas natural propano, butano, hidr6geno yac! 

tileno. Este últiao es quizl el m4s empleado. Los oxidan­

tes coaunes son aire, aire enriquecido con oxtgeno y 6xido­

nitroso. 

A. Aire-propano. Esta llama es empleada para los me­

tales alcalinos los cuales estln sujetos a la ion! 

zaci6n en lluas m4s calientes muchos de los meta-
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nados en esta llaaa, pero interferencias qutaicas­

pueden ocurrir por la temperatura relativaaente b! 

ja. (Máxima 1925°C). 

B. Aire-Acetileno. Esta llaaa es usada para la aayo­

rla de los eleaentos y puede ser ajustada para di! 

minuir las interferencias qutaicas. La t•peratu­

ra de esta llaaa es de (2120-2400°C) causa parcial 

ionizaci6n de los aetales alcalinos. 

c. Oxido nitroso-Acetileno. La alta teaperatura (M4-

xinla Z800°C) y el car,cter fuertemente reducible -

de esta llaaa peraite un gran rango de aplicaci2 -

nes para 6xidos refractarios. 

D. Aire-Hidr6geno. Esta es una llaaa fria (Mbiaa 

2050°C) la cual es principalmente usada en la d! -

terminaci6n de arsénico, selenio y estafto. 

SELECCION DE LA LONGITIJD DE ONDA ADECUADA PARA EL· 

ANAL IS IS 

La gr,fica de absorbancia en funci6n de la long!_­

tud de onda de una especie absorbente normalmente genera u­

na curva con un pico de absorbancia a una longitud de onda­

espectfica, o en un margen de longitud de onda limitado la-
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siguiente figura ilustra dicha relaci6n: 

A ::t/\~ 
..... 1 

t.----·------ -
A esta longitud de onda, el c•bio de absorbancia­

por cambio unitario de concentraci6n es máximo y as! se ob­

tiene la m4xima sensibilidad. Para una especie dada, la 

longitud de onda 6ptima para un alximo valor de sensibil! -

dad se obtiene a partir de una gr4fica de absorbancia en 

funci6n de la longitud de onda, para una soluci6n que co!!_­

tiene la especie a una concentraci6n intermedia en el inter 

valo en que se espera el cumplimiento de la ley de Beer. Es 

to permite establecer la longitud de onda del dispositivo -

monocrom4tico para el sistema analttico involucrado. 

INTERFERENCIAS 

El espectro de absorci6n de cada elemento es Gnico 

para dicha especie; con un monocromador razonablmente bue­

no es posible hallar un pico de absorci6n para un elemento­

que se encuentra libre de interferencia por otros elementos. 
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Pero, desafortunadamente esta especificaci6n no se e.\.tlende 

a las reacciones qufmicas que ocurren en la llama. Aquf, -

surgen interferencias como consecuencia de las interacci~ -

nes y competencias qulmicas que afectan al n6mero de !toaos 

presentes en la trayectoria de la luz en un conjunto de co~ 

diciones especificado. Estos efectos no son predecibles de 

la teorta y por consiguiente deben ser determinados por ex­

perimentaci6n. 

INI'ERFERENCIAS CON CATIONES 

Se han hallado algunos ejemplos de los que la a~ -

sorci6n debida a un cati6n es afectada por la presencia de­

un segundo cati6n. Por ejemplo, se sabe que la presencia -

de aluminio causa malos resultados en la determinaci6n de -

magnesio, se ha aemostrado que esta interferencia es resul­

tado de la formación de un compuesto aluminio-magnesio est!_ 

ble al calor y la consiguiente reducción de la concentr! 

ci6n de !toaos de magnesio en la llama. Se ha infor11ado 

que el berilio, aluminio y el magnesio producen un efecto-­

similar en los an4lisis de calcio. Por fortuna este tipo -

de interferencia es rara. 

INTERFERENCIAS CON ANIONES 

La altura de un pico de absorci6n de un metal pue-
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de ser influida por el tipo y la concentraci6n de aniones -

presentes en la solución muestra. Este efecto no es sor -­

prendente porque la energta requerida para formar especies­

atómicas de compuestos debe variar con la fuerza de la 

atracción entre cati6n y anión dichos efectos ordinariaaen­

te se reducen con a1J11entos en la temperatura de la llaaa, y 

pueden desaparecer enteramente en algunas de las llaaas m4s 

calientes. 

La interferencia de aniones puede evitarse a veces 

por la adición de un agente complejo (EDTA, por ejemplo) a­

los estlndares y las muestras. De este modo, resulta sie11-

pre foraaci6n de 4toaos de la descomposición del complejo,· 

en lugar de la descomposición de diferentes compuestos. Al 

ternativamente, puede hacerse que los est4ndares se aproxi­

aen a la muestra en composición de aniones para compensar -

el efecto de estos. 

REACCIONES (JJ 1M ICAS EN LAS LLAMAS 

Las pruebas teóricas y experimentales sugieren que 

auchos de los procesos que ocurren en el manto de una llama 

est4n en equilibrio termodinlmico aproximado. Como cons~ -

cuencia, es posible considerar a los gases quemados de la -

llama como un medio disolvente al que pueden aplicarse c&l-
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tos de translacidn, de vibracidn y rotacidn, asl coao exci­

tacidn, ionizacidn y disociacidn. 

lonizacidn en llaaas. La ionizacidn de atoaos y -

aol6culas es pequefta en aezclas de coabustidn que contienen 

aire como oxidante, y generalaente pueden despreciarse. A­

temperaturas a4s elevadas de llaaas de oxl¡eno u dxido ni -

troso la ionizacidn es mas iaportante, y hay una concentra­

ci6n significativa de electrones libres coao consecuencia -

del equilibrio 

donde N representa un ,toao neutro o aolfcula y M+ es su 

idn. Nos ocuparnos de los equilibrios en los que Mes un­

Atoao aet41ico. 

La constante de equilibrio l de esta reacci6n pue­

de adoptar la foraa 

xt. 
---p 

1-X 

donde los tfrainos entre par6ntesis son actividades, x es -

la fraccidn de N que est4 ionizada, y pes la presidn pa~ -

cial del aetal antes de la ionizacidn en el disolvente&! -

seoso. 
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l!l efecto de la t•peratura en "I'' se da por la 

ecuacidn de Saha: 

Log K • ·5040 l!i 
f + 5 Log T 

! 
-6.50 + Log 8- + ge 

g. 

donde, Ei es el potencial de ionizaci6n del aetal en eV, T· 

es la temperatura absoluta del aedio, y I es el peso est! · 

d1stico de cada una de las tres especies indicadas por los­

sub1ndices. Para los aetales alcaninos el tfnino final 

tiene un valor de cero, aientras que para las tierras alca· 

linas es igual a 0.6. 

En el siguiente cuadro aparece el grado calculado· 

de ionizaci6n de varios aetales. Las tres temperaturas co· 

rresponden aproxilladaente a condiciones que existen en una 

llaaa de aire-coabustible, una de oxigeno-acetileno y fina! 

•ente una de oxlgeno-cian6geno. 



70 

GRADO DE IONIZACION DE METALES A TEMPERATIJRAS DE LLAMA 

Potencial de Temperatura, ºK en 
ionizaci6n, m • 10"4 atm l! • 10"6 ata 

El•ento di 2-0 3SDD Solio 2ililD 3SUD ~ililii 

e 3.893 0.01 0.86 0.99 0.11 0.99 0.99 
Cs 
Rb 4.176 0.004 0.74 0.99 0.04 0.99 0.99 

' 4.339 0.003 0.66 0.99 0.03 0.99 0.99 
Na 5.138 0.0003 0.26 0.98 0.003 0.90 0.99 

Li 5.390 0.0001 0.18 0.95 0.001 0.82 0.99 
BII 5.210 6x1 o·4 o.41 0.99 m10·3 0.95 0.99 
Sr 5.692 1xto"4 0.21 0.97 1x10·3 0.87 0.99 
r.a 6.111 3x10·5 0.11 0.94 3xt o·4 0.67 0.99 
Ng 7.644 4xto"7 0.01 0.83 4xto"6 0.09 0.75 

Es importante apreciar dicho tratamiento del proc! 
so de ionizaci6n como un equilibrio con electrones libres,· 
porque uno de los productos implica inmediatamente que el -
grado de ionizaci6n de un metal ser4 influido fuertemente -
por la presencia de otros metales en la flama. Asl, que si 

el medio contiene no solo la especie ''M", sino tambifn la -

especie "B" y si "B" si ioniza seglln la ecuaci6n: 

entonces el grado de ionizaci6n de "M" se reducirá por el -

efecto de acci6n de masa de los electrones. 
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E~ILIBRIOS DE DISOCIACION 

En el medio ambiente gaseoso caliente de una 11! -

aa, una variedad de reacciones de disociaci6n y asociaci6n­

provoca la conversi6n de los constituyentes metilicos en la 

forma elemental. Parece probable que por lo aenosal¡unas -

de estas reacciones son reversibles y pueden ser tratadas -

por las leyes de la teraodinúica. Ast, en teorta, debe 

ser posible formular reacciones coao 

~•M+O 

M(OH)z • M + ZOH 

o, a4s generalmente 

En la prictica, no se conoce bastante sobre la na­

turaleza de las reacciones qufmicas en un medio de llama pa 

ra permitir un tratamiento cuantitativo como el descrito P! 

ra el proceso de ionizaci6n. En su lugar, debe confiarse -

en observaciones empfricas. 

Parece probable que los equilibrios de disociaci6n 

en los que intervienen aniones distintos del oxi~eno pueden 
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ejemplo, la intensidad de la linea de sodio se reduce aarc! 

damente agregando Acido clorhtdrico a la llaa. Una proba­

ble explicacidn es el efecto de accidn de masas sobre el 

equilibrio 

NaCl •Na+ Cl 

Los Atomos de cloro fot'llados por el leido clorh! -

drico agregado reduce la concentracidn de sodio y, por tan­

to, la intensidad de las lineas. 

2.S POLARIMETRIA 

Un gran mlmero de substancias hacen girar en tor:.a 

caractertstica el plano de la radiacidn polarizada. Aunqu! 

estas substancias se describen comdnmente coao "6pticament:: 

activas", es mis definido afirmar que poseen un poder dpti­

co rotatorio. 

El poder CSptico rotatorio tiene su origen en la 

asinletrfa estructural como la que existe en cualquier subs­

tancia que no tiene un plano o un centro de simetrta. La -

asinletrfa puede ser: 

1 J Peculiar a la forma cristalina de la substan -
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los estados liquido o gaseoso. 

2) Inherente a la estructura de las mol6culas co!_ 

prendidas en la substancia, coao la dextrosa. 

En el primer caso, el poder 6ptico rotatorio se•!. 

nifiesta s6lo en el cristal, en el segundo lo hace en todos 

los estados flsicos y en soluci6n. 

POLARIMETRIA, Coao sucede en la refractoaetrla, • 

la aedici6n de la rotaci6n 6ptica requiere instrumentos de­

disefto relativamente sencillo, Los instrumentos escogidos­

deterainan la precisi6n que puede obtenerse y las medici~ • 

nes se hacen f4cilmente con todos los tipos. Necesariamen­

te las aplicaciones anallticas estin limitadas a la determ! 

naci6n de substancias asia6tricas. 

VARIABLES (JJE INFWYEN EN LA ROTACION OPTICA, La· 

rotaci6n 6ptica depende de auchas variables, por ejemplo, • 

la longitud de onda, la longitud de trayectoria 6ptica b, · 

la temperatura t y la densidad (o en el caso de soluciones, 

la concentraci6n c). 

Cuando la luz polarizada en un plano atraviesa 

substancias asim6tricas la dirccci6n de la oscilaci6n de vi 

""" ~ In tlerechn 
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(dextrógira) o a la izquierda (levógira). En la siguiente­

figura se representa la rotación dextrógira. 

Es evidente que el grado de rotaci6n depende del -

tipo y concentraci6n de las molfculas de la auestra y de la 

distancia que la radiaci6n recorre en dicha muestra. H•os 

visto cómo el indice de refracci6n y, por consiguiente, la­

velocidad lineal de propagaci6n, varia con la longitud de -

onda. El grado de rotaci6n tambi6n depende de la longitud­

de onda de la luz polarizada. Para la mayoria de los trab! 

jos experimentales se emplea la radiaci6n D del sodio, a 

589.3 mililllicras. El grado de rotaci6n tambiEn depende, 

hasta cierto punto, de la temperatura y de la naturaleza 

del disolvente. La rotaci6n especifica es caracteristica -

de una substancia asia6trica y se define de la siguiente•! 

nera: 

1 ooec 
~ 
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en donder O('. ]To• rotaci6n especifica de Una SUbStancia 8 la­
l " temperatura t 0 con radiaci6n polarizada en--

un plano de longitud de onda 

O(. • rotaci6n, en grados, de la radiaci6n inc! -

dente, deter11inada experiaentalaente. 

1 • distancia recorrida en la auestra, en da. 

C • concentraci6n de la muestra, en araos/100 

al de soluci6n para un coapuesto puro: 

O(. 

1xa 

en donde d • densidad del liquido, en gramos por aililletro. 

EL POLARIMETRO VISUAL: 

Un dispositivo visual generalizado que se usa para 

determinar la extensi6n de rotaci6n de plano de polariz! -­

ci6n, viene ilustrado en la siguiente figura. En el arr! -

glo de sus coaponentes, este tipo de instruaento, que es un 

polartmetro, tiene cierta semejanza con un fotdllletro de ab­

sorci6n de un s6lo haz. Como este dispositivo, el polarlm! 

tro debe tener, por lo general, una fuente de radiacicSn, un 

dispositivo para aislar la frecuencia, una celda de muestra 
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y un aparato sensor, Lo aisao que los requisitos 6pticos -

b4sicos, tales coao una transparencia adecuada de los coa~ 

nentes en la regi6n espectral de interfs y un cierto acoao­

do para minimizar la luz dispersa, son aplicados para el p~ 

larllletro • 

..... ., .... ..... .., .. -
e-- o,a-.a•I\"• -···"· ...... ~ 

. ..... ... ti...,. 

FUENl'E. Si va a usarse un polarhletro para aedir­

a4s de una substancia coao sucede casi sieapre, debe utili· 

zarse una fuente que proporcione ra~iaci6n aonocroa4tica. • 

La luz blanca puede usarse s6lo si la dispersi6n de la rot! 

ci6n 6ptica de cada auestra puede compensarse en alguna fo! 

aa. Quizl, el aejor ejeaplo de un polarhletro usado con 

luz blanca es el sacarhletro, un dispositivo diseftado para· 

la detel'llinaci6n cuantitativa de una sola substancia, el 

azdcar de cafta. 

Para un instruaento tlpico, una fuente de emisi6n, 

seauida por un filtro (o aonocromador), es la aejor sol~ 



77 

ci6n. Las 1411paras de vapor de sodio y aercurio tienen un­

uso muy generalizado. En los estudios rutinarios, la•! -

si6n de la !llapara de arco de sodio se filtra muy raraaente 

puesto que el 99\ de la intensidad es el doblete de la "li­

nea D". Atln este doblete, con su diferencia de 6-A entre -

lineas se considera frecuentemente coao una fuente d•asia­

do "illpura" para estudios verdaderamente precisos. Por 

ejemplo, para una placa de cuarzo de un ailiaetro, el c~ -

bio en "a" sobre el intervalo, es de O.ZS\. Las lbparas • 

de arco de mercurio tienen una distribuci6n de energia als­

uniforae entre sus diversas lineas de emisi6n y requieren -

filtros para aislar la que se desea. Puesto que puede con· 

tarse con muchas lineas discretas en la ultravioleta y en· 

la visible, la fuente de arco de mercurio, es a aenudo la -

mejor soluci6n para observar la dispersi6n de la rotaci6n · 

6ptica. 

En la ultravioleta puede usarse: un arco de hi,!_· 

rro y una lámpara de hidr6geno o de xen6n para hacer •ed! • 

ciones. El priaero de estos requiere taabiin un dispositi· 

vo para dirigir cuidadosaaente la intensidad y ubicaci6n 

del arco sobre el electrodo. Para todos ellos, es indispe! 

sable el uso de un aonocroaador (el hierro da un gran ntlae· 

ro de lineas; los otros espectros son continuos). Para 

trabajos en la infrarroja, un Globar o una lbpara de Nernst 

seguidos por un aonocromador, constituven una fuente suaa -
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mente apropiada. 

POLARIZADOR Y ANALIZADOR. El prisma de Nícol, es­

el dispositivo polarizador y analizador mis ampliamente us! 

do en la regi6n visible. Puesto que su campo angular es s~ 

lo de 28º, es posible que no pueda usarse con haces sumame! 

te convergentes o divergentes, lo cual requerirA quizl, 

cuando menos una colimaci6n parcial del haz. Debe permitir 

se cierto margen tambi6n para el desplazamiento lateral del 

haz que pasa a trav6s del Nicol, un efecto que es evidente­

en la siguiente figura 

Para los estudios en la ultravioleta, la capa de -

bllsamo de Canadi del Nicol debe ser reemplazada, ya que es 

opaca en esa regi6n. Con frecuencia se utiliza un espacio­

de aire, en cuyo caso, las mitades del prisma se mantienen­

juntas mediante un marco produciendo asl una unidad que se­

llama prisma de Foucault. Con esta modificaci6n, el polarL 

metro puede utilizarse en una regi6n que descienda hasta 
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los 230 milillicras, en donde la calcita coaienza a absorber 

fuertemente. En la regi6n infrarroja, la transparencia de­

los materiales es un problema a6n mis severo y la polariza-­

ci6n se logra casi siempre mediante la refracci6n y lar~ -

flexi6n. Una serie de aproxilladamente de tres a seis pell­

culas de selenio o placas de cloruro de plata, se colocan -

en el in¡ulo polarizador y la radiaci6n transaitida es de -

94 a 99\ de la polarizaci6n plana u 80\ respectivaaente. 

DISPOSITIVO DE PUNTO FINAL. Si se usa el ojo c!!_ -

ao dispositivo sensor que es lo acost1111brado, operar& inefi 

cazaente cuando se use un disefto analizador detector direc­

to. El ajuste para una intensidad mlnima puede ubicarse o­

quiz4 medio grado. Adn un detector fotoelktrico carece de 

sensibilidad en el tipo de medici6n de extinci6n siaple. 

La raz6n es que la proporci6n de caabio de intensidad por -

grado de rotaci6n, alcanza un atnimo en la extinci6n. La -

intensidad que pasa por el analizador en varias orientacio­

nes con relaci6n al plano de vibraci6n incidente, se repre­

senta grlficaaente en la siguiente figura 

I\ 
1.0 

---~- --+-) 
'10 ~~ o 



80 

? 
Puede demostrarse que varia con el Cos"9, en donde 

9 es el 4ngulo entre el plano de vibraci6n incidente y el -

de extinci6n del analizador. Se ha propuesto el uso de va­

rios dispositivos 6pticos de punto final, a fin de penaitir 

que el ojo determine el punto final igualando intensidades. 

Estos son arreglos de "media soabra" en los que el disposi·· 

tivo de punto final altera el plano de polarización de la· 

mitad o un tercio del haz que sale del polarizador. En 

efecto, el aparato divide el haz en dos, o si se usan dos· 

dispositivos en tres porciones claraaente definidas y cont! 

guas. La diferencia angular en los planos de polarización-· 

en estas regiones adyacentes, es casi siempre del orden de· 

uno a siete grados. En la siguiente figura se representa· 

los 6ngulos de vibraci6n pasados en la aodificaci6n de·~· 

día SCJ1bra y en el cupo dividido que se ve en el ocular. 

Conforae se hace girar el analizador se oscurece primero 

una mitad del campo y despu6s la otra. El punto final es -

el ajuste en que las dos mitades tienen la misma intensidad. 

p p p 
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Puede obtenerse una ubicaci6n segura del plano de­

polarizaci6n de la radiaci6n incidente sobre el analiiador. 

de esta manera. Debe hacerse notar que el plano no estara­

deter11inado ya s6lo por la orientaci6n del analizador, sino 

que ser4 diferente por un ndaero constante de grados conoc! 

do coao Angulo de media soabra. En los casos en que se de­

sean rotaciones angulares absolutas esta diferencia debe t~ 

marse en cuenta en el diset\o o en las calibraciones. 

El dispositivo de punto final •As flexible y prec! 

so es el disefto de Lippich, que se ilustra en la siguiente­

figura 

Consiste en un pequefto prisaa de Nicol que cubre 

la mitad del cupo del polarizador y puede hacerse girar 

con respecto a fl. La flexibilidad se logra ya que mie! 

tras mayor es el angulo formado por los dos prismas, aas 

grande es la cantidad de luz que se admite en el punto f! -

nal. A4n con soluciones turbias o absorbentes o con una 
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iluminación de poca intensidad, es posible lograr un equil! 

brío, aunque se sacrifica cierta exactitud en favor de una­

mayor sensibilidad. Un dispositivo todavfa más sensible se 

logra usando dos pequeftos prismas de Nícol para superponer­

el primero y tecer tercio del prisma principal de polariza­

ción. Al hacer la polarización o mejor dicho la medici6n,­

los tres campos se igualan y puesto que esto s6lo puede ha­

cerse si la fuente de luz está alineada simétricamente con­

relación a los prismas de punto final, se eliminan todos 

los errores geométricos. Con un dispositivo de caapo doble, 

se encuentra que el punto final es ligeramente dependiente­

de la alineación de los componentes y de la direcci6n de la 

vista. 

TIJBOS POLARil-lETROS. Las longitudes comunes son en 

tre 10 y ZO cm. El diámetro s6lo necesita ser lo suficien­

temente grande para que no se registre una reflexión inter­

na de los haces. Debe utilizarse ventanas planares libres­

de tensión y Estas deben estar sujetas o pegadas en sus! -

tío sin introducir tensión, a fin de evitar la anisotropta­

Y los efectos rotatorios falsos. Muchos tubos están rec!!. -

biertos para que pueda hacerse circular alrededor de ellos­

un fluido termostAtico. 

RECEPTORES. En la ultravioleta e infrarroja, pue­

de hacerse la detección fotoeléctrica. Este tipo do dotec-

• 
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ci6n fotoe16ctrica. Este tipo de detecci6n tambífn hace~ 

sible su adaptaci6n en un instrumento visual para el regis­

tro automAtico. Por ejemplo, se ha diseftado un dispositivo 

satisfactorio de este tipo, instalando un aedio obturador -

rotatorio seguido de un fototubo multiplicador en lugar del 

telescopio, en un polar{metro coman de cupo doble. La se­

ftal elEctrica generada cuando las dos aitades del caapo di­

vidido difieren en intensidad se multiplica y se conduce a­

un aecaniS110 de servomotor para que haga girar el analiz! 

doral punto de equilibrio. 

CALIBRACION. Existen cuando aenos dos caainos po-­

sibles para la calibraci6n. Con frecuencia es •is sencillo 

usar una concentraci6n conocida de un compuesto 6pticaaente 

activo. Para trabajos precisos, posiblemente lo a4s apr~ -

piado sea el uso de una placa de cuarzo cristalino que estf 

libre de imperfecciones y que tenga un espesor constante al 

go mejor que 100 ailiaicras. 
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111. TECNICAS ANALITICAS 

LACTATO DE SODIO 

CH3CH(OH)C00Na 

112.03 

Rectbase en un matraz volum6trico de 250 al, una· 

muestr~ equivalente a 300 mg. y evapore hasta sequedad. 

Agrfguese al residuo, 60 ml de mezcla (1:5) de anhtdrido 

acftico en ácido acftico glacial y agite hasta que el resi­

duo estf completamente disuelto. 

Agréguese cristal violeta y títalese con soluci6n­

valorada 0.1 N de ácido percl6rico; hasta que la soluci6n­

toae un color azul como punto final. H4gase una determina· 

ci6n en bÍanco 
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CU culos: 

al del problema • al del blanco) x N x Eg •• mg/ al de c3u5Nao3 Vol1111en de 1111estra 

BISULFITO DE SODIO 

A. Transfi6rase cuidadosaaente 25 al de la muestra en 

un matraz yodoaftrico de 125 al y burbujear nitr6-­

geno durante 45 sepndos. 

B. Aftidase 3 al de hidr6xido de sodio 1.0 N aediante­

agitaci6n moderada y contiiuar burbujeando nitr6g! 

no durante S ainutos. 

C. Agrfguese 4.5 al de leido sulfdrico diluido e ira! 

diataaente agregar 20 al de soluci6n de yodo 0.01N 

D. Ci6rrese el aatraz con el tap6n de vidrio esmeril~ 

do y enfrtese con agua 

E. Déjese reposar durante 15 minutos y titdlese con -
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soluci6n valorada de tiosulfato de sodio 0.01 N, -

empleando almid6n coso indicador 

F. Hacer un blanco con agua, para di!lllinuir el error­

ocasionado por la interferencia de azucares en !a­

muestra. 

CUculos: 

C•l de tiosulfato, blanco - al de tiosulfato, muestra)• I 

I 52.03 N • / 1 d HSIO-x ~ x tiosulfato •a • e 3 

mg/ ml de HS03 x 100/ 0.30 • 1 de HS03 

AC mo ASCORB ICO 

8Ha9H ~6=o 
CH¡_,~ 

176.13 

Transfi6rase a un matraz voluaEtrico de ZSO ml, 

una muestra de 100 al. AftAdase lentamente ZS ml de Acido -
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sulf4rico diluido, agitando el matraz durante la adici6n y­

ajustando la temperatura a la ambiente. A continuaci6n ti­

tdlese con soluci6n valorada de yodo 0,1 N. Cerca del fi -

nal de la titulaci6n aarf¡uese Z 111, de al11id6n T.S. coao -

indicador. Contin4ese la titulaci6n hasta el vire de color 

azul co110 punto final, el cual persistiri durante 30 segun­

dos, 

C4lculos: 

111 de yodo x Nol'lllalidad x 88.06 
100 • •al al de Ac. asc6rbico 

ag/ ml de Ac. asc6r~ico x 100 •\de Ac. asc6rbico 
C•al 111 ) Te6rico 

ENSAYO PARA CALCIO 

1. Transfi6rase 100 ml de la muestra a un matraz vol! 

aftrico de ZSO al. 

Z. A¡r6¡uense 5 al de re¡ulador aaoniacal con pH de -

10 y 3 aotas de eriocro110-negro T, forafndose un -

color rojizo. 

3, Titular con soluci6n EDTA·dis6dica hasta un color­

azul peraanente. 

4. Designe este volW1en titulado como "A". 
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ENSAYO PARA MAGNESIO 

1, Transfi6rase 100 al de la muestra a un matraz vol~ 

m6trico de 250 ml y agr6guense 1 al de leido clorh! 

drico. 

2, Aftadanse goteando cuidadosaaente con agitaci6n 20-

ml de la soluci6n caliente (60° - 70°) de oxalato 

de a11onio al 0,5\. 

3, Caliente la mezcla casi a ebullici6n, agr6guense 5 

al de aaoniaco fuerte T.S. mezcle y espere por lo­

aenos una hora y aedia, 

4. Si se foraa un color aaarillo agr6guese 300 ag de­

carb6n activo. 

5. Filtre la soluci6n a trav6s de un papel filtro pa­

ra separar el oxalato de calcio precipitado y rec~ 

lecte todo el filtrado en un matraz de 250 al. 

6, Aftidanse 5 ml del regulaJor 11111oniacal con un pH de 

10, lo aismo 8 gotas de eriocromo-negro T hasta 

una coloraci6n magenta • 

7. Tittílesc con la soluci6n de IIDTA-Dis6dica 0.01 ~I -
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hasta que el color vire del rojo al azul como pun· 

to final. 

a. Desglnese esta volumen titulado como "B". 

CALCULOS PARA CALCIO 

(A·B) x Molaridad x 40.1 x 1000. mcg de calcio/ ml 
100 

•es de calcio/ al x 100 
(acg/ml) Te6rico 

•\de calcio 

CALCULOS PARA MAGNESIO 

B x Molaridad x 24.3 x 1000 1 oo • 11cg de magnesio/ al 

•es de magnesio/ al 
(acg/ •l) Te6rico 

X 100 

ENSAYO PARA CALCIO 

• \ di: 11agnes io 

MEDIANllE LA SOLUCION INDICADORA HARDNESS TIPO A 

Proced ill ientos: 

A. Transfiérase 100 ml. de la muestra a un matraz vo­

lumétrico de 2SO ml. y adicione 20 gotas de la so-
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luci6n indicadora. 

B. Si os necesario, ajuste la soluci6n a un pH entre· 

10 y 10.S con hidr6xido de aaonio. 

c. TitGleso con soluci6n EDTA di·s6dica hasta que la­

soluci6n tome una coloraci6n azul. 

C4lculos: 

ml de EDTA di-s6dica x Molaridad x 40.1 x 1000. mcg de ca! 

cio/ al 

me¡ de calcio/ ml 
(mcg/ mi) to6rico 

x 100 •\de calcio 

ENSAYO PARA MAGNESIO 

1. Transfiéraso 100.0 al de la muestra a un matraz 

Erle111eyer de 250 mi. 

2. Adicione de una bureta con agitaci6n, aproxiaad! -

aente el 80\ del volumen te6rico de la soluci6n 

EDTA-dis6dica 0.01 M necesaria para titular el ma1 
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nesio presente. 

3. P6ngase 3 iotas del re1ulaclor aoniacal (Alloniaco· 

acuoso concentrado-cloruro de aonio T.S.). Y 

aproxlaadaente 0.15 al de Erlocroao-ne,ro T, for­

aando un color rojizo. 

4. Cuidaclosuente contimle la titulaci6n con la solu· 

ci6n dis6dica·EDTA hasta que la soluci6n coaience­

a toaar un color azul; entonces aareae a&s reaul! 

dor amoniacal hasta que el color rojizo nuevaaente 

aparezca. 

S. Continuf aareaaado la soluci6n dis6dica EDTA alter 

nativuente con la reauladora hasta que se fome· 

un color azul finalaente. 

CALCULOS: 

Ml de la soluci6n dis6dica EDTA x Molaridad x 24.3 x 1000 

NCG de M¡/Ml. 

NCG de Ma,nesio / MI (AcC7Ml)e6rico x 100 •\de ~agnesio. 
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ENSAYO PARA CLORURO TOTAL 

Proced iaiento: 

A, Transfi6rase un voluaen de muestra e•ivalente a -

35 •a de cloruro total a un aatraz Erlemeyer con­

tap6n de vidrio de 500,0 al, y agrlguense 100.0 al 

de agua destilada. 

B. Aft,danse s.o al de ,cido nttrico, 3.0 al de nitro­

benceno, zs.o al nitrato de plata 0,1 N y S.O •l -

de sulfato de uonio-f&rrico T,S, 

c. N6zclese bien, y titule el exceso de nitrato de 

plata con tiocianato de potasio 0.1 N. 

CALCULOS: 

(Ml de A1NO¡ x Normalidad) - (Nl ISCN x Normalidad) x 35.45 • 
Volumen de 1111estra 

Mg Cltotal/al 

Mi de cloruro total/ Ml x 100,0 •\de cloruro total 
(Mg / Ml) Te6rico 
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ENSAYO PARA CLORURO DE 9>DIO 

Procedimiento: 

Transfifrase un volumen de auestra equivalente a -

90 •& de cloruro de sodio a una capsula de porcelana de 400 

al. DilGyase a un volumen cercano de 150 al. con agua des­

tilada. 

Aft4danse 20 gotas de di-cloro-fluorescetna T.S. y­

titule con nitrato de plata 0.1 N hasta que el nitrato de -

plata precipite y la mezcla vire a un color rosa palido. 

CALCULOS: 

ml, de A&Nflj x Normalidad x 58.44. a¡ de cloruro de sodio¡ al 
Vol en de auestra 

•& de cloruro de sodio I • 1 x 100 •\de cloruro de sodio 
(a¡/mi) Te6rico 
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ENSAYO ~ 1M ICO PARA C IA?«>COBALAM INA 

1355.40 

DilGyase un volumen exactamente bien medido de so­

luci6n del problema equivalente por lo menos 300 •cg. de 

cianocobalamina cuantitativamente y paso a paso con agua 

hasta una concentraci6n de 30 mcg/ ml. Dildyase una canti­

dad bien pesada de cianocobalamina USP standard de referen­

cia en agua y dilGyase cuantitativamente con agua para obt! 

ner una soluci6n standar, con una concentraci6n de 30 mcg/ml 

T6llense conjuntamente las absorbancias de ambas soluciones, 

en celdas de un centlmetro a una longitud de onda, con mú! 

ma absorbancia de 361 1111. en un espectrofot611etro adecuado, 

usando agua como blanco. 

donde: 

CALCULOS: 

C • Concentraci6n en mcg/ ml de cianocobalamina de 

referencia 

V• Volumen, en mililitros 

Au • Absorbancia de la soluci6n problema 

As• Absorbancia de la soluci6n standard 
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ENSAYO ~I~ICO PARA RIBOFLAVINA 

376.37 

SOLUCION TIPO DE RIBOFLAVINA 

P6sese cuidadosBJ1ente SO mg de Riboflavina USP de­

referencia previamente secada a 105° durante dos horas. Aft! 

danse 300 ml de 4cido ac6tico 0.02 N y cali6ntese la mezcla 

hasta que se disuelva mediante agitaci6n. Enfrte y aft4dase 

leido ac6tico 0.02 N hasta los 500 ml. Almac6ne la sol~ 

ci6n en refrigerador y asela durante un mes. 

Diluya una parte de esta soluci6n usando leido ac! 

tico 0.02 Na una concentraci6n de 10 mcg/ ml de Riboflavi­

na de referencia. 

PREPARACION DEL STANDAR 

Diluya 10 ml de la soluci6n tipo de Riboflavina 

standard en agua (200 ml), Cada mililitro representa 1 .O -

mcg/ ml de Riboflavina USP standar de referencia. 

PREPARACION DEL ENSAYO 

Diluya un volumen exactamente bien medido, no me -



nos de un mililitro de Riboflavina hasta fonaar una sol~ 

ci6n que contenga 0.1 mcg/ ml de Riboflavina 

PROCEDIMIENTO 

Usar tres celdas, de la siguiente manera: 

96 

Poner en la primera, aproximadamente 10 ml de la muestra a­

probar 

Poner en la segunda, aproximadamente 10 ml de la soluci6n -

stnndar 

Poner en la tercdra, aproximadamente 10 ml de agua 

Usando 4n fluor6metro adecuado, obtener los datos 

necesarios para los cllculos siguientes: 

0,1 mcg/ ml x \ de Riboflavina 
\ del standard • mcg/ ml de C17HzoN406 

Lectura de la muestra x 
Lectura del standard lOO 
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ENSAYO PARA CLORHIDRATO DE TIAMINA 

337.27 

SOWCIONES ESPECIALES Y SOLVENTES: 

Soluci6n de ferricianuro de potasio. Disúelvase 

1 .O gr de ferricianuro de potasio en suficiente agua y af6-

re a IDO.O ml. 

Mezcla oxidante. Mézclese 4.0 ml de soluci6n de -

ferricianuro de potasio en suficiente soluci6n de hidr6xido 

de sodio (1:7) y af6rese a 100.0 ml. 

Soluci6n tipo de clorhidrato de tiamina standard.­

TransfiErase 25 mg de clorhi•rato de tiamina standar de re­

ferencia US,, previamente secados a 105° durante dos horas­

y correctamente bien pesados, a un matraz de 1000 ml, tome­

las precauciones para evitar absorci6n de humedad, a la ho­

ra de pesar el standard seco. Disu~lvase el standard seco­

en 300 ml de soluci6n de alcohol diluido (1 :5) ajustando el 

pH a 4 con leido clorhidrico diluido y af6re con alcohol. -

AlmacEnese en frascos oscuros y en refrigerador. Prepare -

esta soluci6n tipo cada mes. 

Preparaci6n del standard. Dilúyase una cantidad -
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de la soluci6n tipo de clorhidrato de tiamina standard cuan 

titativamente y paso a paso con 4cido clorhidrico diluido -

(1 :60) para obtener la preparaci6n standard, cada mililitro 

de la cual representa 0.2 mcg de clorhidrato de tiamina 

standard de referencia USP. 

Preparaci6n del ensayo. P6ngase en un matraz vol~ 

métrico adecuado suficiente cantidad de soluci6n problema,­

de manera que después de aforar con icido clorhldrico (1 :60) 

se obtenga una soluci6n de 100.0 mcg de clorhidrato de tia­

mina por mililitro. 

Dil6yase S ml de esta soluci6n cuantitativamente y 

paso a paso usando ácido clorhtdrico (1 :60), hasta obtener­

una soluci6n cuya concentraci6n sea de 0.2 mcg/ml de clo~ -

hidrato de tiamina. 

Procedimiento. En cada uno de tres o más tubos, -

de 40 ml de capacidad. Transfiérase S ml de la soluci6n, -

de preparaci6n standard para cada uno de dos de estos tubos 

agrege ripidamente (en uno o dos segundos), con agitaci6n,-

3 ml de mezcla oxidante, y a los 30 segundos agregar 20 ml­

de alcohol isobutllico, mézclese vigorosamente durante 90 -

segundos, tapando los tuvos manualmente, o burbujeando aire 

al través de la mezcla. Prepare un blanco en el tubo re! -

tante del standard, sustituyendo la mezcla oxidante por una 
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proceda de la misma manera. 
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En cada uno de tres o mis tubos, transfiErase 5 ml 

de la preparaci6n de ensayo. Trate estos tubos de la misma 

manera que los de la preparaci6n standard. 

En cada uno de los seis tubos, transfirErase 2 ml­

de alcohol deshidratado, agit4ndolos durante unos cuantos -

segundos, deje que las fases se separen y decante o tome 

10 ml de la soluci6n de alcohol isobdtilico claro en celdas 

standarizadas, mida la fluorescencia en un fluor6aetro ade­

cuado, teniendo un filtro interno con un rango angosto de -

tranS11itancia de 365 na mhimo y un filtro externo con un -

rango de angostura de transmitancia de 435 nm mAxillo. 

CALCULOS: 

Donde: 

A y S, son las lecturas promedio de los tubos de -

la preparaci6n de ensayo y preparaci6n standar tratadas con 

la mezcla oxidante respectivamente, y b, d son las lecturas 

de los blancos de la preparaci6n de ensayo y de la prepara­

ci6n standard, respectivamente. 
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L) CLORHIDRATO DE PIRIDOXINA 

ZOS.64 

PREPARACION DEL ENSAYO: 

DilGyase una cantidad bien aedida de clorhidrato -

de piridoxina equivalente a 100 mg., cuantitativaaente y P!.... 

so a paso con agua hasta una concentraci6n de 10 acg. de 

CaH11N03.HC1/ ml. 

SOWC ION REGULADORA AMONIACAL 

(Cloruro de amonio-maoniaco acuoso concentrado). -

Disuélvase 16 gr. de cloruro de aaonio en 70 al de agua. 

Agréguese 16 al de aaonio acuoso concentrado, diluya con 

agua a 100 ml mezclando y filtre. 

SOLUCION DE CLORAMIDA 

DilGyase 40 mg. de Z,6-dicloroquinona-cloramida en 

100 al de alcohol isoprop1lico. Almacene la soluci6n en r! 

frigerador y Gsela durante un mes, no la use si ha tomado -

una coloraci6n rosa. 
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SOLUCION TIPO STANDARD 

PEsese exactamente 25 mg. de clorhidrato de pirid~ 

xina USP de referencia standar, previ8111ente secado con V! -

clo sobre stlice-gelatinosa durante cuatro horas. nisuElv! 

se en 250 ml de 4cido clorhldrico diluido (1 :100} y aEzcle­

se. Almacene la soluci6n en un frasco fabar en lugar fres­

co. 

PREPARACION DEL STANDARD 

Diluya 10 ml de la soluci6n tipo standard con agua 

y afore a 100 ml y mezcle. Prepare esta solucion diariue! 

te. 

PROCED 1M IENTO: 

A. TransfiErase 5 mi de la preparaci6n de ensayo­

en un matraz volumEtrico, aftidanse 25 ml de alcohol isopro­

ptlico y mezcle. T6mese 5 ml de la diluci6n de alcohol iso 

proptlico en un frasco con tap6n de vidrio, agregue por par 

tes y mezclando después de cada soluci6n agregada, 1 mi de­

la soluci6n reguladora amoniacal, 1 ml de la soluci6n de a­

cetato de sodio (1 :5} y 1 ml de agua. Enfrle a 25º agregue 

1 ml de la soluci6n de cloramida. Agite vigorosamente d~ -

rante 10 segundos y 60 segundos después del aumento de la -
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soluci6n de la cloraaida. Deteraine la absorbancia a la•! 

xima longitud de onda de absorbancia de 650 1111 con un espe~ 

trofot6metro adecuado, usando agua como blanco. 

Nota: Haga la lectura inmediatamente para evitar err~ -

res debido al debilitaaiento del color, designe e! 

ta absorbancia coao "Au" 

B. Repttase el procedimiento (A), pero sustituya-

1 ml de soluci6n de 4cido b6rico (1:ZO) por 1 al de agua. -

Designe esta absorbancia como "Au "'. 

C. Repttase el procedimiento (A), pero sustituya­

s ml de la preparaci6n standard por los S ml de la prepara­

ci6n del ensayo. Designe esta absorbancia coao "As". 

D. Repttase el procedimiento (C), pero sustituya­

! ml de la soluci6n de ácido b6rico (1 :ZO) por un ml de 

agua. Designe esta absorbancia como "As'". 

donde, 

CALCULOS: 

lO(C/V) (Au-Au '). mg de c8H11 N03 .HC1/ ml 

C • Concentraci6n en mg/ml del standard de clorhi­

drato de piridoxina USP de referencia en la 
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preparaci6n del standar 

V• Volumen, en mililitros de auestra tomada. 

M) ENSAYO PARA LA NICOTINAMIDA 

1 zz .13 

SOLUCION DE BROMURO DE CIANOGENO 

Disu6lvase S gr. de broauro de cian6geno en agua -

y afore a SO ml. 

SOLUCION DE ACIDO SULFANILICO 

Para Z.S gr. de icido sulfantlico agregue IS ml de 

agua y 3 al de amoniaco T.S. Agregue aediante agitaci6n 

mis amoniaco, si es necesario hasta que el icido se disuel­

va. Ajuste el pH de la soluci6n a 4.S con icido clorhidra­

to diluido, empleando verde de bromocresol T.S. como indic! 

dor externo y finalaente diluya con agua a ZS ml. 

PREPARACION DEL STANDARD 

Disu6lvase una cantidad exactamente bien medida de 

nicotinamida stand.rd de referencia en agua y diluya cuant! 

tativaaente y paso a paso con agua hasta obtener una solu -
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ci6n de concentraci6n conocida de aproximadamente 10 mcg/ml. 

PREPARACION DEL ENSAYO 

DilGyase un volumen bien medido de soluci6n probl! 

ma equivalente a SO mg de nicotinamida con agua a 500 •len 

un matraz volum6trico y me1clese. Tome 10 •l de la solu 

ci6n en un matraz de 100 ml. Igualmente mézclese y afore. 

PROCEDIMIENTO 

Tome en cuatro tubos •arcados, las cantidades del­

standard, preparación del ensayo, la diluci6n amoniacal y -

agua, de acuerdo a las cantidades que se indican en la si_­

guiente tabla, y agregue los constituyentes respectivos. 

Para el tubo No. 1 agréguese la solución de licido- · 

sulfanflico y mézclese bien, además agréguese el ,cido clo~ 

hidrico, agftese y p6ngalo en un espectrofot6metro adecuado 

a 450 nm ajustando a cero absorbancia. 

Para el tubo No. 2 agréguese la soluci6n de bromu­

ro de cian6geno, mézclese y después de 30 segundos adicione 

la soluci6n de licido sulfanilico mediante agitaci6n, tape -

el tubo y col6quelo en el espectrofot6metro e inmediatamen­

te mida su absorbancia a 450 11111 comparlindola a la del tubo-
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y col6quelo en el espectrofot6metro e inmediatamente mida -

su absorbancia a 450 1111 comparándola a la del tubo No. 1 y­

al blanco. Ser§ esta lec tura "As". Repttase el proced.!_ 

miento con los tubos No. 3 y 4, design§ndose la lectura del 

tubo No. 4 COIIO "Au". 

Cantidad en ml Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

PREPARACION STANDARD 1.0 1.0 

PREPARACION ENSAYO • 1.0 1.0 

D IWC ION AMONIACAL 0.5 0.5 0.5 0.5 

AGUA 6.5 1.5 6.5 1. 5 

BR<»IJRO DE CIANOGENO 5.0 5.0 

ACIOO SULFANILICO 2.0 2.0 2.0 2.0 

ACIOO CLORHIDRICO 1.0 gota 1.0 gota -

CALCULOS 

Donde: 

C la concentraci6n en mcg/ml de la nicotinami­

da USP de referencia standard, en la prepar! 

ci6n standard. 
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V el volumen, en mililitros de la muestra tom! 

da. 

Au y As• las absorbancias de las soluciones de la pr~ 

paraci6n del ensayo y la preparaci6n del 

standard, respectivamente. 

N) ENSAYO PARA SODIO 

SOLUCION DE LITIO 

La soluci6n de litio empleada coao standard inter­

no, se prepara transfiriendo 100 ml de litio del concentra­

do Beclcllan en un matraz volumEtrico de 1000 al y se afora -.. 
con agua destilada. Esta soluci6n debe emplearse i111ediat! 

mente. 

SOLUCION DE SODIO STANDARD 

TransfiErase cuidadosamente 11,689 gr de cloruro -

de sodio seco y plselos a un matraz volumEtrico de 1000 ml, 

disuelva y afore con agua destilada. Almacene esta sol~ 

ci6n en recipiente de plistico. 

PREPARACION DE LOS srANDARDS DE TRABAJO 

Tome la cantidad de cloruro de sodio en un matraz-



107 

volum6trico de 100 ml y diluya con agua destilada de acuer-

do a los datos de la siguiente tabla: 

No. del STD Al icuota {ml) Conc (mg/ml) Conc . Aprox i. 
(mEq/L 

4 0.183 8 

2 40 1.83 80 

3 30 1.378 60 

4 68 3. 12 136 

s 30 1.378 60 

6 40 1.83 80 

7 68 3.12 136 

8 30 1.378 60 

9 16 0.735 32 

10 68 3. 12 136 

11 16 0.735 32 

12 so 2.29 100 

13 20 0.92 40 

14 40 1.83 80 

PROCEDIMIENTO 

Se emnlea nara tomar la absorbancia de la muestra­

v standards. un esnectrofot6metro de absorci6n at6mica de -

la VARIAN TECHTRON modelo AA-6. 
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CALCULOS 

Lecturas directas, en mg/ml. 

O) ENSAYO PARA POTASIO 

SOWCION DE LITIO 

Tome 100 ml de concentrado de litio Beclalan, en un 

matraz vol11116trico de 1000 al y diluya con agua destilada.­

Esta soluci6n debe ser usada inaediata111ente. 

SOLUCION TIPO DE POTASIO 

P6sese cuidadosamente 14,909 gr de cloruro de pot! 

sio, y transfiéralos a un matraz volumétrico de 1000 al. 

Disuelva y diluya con agua destilada. Esta soluci6n tendrá 

7.819 mg/ml de potasio. 

PREPARAC ION DE LOS STANDARDS DE TRABAJO 

Tome la cantidad de potasio en un matraz volumétri 

co de 100 ml y diluya con agua destilada de acuerdo a los -

datos de la siguiente tabla: 
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STD. No. Alicuota (ml), K+ Concentracidn Concentracidn 
(ag/ml) (IIEq/L) 

7 o. 547 14.0 

2 2 0.156 4.0 

3 2 0.1 56 4.0 

4 2 0.156 4.0 

5 14 1.090 28.0 

6 14 1 .090 28.0 

7 7 0.547 14.0 

8 7 o. 547 14.0 

9 14 1 .090 28.0 

10 14 1 .090 28.0 

11 7 0.547 14 .o 
12 so 3 .91 O 100.0 

13 20 1. 560 40.0 

14 20 1. 560 40.(1 

1 S 2 0.156 4.0 

Nota: el valor standard de potasio de la tabla anterior es 

aproximado, por lo que debe ser calculado: 

mg/ml de potasio x Allcuota usada x 25.57 • mEq/1 de potasio 100 

PROC ED 1M I ENTO 

Es idEntico al empleado para el sodio. Para lo d! 



terminación de potasio se empleó un fot6metro de flaaa 

Beclman-Klina. 

CAL<llLOS 

11 O 

Las lecturas tomadas del espectrofotómetro es en mEq/L. -

La siguiente ecuación transforma los aEq/L a ag/al 

mEq/L de potasio x 0.0391 • mg/ml de potasio 

P) DEXTROSA 

H H 

• H r 2 -

H .-H 
O-Glucosa aonohidratada 

Equipo y material requerido: 

Un polarlmetro con una precisión de O.OS grados o­

menos de rotación angular y capaz de ser leido con la misma 

precisión y equipado con una fuente propia de luz para ais­

lar la linea "D" de sodio. 
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Preparaci6n del ensayo: 

Tome con una pipeta, 10 ml de la muestra y tran! • 

fi6ralos a un matraz volum6trico de 100 al. Adicione 2 go­

tas de amoniaco T.S. fuerte y diluya con agua destilada. 

Mezcle bien y despu6s de 5 ainutos, determine la -

rotaci6n angular de la soluci6n mediante un polarfmetro 

(200 -) a 25°C, empleando luz de sodio. H4gase varias le~ 

turas y tome el promedio. 

CALCULOS 

Lectura en grados x 1.0425 x 10 •gr.de dextrosa/ 
100 al 

Gr. de la dextrosa/100 ml x 100. \ de dextrosa 

Q) DETERNINACION DE METALES PESADOS 

Reactivos: 

Amoniaco T.S. Mezclar 400.0 ml de hidr6xido de -­

aaonio con 600.0 ml de agua. 

Agua sulfhldrica. Pesar aproximadamente 10.0 gr -
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de sulfuro de fierro y transferirlos a un matraz volumétri­

co de fondo plano de 1000.0 ml. Adaptar este matraz a otro -

~atraz que n su vez est4 adaptado a un frasco que contiene-

800.0 ml de agua. El segundo matraz también tiene agua m4s 

o menos a la mitad de su volumen. 

El matraz que contiene sulfuro de fierro se le 

agregan rápidamente 30.0 ml de 4cido colorhidrico concentr! 

do y 20.0 ml de agua. Tapar y dejar que se efectGe la rea~ 

ci6n y que el frasco que contiene los 800.0 ml de agua se -

sature con el 4cido sulfhldrico generado en el sistema. La 

soluci6n asi obtenida se guarda en recipientes de vidrio y­

s6lo puede usarse una semana a partir de su preparaci6n. 

Soluci6n concentrada de nitrato de plomo: 

Disuelva 159.8 mg de nitrato de plomo en 100.0 mi­

de agua, para el cual ha sido agregado 1.0 ml de 4cido n! -

trico entonces diluya con agua a 1000.0 ml. Prepare esta -

soluci6n y almacene en un recipiente de polietileno o vidrio 

libre de sales solubles de plomo. 

Soluci6n Standard de plomo: 

Diluya 10.0 ml de soluci6n concentrada de nitrato­

de plomo en agua a 100.0 ml. Cada ml. de la soluci6n stan­

dard de plomo tiene el equivalente de 10.0 mcg de plomo. 



NOTA: 

113 

Este mEtodo es para substancias simples e incol~ -

ras en solucidn. 

NETODO 

Preparaci6n del Standard: 

En un tubo de ensayo de SO. O 1111, tome 2 al de so -

luci6n standard de plomo (20 ppa de ploao) y diluya con 

agua a 25 ml. Ajuste con 4cido ac6tico diluido o con-~ -

niaco (TS) a un pH entre 3.0 y 4.0 diluya con agua a 35 al­

Y aezcle. 

Preparaci6n de la soluci6n proble111a. 

En un tubo de ensayo de SO.O ml ponga 25 al de la 

soluci6n preparada para la prueba, la cual es especifica. -

O bien disuelva y diluya con agua a 25 al la cantidad, en -

graos, de la substancia a ser probada calculada por la f6r 

aula 2/(1000L), en la cual Les el limite de los metales -

pesados, en porcentaje. Ajuste con 4cido acEtico diluido -

o con amoniaco TS. a un pH entre 3.0 a 4.0. Diluya con 

agua a 35.0 ml. y aezcle. 

Procedimiento: 

Para cada uno de los tubos, los cuales contienen -
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la preparaci6n del standard y la preparaci6n de la soluci6n 

problema, respectivamente agregue 10.0 ml de agua sulfhidr! 

ca, mezcle, diluya con agua a SO.O ml dejar en reposo S.O -

minutos. Comparar el color. El color de la soluci6n de la 

preparaci6n de la soluci6n problema no es m4s oscura que la 

soluci6n de la preparaci6n standard. 

R) DETERMINACION DE ALCOHOL ABSOLUTO 

Porcedimiento de destilaci6n. MEtodo para liquido 

alcoh6lico con menos del 30\ del alcohol. 

En un matraz de destilaci6n de ZOO ml, se pasan no 

menos de 25 ml del liquido de muestra anotando su temperat~ 

ra, se agrega un volumen igual de agua destilada, se conec­

ta el matraz a un refrigente adecuado y se procede a desti­

lar hasta obtener un volW!len de la muestra original y se 

mezcla. 

Determinar la densidad del destilado a 2SºC, usan­

do este dato se puede averiguar el porcentaje por volumen -

de;contenido de alcohol en el liquido examinado, segan ref~ 

rencia de la tabla alcoholim!trica. 

CALCULOS. Para determinar el porcentaje de ale~ -

bol en una muestra, se deben tener en cuenta los siguientes 
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pasos: 

A. Determinar la densidad del destilado aforado 

B. En base a la densidad obtenida, se recurre a la t! 

bla alcoholimEtrica y se lee el porcentaje de ale~ 

hol directamente a la temperatura requerida. 

Para calcular, el porcentaje de alcohol neto de la 

muestra se recurre a la siguiente ecuaci6n: 

\ de alcohol en la tabla Ml del destilado 
\ de alcohol neto• alcohol imEtrica X aforado 

Ml de muestra 

S) IDENTIFICACION DE LOS PRINCIPALES IONES ENSAYADOS 

DEXTROSA. Agregue unas cuantas gotas de la mue! -

tra (1:ZO) a 5 ml de tartrato c6prico alcalino en caliente. 

Un copioso precipitado rojo de 6xido cuproso se fonna. 

LACTATO. AS ml de 1~ muestra adicione S ml de 6-

cido sulf6rico diluido y 3 ml de permanganato de potasio, -

caliente la mezcla, un olor de acetaldehido es percibido in 

mediatamente. 

CALCIO. AS ~1 ' 

ro io .,_ 
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lución. Al aumentar los Z ml de oxalato de amonio un preci 

pitado blanco es formado. Este precipitado es insoluble en 

4cido acEtico pero se disuelve en icido clorhidrico. Sales 

de calcio lulredecidas en ácido clorhidrico dan un color rojo­

amarillento transitorio a la flama no luminosa. 

POTASIO. Los compuestos de potasio, dan a la fla­

ma no luminosa un color violeta, el cual es enmascarado si­

el sodio no se elimina totalmente. En soluciones neutras -

moderadS11ente o concentradas de sales de potasio, el bi-tar 

trato de sodio produce un precipitado blanco cristalino so­

luble en amoniaco y en soluciones de hidróxidos y carbon~ -

tos alcalinos. La formación del precipitado, el cual es&! 

neralmente lento, es acelerado mediante agitación con una -

varilla de vidrio en el tubo de ensayo. El aumento de una­

peque~a cantidad de ácido acEtico glacial o alcohol tambiEn 

fomentan la precipitación. 

SODIO. Una solución de un compuesto de sodio pre­

viamente transformado a cloruro o nitrato, da cuando se me! 

cla con cinco partes de su volumen de acetato uranil-cobal­

to un precipitado amarillo-dorado, el cual se forma median­

te agitación. Los compuestos de sodio dan un color amar! -

llo intenso a la flama no luminosa. 

MAGNESIO. Soluciones de sales de magnesio en pre-
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sencia de cloruro de amonio no precipitan cuando se neutra­

liza con carbonato de amonio pero mediante un aumento subs~ 

cuente de fosfato de sodio da un precipitado blanco crista­

lino, el cual es insoluble en 1111oniaco. 

ACETATO. Cuando 4cido acEtico o un acetato es ca­

lentado con 4cido sulfdrico y alcohol, acetato de etilo es­

iraediataaente reconocido su olor caractertstico. Con sol'!!_ 

ciones neutras de acetatos, cloruro fErrrico da un color r~ 

jo el cual es destruido mediante el aumento de Acidos mine­

rales. 

CLORUROS. Para S ml de muestra, agrEguese una go­

ta de 4cido nltrico y S gotas de nitrato de plata, formando 

un precipitado blanco floculento. El precipitado es insol'!!_ 

ble en 4cido nltrico, pero es soluble en aaoniaco. 



TABLA DE DATO! 
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TABLA DE DATOS, OBTENIDOS MEDIANTE LAS TECNICAS -
MENCIONADAS ANTERIORMENTE CORRESPONDIENTES AL CON-
TROL ANALITICO DE ELECTROLITOS DE SOLUCIONES DE Ah 
TO VOWMEN. 

SOWCION DE PEDIALYTE: 

pi DEC'OOS\ ªtotal 
Na+ ,fg- ea- x• 

S.39 2.40 14.9 1.35 1.03 1.55 1.56 

5.41 2.39 15.0 1.41 1.02 1.56 1.56 

5.43 2.39 15.0 1.36 1.04 1.54 1.61 

5.40 2.42 15.1 1.41 1.01 1.56 1.62 

5.44 2.37 14.8 1.38 1.02 1.63 1.55 

5.48 2.39 14.8 1.39 0.99 1.64 1.56 

5.46 2.37 15.2 1.37 1.00 1.62 1.61 

5.52 2.35 15.0 1.40 0.99 1.61 1.58 

5.46 2.35 15.0 1.39 0.97 1.60 1.62 

5.48 2.36 15.0 1.41 0.96 1.59 1.55 

5.51 2.33 15.0 1.42 0.99 1.59 1.56 

5.55 2.37 14.8 1.41 1.01 1.62 1.56 

5.53 2.37 15.1 1.40 1.02 1.61 1.59 
S.54 2.37 15.0 1.42 1.00 1.57 1.59 

5.52 2.37 15.2 1.38 1.01 1.62 1.60 

5.54 2.38 15.2 1.36 1.00 1.55 1.59 
5.70 Z.41 15.0 1.41 1.01 1.60 1.56 

5.42 Z.34 15.0 1.42 1.00 1.60 1.54 

5.41 237 15.0 1.41 0.99 1.62 1.56 
5.42 Z.35 15.0 1.39 1.02 1.60 1.54 

5.38 2.35 15.0 1.40 0.96 1.60 1.58 
5.48 2.37 15.0 1.40 0.97 t.64 1.58 
S.46 2.36 14.5 1.39 0.95 1.64 1.61 
5.50 Z.39 14.8 1.40 1.06 1.58 1.52 
5.53 Z.39 14.8 1.39 1.03 1.59 1.53 
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L IM ITl!S ESTABLECIDOS EN EL CONTROL ANAL IT ICO PARA -

LA SOLUCION DE PEDIALYTE 

pH 4.0 - 6.0 

DEXTROSA s.o gr /100 111 (97 - 10S\) 

CLORUROS 1 .064 11gr/11l (97 - 10S\) 

SODIO 690 PPM (97 - 10S\) 

:UGNl!SIO 48.S PP!il (97 - 11 º') 
CALCIO 79.S PPM (97 - 11 O\} 

POTASIO 782 PPM 

SOLUCION DE HAR'JMANN 

Jfl Cltotal 
ea++ Na •• r.• IACTATO M.P. As+++ Fe++ 

6.34 11.0 6.9 3.06 1.62 13.6 
6.36 10.8 6.8 3.03 1.59 13.8 
6.32 11.0 7.0 3.02 1.60 13.9 
6.28 11.0 6.8 2.96 1.6S 14.0 
6.33 11.0 6.7 Z.98 1.59 13.6 
6.25 10.8 6.9 3.01 1.57 13.8 

6.50 10.9 6.7 2.99 1.63 13.9 
6.58 11.0 6.7 2.97 1.61 1.39 
6.72 11.0 6.6 3.02 1.59 13.9 
6.SS 11.0 6.6 Z.99 1.SS 13.3 
6.60 11.0 6.S 3.01 1.54 13.2 
6.45 10.9 6.6 2.99 1.54 1.32 
6.46 10.9 6.6 3.03 1 .56 13.Z 
6.48 11.0 6.6 3.01 1.56 13.Z 
6.31 11.0 6.9 3.08 1.63 13.8 



pH 

3, 61 

3.65 
3.65 
3.66 
3.67 
3.70 
3.67 
3.69 
3.70 
3.69 
3.88 
3.72 
3.72 
3. 61 

LIMITES PARA LA SOLUCION DE HARTMANN 

pH 6.0 - 7. S 

CLORUROS (95 - 105\) 

CALCIO (90 - 110\) 

SODIO (95 - 1 OS\) 

POTASIO (95 - 1 OS\) 

LACTATO (95 - 105\J 

METALES PESA-
DOS MAX. O .03 PPM 

ARSENICO 

FERROCIANURO 

MAX. 0.08 PPM 

KECLYSYL - T+ EN DEXTROSA AL S\ 

DEXTROSA AC. ASCORBICO TIA.t.lINA 

4.958 0.713 0.713 260 
5.020 0.722 255 
5.041 o. 739 260 
5,000 0.730 
4,979 0.730 
4,979 0.713 
4.979 0.722 
4.958 o. 713 260 
4.979 0.704 
4.979 0.722 
4 .979 0.713 
S.000 0.713 
4. 979 0.713 
5.020 0.739 

121 

RIBO PIRI NICO 
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LIMITES ESTABLECIDOS PARA LA SOLUCION DE RECLYSTYL 

-'I'• EN DEXTROSA 

pH 3.S - 4.0 

DEXTROSA (95 - 1 OS\) S.O gr/100 ml . 100\ 

AC.ACORBICO NMD 13S\ 1 .o mgr/111 • 1 ºº' 
TIAMINA HCl NMD 1 OS\ ZSO.O 11gr/11l .. 1 ºº' 
RIBIFLAVINA ~ 

1 ºº' SO.O PPM • 1 ºº' 
PIRIDOXINA ~ 9S\ SO.O PPN • 1 ºº' 
NICOTINAMIDA tfolD 95\ 1.25 agr/111 • 100\ 
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DEXTRABBOTT AL 5\ EN SOWCION DE HARTMANN 

pH DBC11llS\ CLCJIIJROS CAU:IO !DDIO IUl'ASIO LACTA10 Feua:IANJRO 

4.80 4.916 3.866 SZ.104 3.05 1.62 3.0Z6 

4.89 4.976 3.899 56.112 3.02 1.66 3.026 

4.93 4.937 3.899 56.11Z 2.96 1.63 3.0Z6 

4.94 4.937 3.970 56.112 2.95 1.63 3.0Z6 

4.88 4.916 3.!64 56.112 3.01 1.61 3.0Z6 

4.88 4.958 3.970 56.112 3.04 1.64 3.0Z6 

4.90 4.979 3.!64 55.104 3.01 1.64 3.026 

5.00 4.875 3.970 55.104 3.02 1.61 3.0Z6 

5.08 4.854 3.!64 55.104 2.99 1.60 3.0Z6 

5.15 4.937 4.005 56.112 2.98 1.54 3.026 

5.13 4.895 3.!64 53.101 3.01 1.58 3.026 

5: 17 4.895 3.!64 55.104 3.00 1.66 3.026 

5.11 4.875 3.!64 55.104 3.01 1.51 3.026 

5.16 4.875 3.!64 56.104 3.02 1.68 3.026 

5.14 4.895 3.!64 55.104 3.01 1.62 3.026 

LIMITES ESfABLECIDOS: 

pH 4.8 - 5.20 

DEXTROSA (95 - 105\) 5.0 gr/ml .. 100\ 
CLORUROS (95 - 11 O\) 3.88 11gr/ 1111 • 

1 ºº' 
CALCIO (90 - 100\) 54.50 mcg/ ml • 100\ 
SODIO (95 - 105\) 3.00 mgr/ ml • 100\ • 
POTASIO {95 - 1 OS\) 1.57 mcg/ ml" 

1 ºº' 
LACTATO l 90 - 110\) 3. 1 O mgr / ml " 

1 ºº' 
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SOLUCJON JSOTONJCA DE CLORURO DE SODIO ABBOTT 

pH CLORURO DE SODIO M.P. ARSENICO F ERROC I AIIJRO 
6.12 8.882 
6.1 O 8.882 
6.12 8.941 
6.1 O 8.941 
S.80 8.941 

S.83 8.999 
S.97 8.941 
S.88 8.882 
S.96 8 .941 
6.18 8.882 
6.29 8.882 
6.25 8 .941 
6.50 8.999 
6.18 8.999 
5.57 8.882 

LIMITES ESTABLECIDOS: 

ph 4.5 - 7 .o 
CLORURO DE SODIO (95 - 1 OS\) 9.0 agr/ al . 100\ 
?tlETALES PESADOS NMD 0.3 acg/ al . 100\ 
ARSENICO KIID 0.08 mcg/ ml . 

1 ºº' 
F ERROC JAIIJRO ----------



DEXTRABBOTT+ AL IU• 

pH DEXTROSA 
4.74 9. 81 Z 

4.18 9.979 

4 .1 O 9.937 

4.ZZ 9.895 

4 .08 9.81 Z 

4.02 9.729 

4.06 9,708 

4.72 9.666 

4.70 9.874 

4.08 9. 791 
4.03 9.895 

4.00 9.833 

LIMITES ESTABLECIDOS: 

plf 

DEXTROSA 
CLORUROS 
METALES PESADOS 

3.S · 6.S 
(95 · 1 OS\) 

NMD 

NMD 

CLORUROS M.P. 

10.0 mg/ 100 al • 100\ 
18.0 mcg/ al 

S.O acg/ al 
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pH 

4.25 

4, 18 

4 .16 

4.13 

4. 15 

4.40 

4.29 

4.32 

4. 54 

4 .16 

4, 18 

4.28 

4 .1 Z 

4. 1 S 

4.1 Z 

4 .Zl 

4.00 

4.00 

4 .13 

4 .13 

pH 

DEXTROSA 

CLORUROS 

DEXTRABBOtT+ AL 5\ 

DEX'l'ROSA 

5.0ZO 

4.916 

4.854 

4.917 

4 .937 

4.875 

4.875 

4.854 

4 .916 

4.916 

4. 916 

4.958 

4.995 

4.937 

4.916 

4,937 

4.916 

4.937 

4.916 

4.895 

LIMITES ESTABLECIDOS: 

3.5 - 6.50 

l95 - 1 OS\) 

N:.fD 9.0 gr/ •1 
METALES PESADOS NMD 5.0 mcg/ •1 
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CLORUROS M.P. 

5.0 gr/ 100 al • 100\ 
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SOWCION ISOTONICA DE CLORURO DE SODIO: 

pH NaCl M.P. 

6,39 8,882 
6,40 1.112 
6.40 8.999 
6.38 8.941 
6.31 8. 931 
6,34 8.882 
6.33 8.941 
6.45 8.882 
6.47 8.824 
6.47 8.941 
6.48 8.999 

LIMITES ESTABLECIDOS: 

pH 4.5 - 7.0 
CLORURO DE SODIO (95 - 105\) 
METALES PESADOS 

ARSENICO 
NND 
tN) 

Fe •• F ERROC: lAtlJRO ARSENICO 

9.0 ag/ al • 100\ 
0.3 acg/ al 
0.08 acg/ al 
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NORMOSOL+ - R EN DEXTROSA AL 5\ 

s'f DtX11IOS\ c~s MAGNESIO !ll)JO IOTASIO BISJLFI10 

5.70 S.0000 3.651 36.468 3.26 1.92 0.2164 

S.75 s.ooo 3.615 36.468 3.21 1.93 0.2247 

S.66 S.104 3.651 36.468 3.21 1.92 0.2226 

S.72 S.083 3.651 36.468 3.24 1.98 0.2268 

S.78 4.895 3.651 36.954 3.24 1.91 0.2289 

5.71 4.875 3.615 37 .440 3.21 1.92 0.2164 

LJ,llrES F.SJ'AIILICJD(!;: 

pH 4.0 - 6.0 

DEXTROSA (95 - 11 O\J S.O gr/ 100 al . 
1 ºº' 

CLORUROS {95 - 1 OS\) 3.47 ag/ al . 100\ 

MAGNESIO (90 - 11 O\) 36.0 acg/ al . 100\ 

SODIO (95 - 1 OS\) 3.29 ag/ al . 100\ 

POTASIO ( 59 - 1 OS\) 1. 94 acg/ 111 . 
1 ºº' 

BISULFITO *O 110\ 0.328 ag/ 111 . 100\ 



1 29 

BECLYSYL • T+ EN DEXTROSA AL 5\ 

Jlf D~ AS:<Dim l"WIINA RDICFIAVINA PIRIOOX:m\ NIQJl'INA.~ID\ 

3.61 4.958 0.713 260 O.SS 1.66 1.62 

3,65 5.020 0.722 255 0.57 1.59 1.66 

3.65 5.041 0.739 260 0.53 1.65 1.61 

3.66 5.000 0.730 265 0.59 1.64 1.62 

3.67 4.979 0.730 265 O.SS 1.58 1.58 

3.70 4.979 0.731 265 0.54 1.58 1.61 

3.67 4.979 0.704 265 0.57 1.58 1.64 

3.69 4.958 0.722 260 0.56 1.59 1.65 

3.70 4.979 0.713 265 O.SS 1.66 1.58 

3.69 4.979 0.704 270 0.59 1.59 1.58 

3.88 4.979 0.713 275 0.57 1.59 1.57 

3.72 5.000 0.7'13 280 0.57 1.58 1.57 

3.71 4.979 0.713 265 0.56 1.57 1.58 

3.61 5.020 0.739 265 0.57 1.61 1.58 

LIMITES ESTABLECIDOS: 

pH 3.5 - 4.0 

AC. ASCORB IDO NMD 135\ 1.0 •al •l . 
1 ºº' 

DEXTROSA l95 - 105\) s.o ar/ 100 al• 100\ 

TIAtUNA NMD 105\ 250.0 mea/ •l . 100\ 
RIBOFLAVINA NMD 100\ SO.O acg/ al . 100\ 
PIR IDOX INA HC1 PIID 95\ SO.O mcg/ al . 100\ 
NICOTINAMIDA NMD 95\ 1.25 mg/ 1111 . 

1 ºº' 



IV e o N e L u s I o N 

Las cantidades 6ptiaas de agua, vitaainas y elef -

trolitos suelen administrarse para satisfacer uno o ambos -

de los siguientes objetivos: 

1. Mantener el equilibrio de agua, vitaminas y electro!! -

tos del paciente. 

2. Restituir pErdidas francas de agua, vitaminas y 

electrolitos. 

Por lo tanto, consideramos que el mantenimiento y­

restituci6n son las dos funciones esenciales de la terapeG­

tica parenteral con ltquidos. 

En el mantenimiento, una persona cuya ingesti6n 

oral est4 restringida, debe recibir ltquidos por vla intra­

venosa en cantidad suficiente para manter sus funciones me-
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tab6licas normales. 

Por otra parte, en una restituci6n las p6rdidas no 

son comunes, son deficiencias de cantidad, que deben resti· 

tuirse volumen a volumen, 

En vista de la gran importancia de los electrol! -

tos y vitaminas en la funci6n del cuerpo humano, es de gran 

inter6s conocer las variaciones y desviaciones que exist~n­

en la elaboraci6n de los productos que son eapleados para· 

dicha finalidad (sueros). Por lo cual, el objetivo de este 

trabajo es el de poder obtener una serie de t6cnicas y a su 

vez un conjunto de datos que nos pel'llitan tener una clara -

visi6n de la elaboraci6n de estos productos en la industria 

qu1lllico farmace6tico, por lo cual, concluimos que se ha CIJ!. 

plido con lo requerido en este trabajo. 
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