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IN?RODPDUCCION

Debido a la gren importaacia que ha alcunz=do la Gliceri
n: en el mercado nacion.l, tunto en la mamufactura de lubrican
tes, pldsticos, explosivos, cigarros y en la industria farma-
cfutica y de cosméticos.

Ha provocado que actualmente existan varios métodos pa=
ra su determinacién ( Método Emzinitico, Wétodo Rudioenzimdtl
co, Método pcr Cromatografia a alta presidn, Método de 1la =~
U.5.P. XIX, Método de 1a Norme Oficial, Método de la U.S.P. =
IX,). Todos estoa métodca presentan ciertas desventajas para
1o dsterminacida do Siicarins en ioa ai'rarentes productos.

" Por ello se ha visto la necesidzd de estudiar un mevo
mftcdo analftico, que sea reproducible y sencillo, para la de
terminacién cuantitativa de Glicercl.

El método jue se propone para la d=2terninacidn del Glice
rol, estz bzsz2do en las diferentes experiencias, que se han =
tenido, para la determinacién de diferentes productos que han
8ido oxidados parz formar el formaldehfdo.

En la literatura sz ha enccntrado, que el formaldehfdo,
tiene una éptims detzccidn espectrofotométrica, al rzaccionar
con el acido cromotrérico, en presencic de una concentraciém
adecusda de acido sulfdrico.

. Dor 1o jue este método esta besudo en la oxidecidm d=1
Blicerol a formaldekhfdo; reaccionando el formaldehfdo, con el
acido cromotrfpic. en presencia d: acido sulfdrico, teniemde
como resultado la forz-cién de un camplejo co or violeta.Este
camplejo es det:rminado cuantitziivamante, por a=dio de la es




pectrofotometria, a una longitud de onda de 570 nm.

Teles reacclones son efectuadas en muestras de Glicorol
R.As de concentracién conocida, haciendose una curva de cali
bracidn.

Ad:ma3 se meaeionan las ventajes de este método, con res

pecto a lo3 encontrados para la determinacién del glicerol en
las difsarentes literaturas.




OBJETIVO:

1.- Proponer un método espectrofotometrico, reproducidle y sea
cillo, jsure det:rrmincr cuaniitativapente el Glicerol, mencio-

nando sue ventsjas con rz.pecto a los mftodos encontredos en
la literatura.

2.~ Cozpar.r el nftodo propue3zto experimentalmanic con:. el de
la Norma 0ficiel, con el de la U.3.P. XX, con el enzindtico -

hecho con el jgo, de reactivos parw la Det:rminacién d2 Trigli
céridos an Su-ros y Plasmas.

3.~ Sugerir el método de la DED:ZXIIACION 33TICTRORCTOIIPRY
CA IE GLIC:30L POR 3L HIT X JUILIICO, para incluirlo en lu -
PON.EQU.K.



GERERALID.DES

Bl térumino 32 Giicorina, tambidn llamada Glicerol, esta
determinad.. por la nomenclatura qufaica camo el 1,2,3-preopanc
triol, cuyas férmulz cozu:isada es G By 0y y su férmula desg

rrolladu es: C H.,“ o | .

Lu-oH
¥y cuyo peso molecular es $2.09 ‘cﬂ.—-ol'l

HISTORIA
Ia @licerina fud descubierts en el afioc de 1779 por Shee

le y mis tarde fud ampliazente investigada por Chevreul quidn
la Jleno "Glicarina®,

Hasta el afio de 1846 fud insroducida en el campo da la
medicina y la farmacia.

Actuslnente el uso de la Glicerina en el merc:id, se ha
incremsatado grandemente, en los diversos caupos de manmufoce
tura de lubricantea; plésticos, explosivoes, cigarros, cosméti
co3, drogas y por sus propiedades feraacologiceas.

PROPIED.D3S FISICLS Y QUINIT.3

SCRIPCIOR
Bs un 1fguido siruposo, claro 7 Doco colorido, no es de
3agr..cile, ni dspero, cuanio 3e expone al aire kd.edo abaor
be azua; ai es expuesto s HS y a SO, , taubién lo3 abeorbe.




IDSITIFIC .CI0N

Bl espectro de absorci’n infrarroje de unu prlicula fina

de glic rina, exhibe una fuarte ¥ ancha bandz en 2 pma -

33 penm, mfuerte doblete cerca d: los 3.4 Mm, 8 un naximo

de cercs de 6.1 pal hay

2 r2-ién de fuarte wbsorcidn en-
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A3 DI A3CASI U Ll STZAIITIC DY o3l IHSaRAOIT
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Su gravedud es-ecifiea no es menor a 1.243 correspondien
do a no menor de 35 % del,5, 0,y de1.255a1.26 que corresponde

) - ..
a>'tat™mi del,F 7.

MISCIBILIZAD

Kiscible en agua, alcohol, matanol, 1g en cercs ds 12 ml
de acetato dz etilo y en cerca de 15 ml de acetona.

Insoluble en &ier min:ral voldtil o sceites vegetales,
cloroformo y otros hidrocarburos halogznedos.

Un 10 € w/v de solucidén en aguz es neutro al litmus, =
un 2.6 £ de solucién es iso-oamético con =1 suere.

Puede ser esterilizado por calentamierto a 150 ¢ C yor
una hora.

Si se mmarda a bajas temperaturas, el glic:rol se solidi

fica formandose cris-ales y es:os se funcen a una temperature
cerca de loa 20 °C,

INCONPATIBILID D

~ Pueds ocwrrir una explosi’n, si lc Glicerina es tratads
con agentes oxidantes fuertes, como trioxido de cromo, clora
to d2 potasio y permenganato de potasio. En solucionss ditui
das la reaccidn procede a una daja evaluecién formandose va=
rios productos de oxidacién.

-

El fierro es un contaminante ocasional, este puede ser
causa del odscurecimniento de la Glicerina.

Con el acido bérico o borato 4: sodio, la Glicerina for
B8 un complejo generalments llamado glicero-bérico, el cufl
es un 2cido mids fuerts que 21 bérico.




BEASCIONES QUIXICAS
1.=- Con acido clorhfdrico, la Glicerina reacciona pare
formar le monoclorohidrina.

Cl'l - O CHe — Ynocloroh:l.drina

cH-oM Hel éu-oﬂ + H.O

t -OH : )
¢ H,-OH ?—l‘c‘:‘lorg-z »3-hidroxipropano
2.~ 0xidz.i6n con acido nitrico, dando acido glicérico
(como Pmd“cct:‘f;ﬁr ). acido glicérico
\ ’ . COOH
t

3.~ Oxidzcidn, bajo condiciones suaves, comol, iy sales
ferroscs como catalizadores o como hipobromito de sodio. Hay
un equilibrio de mezclas de gliceraldehfdo y el isémero de la
hidroxiacetona.

Gl:l.cﬁa.ldeh:[do Ereidol Dihidroxiacetona
TN
C=0-- C : CH-OH
é,“--—:' e I\m — t"‘O
\ “OH f'ou' — -
¢ W-OH CH-OH CH-OH

4.- Por femmcn se obtiens el Irimetilenglicol,con

un rendimiento de 45 %, Primetilenglicol

- CH,-QM fermentacién CH.-OH
EH-OH — ¢,
CH,-OH EH-OH
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5.~ Acetilac.én de la glicarina (s2 acetilan los - pos
hidroxilo).

(H OH___. peyuefia cantid 4 de — CH-OCO ""3
CH.‘."OH CH." ocodh
6.— Para la obtencién de nitrogiicerina
eH.-OH NitroglicerTina
EM.ON +3HO YHIN CH-ONG,
\ i0-20C ‘C H- ONO‘,
CH-OM ,
CH-ONG.
7.= La oxid c¢idén conk: 20,y Brncomo catalizador
. Glétif-ogﬁ Acarosa 3 ﬁp
ChHy-
fﬂl_OH Na.CO, t=0 ¢=0
CH-OM == Cu-OH Lolor  éM-OH
¢ H-OM :o were eH-OH
. du-oM EH-OM
¢H-OH tH-OH

8.~ Obtencién de Triglicéridos, esterificados con acidos
grasos.
Glicerina ) Priglicéridos
Ac. Grasos -
CHOH  ° Ch- ®.
éu _oH +3 RCOOH — cu—ooca .

CH.- Cun. OOCR




i

9.- Glicerina con anhidrido ftdlico, para dar ftalato -
conocido como gliptal

CH,-OH
' anhidrido ftdlico
CH-OH + o Gliptal
z:‘*i-C)t{ — ‘
T
Wooe  C-OCH-CH —Cho-§ < 00H
\ 7 -l

-

10.~ Acetales y cetales de glicerina, se forman por con-

densacién de glicerina con aldehfdo y cetona en presencia de
acido.

CH.-OH acido CH,— CH -CH - 0-CH-CH,
EH-ON+ CHCHO — &4 bN
EH{OH monoacetin

acetina ¢.H, (oH.). (ci,co0)
CH.-OH A tiacetin

%H-ou +CH,CO0H ¢ 1 (ou)(CH,C00),
CHOH
triacetin.

C.H, (cH,co0),
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\
11.= 128 reeccién de Malaprade, uszdz en el analigis de -
glicsroles, pars compuestos con 2 o mds grupos=CHu=0 unidos
a carbonos adyacent:s. Su oxidzcién es p:ir escisidén de enla-
ces carbono-carbono, ai ser tratados con acido peryédico. Bs
useda parz la determinacién de estructursas.

R- CH CH-CH-‘R + 2HI0,
OH ou ou ——» RCHO + HCOOH +RCHO
+ 2HIO,

Relacién entrs tantos por cientos, peso espec{fico, in-
dice de refraccidn y viscosiadad de 1a glicerina,

Fois -5 gToering Peso reperifico segin Indice de retrac.on ' "’;:::‘_“h
Geviach 218,13 w3 P (S Jwit
l Px 100 ! c s 1 1) E"‘l“ 20 !
L '
L 1265 rae 10500
» 1'% 1478 ™
» 12602 X 6478
n van 1% 5178
» s 1 b 45 .
ol 1708 1's6m) 33700 i
™ 1= 1 a5 R°B :
a 124" 1"4500 e
o 1°2482 1""3s i 50
) 12428 10610 | 2900
2 1°2400 1'430% 17w
» 12393 14560 t 140
- 1’248 173568 ! 12'%
L L 1’z 14550 1130
ot 12 174538 1098
2a 10 $%
» 'ze 14505 ]
v ] 121 1"4493 T
- 121 1"4733 50
o 1ras? t'usn 5%
L 1213 1°64s4 5
B 171900 1'4309 IS
L. "1 108 by
o 't ree -_
o 15 't -
L I'un 10 -
5 120 L ] -
5 s '3 -
« e 1 -
1 'Te -
» 1938 s —
5 1'one 1350
2 1 » 1'% -
13 (3" 17506 -
» 1"es 19 -
s rein 1 -
* e I'ae




PROPISDAD.: FISICAS
Pto. de fusién 18.17 °C (Si se guardu 2 b.jus tempera
turas, el glicercl se solidi
fica formandose cristales),
Pto. de ebullicién b, 147.9 °C
b 166.1 °C
b 222.4 °C
b, 290.0 °C
Densidad 4% 1.2617
Indice de Refraccién MNd* 1.47399
Preaién de Vapor 50°C 0.0025 =
100°C 0.195 am
1500C 4.30 mm
200°C 46,00 =m=m
Calor Zsp:cffico 0.5795 cal/ g m a 26°C
Culor de Vuporizacién 21.060 cal/ mol a S5 °C
C=lor de Solucidn a Dilucidn Infinita 1381 cal/mol
C:lor de Formacién 153.6 Ecal/ g -mol
Conductivid-d4 P4rmica 0.00068 caleca’*C/seg cm
Pto. ée Inflauacién 177 °C
Pto. de Inc:ndio 204 °C
SIS SuTallion

Lz glicerinu se almecena en recipientes hermfticos, pro
t._1.03 i2]1 :zire,
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CONCEPTO D3 La NORM. D2 C.LIDAD

Ruestro pafs det:rmina la culidad de 1lc3 sustancias a -
iravés de un departamento eipacializado, el cudl marca lns =
Rormas que deben oum=lirsz,

la: nomas establecen con precisién, el reconocimiento
de un nivel de calidad y permiten las bases para desarrollar
firmenmente mercados nacionales o internacionales, saf como el
fincer un legftimo prestigio como fabricante.

Las normas hacen posikls el inlercambio locel o internma
cional de montajes, medidas, servicios o patontes.

Las normes foeiliten la actuselizacién, al incorporar a
tiempo los £4s reciantes resultados alcanzadoa por el desarrg
1lo y la investigacién.

1as normas estimulan la confianza y respuldo que persi-
gue el co dor, ampliandose notablemente la demanda.

Ia : normas ofrecen proteccién al comprador o usualcente
a través de 1la certificacidn oficial.
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OBTERCION
1a Glicerina fud obtenida por primera vez a escalae T

—y

cial en Piladelfia por Shoemaker, calentando una mezcla de =
litargirio (oxido de plomo fundido en ldminas o escamas amari
llentas’. y aceite de oliva, extrafda con agua y poeteriormen

te gometida a evaporacién, obteniendose una solucién coa cier
ta viscoeidzd y de sabor dulce,

Otra forma de obtencién es a partir de la hidrélisis de
1los esteres de los acidos graaos del alcohol Glicerina (estos
constituyen la mayor parte de las grasas nsutras) y recidben ~
el nombre de triglicdridos. Esta hidrélisis puede ser acida,
alcalina o blern por accién de 1lmn lipasas,

eH,-cooR CH,-OH

CH-COOR + HOH CH-OM 4 3 gcooH
1 —mmm—
cH,-COOR EH O

PORIAS ACTUALES DS LA OBTERCION DB GLICZAINA

1.~ Ia saponificacidn de grascc y aceit:s en la mamufac
tura de jabones, teniendo una hidrSlisis alcalins,

Triglicerido Glicarina Jabdn
CH-00cR CH.-OH
bu-ooce *+ "M, tn-on 3k N

¢H.-00CR CH,-OH
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En cadi: uno d2 los pisos que sigue 2:tu saponificacidn,
se encuentran difersntes concantcaciones de Flicerel.

a) Corts de Sal: Se verifica en a2ste la mayor saponifica
cién dz graea (aprox. 90 % ), en este se encuentra la msyor
parte de glicerinaz obtenida , recuperandose el 89 % de la gli
carina disponible.

b) Corte de Pusrza: Se encuentra un 5.5% de glicerina,
no se recomienda su recupar:ucién debidc a 3u alta alealinided

¥y bajo ontenido.

¢) Afinacidn: No hay recuperucidn de glicerina, ya ue
se encuentre muy contaminads,

2.~ Por hidrolisis de grasss y aceites a presidn conti-
me y calor de vapor.

3.~ Por fermentecifn del azucar de remolacha, con gren-
des cantidades de sulfito de sodio. En estas condiciones, la
reaccién que se efactuz es la siguientes

Glucosa Glicerina Acetaldehfdo

C.G‘Hn.OS —b C:HsO, + CH,CHO + Co,_
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4.- Beclentemente la Glicerinz es preparada en grandes
cantidades con propilenc. Siendo este, un producto del petrd
leo. Este hidrocarburo es clorinado, & una tenperatura de
400°C para f rmar el alil cloruro, el cudl se convierte a al
cochol. El tratumiento de un alcohol insaturado con acido hi-
poclorhfdrico, produce un derivado clorinado. La extraccidn
del acido clorhfdrico, con una mezcla de cal y sosa jroduce
el z,b-eponpmpanol, el cudl se hidrata pars dar @licerinu.

CHa ~HE—cH, HO, M, -¢H -CH,
‘o’ M bR by

las Principales Plantas Productoras de Gliceripa en el
Pals, 1o hacen por Saponificacidén, para obtener Jadod, estas
son:

1.~ Colgate y Palmolive

2.= 1a Corona

3= Ia Luz

Las Principales Compefifas Consumidoras de Glic:rina son:
1.~ Bacional d= Aromas
2.~ Iaborztorios Merck Mexico S.A.
.= Perque Daviz y 21z 42 Mex.
- Avén Cosméticos
5.~ Pond’s as co
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6.- Mead Johnson de Nexico S.i.
7.- Dapont Comp. Mex. de Explosivos
8.~ The Sydney Ross Co. 35....

Joa Grados de Glic2rinz que s& encuentran en el Mercado.

GLICRBRINA CRUDA

Fijuda por la British Standard Specification of Saponi-
fication y contisne no m>nos del 88 % si:ndo una custancia -
comercial. Esta es un procucto besico para la obtencidn de 1la
glicerina comercial.

GLIC AIka INIUSIRIAL O COWZRTIAL

Tiene una.concentracién del 89 .- ¢ u43, es racuperada por
deatilacién, clarificada por decoloracién con sustancias de-
suparficie activa. Como se recupera, gensralmante se encuen=-
tran residuos orgénicos con 1 £ maximo y com residuos inorgd

nicos de 0.4 %. La calidad de este grado depende de la glic2
rina cruda.

- GLICSIIRA DESTILLOA
23 la qds tiene el mayor grado de pureza, comprendiendo

Ios grados de: Tecnico o Industrial, Dinamita y Quimicazente
Pura.
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US0S Y APLICLCIONES DE LA GLICIRINA
EN IA INDUSTRIA TABACALERA '

Ia giicerina, junto con otros ingredientes, es aplicada
en un rango de 3 % en peso del tabaco, pura prevenir que ee
desmemice. Durante el proceso de fabricacidm colttabaco. 1a

glicerina contribuye a la retencién de humedad previendo que
ae seque este.

ZN 1A INDUSTRIA ALIMENTICA

La glicerina no es téxica, es facilmente digeribdle, eos
usada como condimento, producto alimenticio y como solvents
adends de que proporciona cuerpo, debido a su viscosidad.

BEu dulces y helados es empleada para prevenir la crista
lizacifn del azucar, las coberturas, los medios de transferen

cia de calor (un contacto directo con comida repidamente con

gelante), lubricante de mégpinas, durantc el procesc y eapas
que de alimentos.

3N LA INIUSTRIA EXPLOSIVA

El trinitrato d: glicerina (derivedo de 1a glicerina),
es popularsente conocido como nitroglicerina, que es un explo
aivo poderoso.

Su preparacién esta reportada en 1846, su memufecturs -
canercial fué hecha por Alfred Nobel, en Suisa en 1860.

Usado como propelent2 n2ra rifle y zranadas d2 mano.




BN kA IRDOZTRIA DE PLA .TICC3

La glicarina es amnl:ada para pr2<ror plesticilasz. Es-
tos plasticidas impartan buenzs pro iedaces ffsicas como: ba
je volatilidad, bajs migracidén do lz=s c:.roctaristiccs de los
productos pliaticos, como ejemplo de estos esta el Celofén.

SN CUBIZRT!S AISLAATES

Los poliesterss del acido glicerin-teraftdlico, son muy
uszéos en la industrie d: 1z aislacifn eléctrica, exhibiendo
esto3 una aislacidn eldctrice y propiedui:s mecdnic.s buenas,

ER CUBIZRYAS DE DReZARC Y S5PW0S
- La glic:orinz es un poliol pepular par: formulaciones de
- uralquilo, el cudl es usado en empajues y cubrimientos, sire

- viendo para proteger a los productos que se almacenan en ellos
de la mdﬂdo

Usada en los flufdos par: embalzzmar, eMDASCIATIr J res=—
guardar compuestos, soldaduras, productos fotogrdficos, -

FROPIEDADES PARMACOLOGICAS
Ia @licerinc absorbe sgua y en zraniz3 conceniraciones,
o2 deshidratante e irritante al tejido desmudo, por esta ras
2én 1as solucion2s concentredas son lentemente dactericidas.
Debido a su accién irritante, se explica la eficacia pars es
. toct_narhmcﬁn;lel intestino, cuzando e3 usade por via
rectal en supositorioa(supositorios de gl ic.rina).
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Ia Glicerina se abgorbe facilmente, actuando como fuente
de calorias, se absor.e reapidzmente por el intestino y se me
tabolizz en el higcdo, sin necesidad de la insulina, produe
ciendoae 'CO,: gluclgeno, o bien es usada en la sintesis de -
grazas del cuerpo. La Glicerina eleva la concentracifén en ==
pla:ma de insulina en sujetos sancs, por lo que &8 de tomarese
en cuenta para que pueda ser administredo a sujetos dimbdti-
cos.

Ia cetosis y 1a glicosuria, se reduce en pacientrs de=
pendicntes de insulina *diabéticos® cuandio 1a glucosa es reen
plazada iseomloricziente por glicerol ( 25 a 50 g cuatro ve-
ces por dfa),

En doeis de 1 a 1.5 g/Xg es usada para combatir la pre~-
8ién intraocular en el glaucams, pora reducir la presifn in-
tracraneal antes de la intervensién en la cirugia de cataratas.

BEn concentraciones d:l 20 %, en inyecciones de solucio-
nes de Fall (cantided 42 glicerol de 70 a 80 g) reduce 1la pxe
sién intracraneal, aunque esta respusita estsa asociads a una
hemolisis y a una hemaglobimuxia.

Cuando se administra 1g/ Kg de peso de glicerol, cada 6
hor s, sz observa una alta osnolaridad,

Bs irritante en la mucosa gastrica de perros y ratas a
conceatraciones de 40 % v/v.

a dosis altas por vie oral, produce dolor de cabeza, sed
Yy nadsxas,

A4 dceis altas por via parsnteral produc: comvulsiones,
pardlisis y hemélisis,

Se usa adeads como vehfculo para almacenar eritrocitos
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humanos durande largos periddos de tiempo a temperziuras ba«
jas (de congelacidn).

APLIC.CITR D2 IA TLICERY. 2 2L CilP0 FARACZUTICO

Funcién Eutrdfica.

Es la propiedad que tiznen ciertos cosméticos de conser
var 2l estado da los tejidos sobre los cutles se aplican, en
las mejores condicicaes anatémicas y funcionales. Ista fune
cidn distingue los productos cosmfiicos de los medicamentos
o férmacos que, en det:rminada: formz o dosis, sirven para res
tablecer el altersdo equilibrio de 1=s funciones orgénieas.
Sin embargo las accion2s gque det:rminan la evidencia de la =
funcidn eutrofica son de origen farmacoterapéutico. Por otra
parte, como en los fdrmacos, en los cosedticos puede intzrve
nir también la toxicologla y ocasiomar, bien por doeis o for
S22 no apropiadss, efectos deletereoy sobre los tejidos que -
sufran su accién.

Ia naturaleza y las propiedzdas de los productos quimi-
coa orientan su z)eccién en los cosméticos, de acuerdo con -
las propiedades y la estructura quimica de lo3 Orgeros o de
los tejidos sobre los cucles deben sar aplicedos, parz valo-
rar exactamente las accionas d: los cosméticos, no es posible
ae.parar las propiedades de los primeros de los segundos, y es
to tanto en el caso en que el co-métlco actue sobre la super
ficia, como si 1o hoce en el fondo d2 los tejidos.

La naturzleza de 1z acc.fn coapftica depende de las ac-
ciones farmacoldzicas de los constituyentes quimicos, si ess
tos son absorbidos en las cflulas de los tejidos.
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Una vez comseguido el efecto eutrdfico, es preciso apus
rar los efectos farmacologicas positivas d: 1la: sustanciasu-
tilizada y eviter 133 negativas. Z3to presupone el conocimien
to de lac propiadades de las primeras: materias empleadas, -
a3f como taabidn del substrato individual, sobre el cufl se
aplican los preparados cosméticos.

Se supone qus la accién eutrdfice es debida a que los »
cosndticos, 0 algunos de sus componentes, son absorbidos y =

que el tratamiento e iniciu sobre tejidos ain reactivados -
o tonificados.

DEUIC SRT3S

ios demulicentes tienen la propiedad de cubrdr las super
ficies de un modo mecdnico, protegiendo las células adyscen—
te3 de loa estfmunlos que se producen al coantacto con el aive
o con los irritantes d=21 ambiente. Se aplican en la piel en
forma 42 locién, pomada o apleitos imedos, -en el aparato di
gestivo en formz d: bebidas, demulcentes o enemas, en la farin
g8 como gergariamos, Son ingredientes de muchas tintures y e
lixires, ’

Ia Glicerina forma parte de los principales demulcantes.

18 Glicerina Para (ue Sea de Uso Parmacédutico Tien: Que
Reunir Ciertas Especificaciones

Debe estar exenta de glucosa, subatacias grasas, azucares
goua, dextrina y privada de suatancias minerules (setales pe
g=dos, sulfatos, cloruros, szle; célcicas, zrsénico, sales Ge
smonio, etc.)asf como de acido, acido férmico y acrolefna, ¢
que represexnta uno de sus productos ds descomposicién oxide~
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tvai.3specicluents das.gradable: al olfeto son el alech-l e
tflico y tel wvez acid¢ l4ctico, pus.ex foru ree por obra de
varios feczeatos.(B.hethilicus, 3.Butylicus, B.Amylobacter,=
ete.)en las soluciones dilufdcs a lc temperctura de 40°C,

la mejor y md: pura c¢clidad proced: d: la descomposicién de
productos zZr sos en autoclave, mientras gque 1le glicarina de
saponificacién obtenids d2 la, lejias es d2 ¢ .lidad infarior
¥ no siempre se encuentra en e:ti:do de producto perfectzmente
inodoro aunque haya sufrido un: doble destilaciém, contiene
ademds un conteniio Je cenizas mayor.

Ia Qlicerina Farmacéuitica, tiene unz concentracién en <
32icerol del 84-87% y un contzanido de agua de 13 a 16 € apro
xinadamente.

la naturaleza d21 alcohol trivalente confisr: . la gliee
rina d5bilea propiedad:s antisdpticazs; impide el desarrollo
¥y proliferacién de los microorgznismos, peroc no los mata.

En concenirzciones del 10 a 15 ¥ con=erva varios zumos
orginicos y substancias protefcas.

" Aplicada exteriorments sobre el cutis y la oucosa desa-
rrolla unz importcntes accién deshidrztante sobre los t2jidos
¥ resulta irritente; for el contrario dilufda con agua ejer-
cé une funcién protavtora cutdnez y de medio antiflogistico.

IEBIDO A SUS PROFIELADES FARMACOLOGICAS, L& GLIT::IRA ES
SMPLEADA EN DIFERENTES .PRODUCTOS. Unos de ellce:

ICOS PABA 1IAS WANCS
Se pide 4= elloa una accidén modificadora de la hidrata~
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cién en la piel.

Algunos productos deshidrotantes: Po vos abaorbantes, al

cohol etilico absoluto o glicerina concentrada.
savizsas la

niendo un efecto emoliente como: glicerina dilufda, lociones
acuosas, mucilagos flufdos, jugos de vegetales (pino y limén).

Ia sustancis mé3 2factiva es 1a @licerina, yu que extrse
el agua de lus cepas superficiales, pero ya isoténica por el
contrsfio, bombea la humedad atmosférica hacie la superficie
cutdnea y difunde con facilidad sumentands la viscosidad de
los lfquidos fisioldégicos y la tungensia celular.

Algunos productos hidratantes, octos suavisas la plel i

EMOLSIORES TIPO ACEITE EN AGUA

1a mayoria de los cosméticos de eate tipc son cremes ea
tearicas con elto contenido de Glicerina o sustuncias semejen
tes.

Los 1fpidos lubrican la superficie y la glicarioa al 10%

u otroe glicoles a cierta proporcién actuan camo hidratantes
d: 1z cape cérnea.

LOCIORE: CUTANEAS

Son cosméticos tonificantas que apliccdos sobre partes
descubiertas de la epldermis actuzn como soluciones apropiades
para m2jorar lz funcionslidad y la epariencis estétice del -
OX ;i306

De acuerdo e 18 clagsilicwcién de pizles propussta por -
Poisons dividimos las lociones en:
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a) Dociones perz pizles fincs
b) Lociones par. sieles gordz: y cirnoasas
¢) Lociones rurc pi:les dur.s

d) Locione. pars uscs espaciales

Ia3 lociones cutéfn_.as cua do estan bilen prepar.das y u-
sadas oportunacertz2, no poseen accione: téxicas y no dan lum
gar a intolerancias alergicas.

Quimicamente les lcciones cutfneu comprenden los compo
nentes cogunes de lo3 hidrolzatos, 4: los hidrolitos dz las -
diversz; soluciones acuosa3, d:2 los alcoholatos y de los al-
ccholitos.

' Contienen ademds principios orgénicos e inorganicos de
diferente naturaleza y proced:ncia, dotzdas d2 acciones bio-
logices y fdrmecos dindmicos especificamente adaptados perz
cade ‘tipo de piel.

isf esta especificidad de acciér coractsriza fundamental
zeat: las lociones para la piel y la diferencis de los otros
coamésicos de prevalente efecto ténico precedentemente trata
dos.

Geperalmente compranden un vehfculo hidroalccholico-gli
cdrico y algunas wveces un vehfculo hidro-glicérico.

El alcohol etilico entra en las lociones en unz propore
cién @ 58 20 % y 1a glicerina se usa en la dz 5a 15 % .

JASORES

Los jabones segun su accién prepond:rs e comprendens
a) Productos 42 accidn disolvents

b) Productos d2 accidn perfumadora




¢) Productos de accidn colorante
d) Productos de aceién estabilizante
o) Productos de accién antioxidante

Uoc dc 1os ingredientes d= los jatones, aon los disclven

- .

tes, en los que se encuentra: el agua, el alcohol etflico ¥
la Glicerina.

Gliczrina '

Ia Glicerina no entra corrientemente en la composicién
de los jabomes d= tocador, pero existen vestigiocs camo impure
z&3 en los jabones licuados con un tanto por clento infarior
al 0.5 % y en proporcién considersblemente mds slevade en los
jaboues de empaste 1fquidos y pastosos. Los jabones tramspas
r:ntes, 1larados tamiidn de Glicsrins, no contienen en reali
dad corrientemerts una cantided ds Glicarina integrante mis
que 1a que se produce por efectc de la saponificadiln de las
crasas neutras; 8 veces algun preparzdor afiade un tanto pore
ciento comprendido entre el 5% y el 20 £. En tales casos lu
=i¢.r.pa actuz sobre el jabén obstaculizando la cristalisa-
cién normal, y adexds hace aumentar la higroscopicidad de los
proiuctos scabaios que presentan una suparficie pegajosa y o
pacz esteticamente desagradable. En loas jabones liquidos o en
p-.ve 1a Glicerina puede edjuntarse en ecasiones, par: aumen
t-r 1. visco:;idzé de los productos, pere tiene la propiedad
Gz disminuir notablemernte ls espumosid.-d en los ju.cies.

Ia €licarina es un alcohol trivalente, limpido y dense
dz rezccién peutra y muy higroscopico. Esta dotado de una 11
gera accelén antiséptica y sctua ¢ antifernento y preserva
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dor cuanco se eucuentra en lo3s productos en una cintidad de
10-15 3.

Pesee asi ul _:, zccién jrotaetora cobre 1z niel cuando
sz utiliza en forma dilufda, mientrzs que en dosis concentra
daz, deshidrate e irrita.

Suzndo se ompl2a en los jabones nZ: 3olubdles protezs ta
epidernis de su accidn irritintz y excesivomente deseugraszn
te.

Lz Glicerina se .3u extensax:ule en zuckoa nroductos
co3u=dticos y puede sustituirse ea diversa, preparacicie wr
v.rio.: sucedéneoms Entre eatos , algzuno como el etilanglicol
encu:ntra empleo en los jabone; cocaze .icos, ejerciendo 1:i; =

nismas funciones jue la Glicerin:,

L4 ECX'4 OFIJIAL D2 CaLICad PaR:i LA GLISIRIN: D2 LOS ‘=
EST.L05 URIDCS EEIICANOS
Ia clasificeeidn es 1: sizuientes

Comprende dos tipos: 1a A y 1a B

?ipo A Glicerina De.tiluda
Tipo B Glic=rina {r.uda



El Tipo A coupr:ide tres grades de calidad.

A Glicerin: Quisicsicmte Pura 92 %
Glicerina Juiziciweute Pure 95 2
Glicerina por: Dinamita

El Tipo B compreade dos gru.dos de calidad.

B Y - mnvwd ne Peunde A
ol = . b '

B Glic 'rina Crud. de Sub-lejias

las especificaciones que definen la cwlidad d: la glics

rina en sus difereatss grados e encuentran en la Tatla § 1



Ta2ia Nud. 1
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t i i | 1(Métode da da |(Método de -
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| * ' , PE IO
I t | no 11.
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| orgénico a 160':.1-. i | |hso 4s coatra| Base de comy
. ' $ jto 1.00 } trato 3,00,
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FOL. OPFICILL =. 2 LID ° AL, L7 GIIC "7 .
2 o3ioul s 0% e Lhciores 1u3 et blece 1i Romm: ~
Oficiul @ 1. Flic: i .. Lo: vecctives jue se weaciorzan deben
ger reactivos analfticos, u wmenos qu: 32 especifique otra co

sa. Cuando se hable do agu: 3: entendera agua destilads,

AECOROCTI'I . .2C QUAI 'IATIVO
Calentiado unas: gotus d: Glic:ri.uzy en un tubo con 0.5 g
d2 bisulfato de potasio, 3: d:sprendan vaicres dz wcrolefma,

que se recoxuoce por au olor picante caructaristico.

DEYSUINASI0H D2 ASICS 5R- O3 T 2T 353
Reactivos

30l. do acido clorhfdrico 0.1 %

S0l. de hidroxido de¢ potusio C.1 N

301, de fenolftaleins al 1 4 en alcohol al 95 %

Procedimiento

Se pes:n 50 g 4: 1z mme;tr. por analizar y se colocan en
un muatraz Srlemmeyer da 300 ml, que contenga 50 ml de agua.
Se agrega 1 nl de solucidn de fenolftzleina y 9i 1. muestra
es clealinc, con 30lucidn d» acido clorhidrico 0.1N,

- Se agr2gan 25 ml d: la solucién de hidroxido de potisio
0.1 ¥ y varias cuent.: d: vidrio, se con:cta :1 cond:nsaior
en po icidn de reflujo y se culiénta a ebullicién suave duram
te cinco minutos. Se d:Jja enfriar, se lavan 1lca =mred.s del

condensa.or con agua y se titulu el contsnido d-] zatrsz con




la solucidn de acldo clorhfdrico 0.1 K.

Al mismo tiempo se prepara un iestigo en las misaas can
tidades de reactivog siguiendo el miamo procedimiento, pero
ein agregar la mueatra.

£alculos y Resultscos

El contenido de acidos grascs y esteres, expresados en
tonto porciento de Fey0 se celcula con la siguients férmm-
la: ) ‘

n'a,o <= {%-9)=N=0,031 =100
G

Y, = ul de solucién de acido clorhfdrico empleados en 1a
titulacidn del teatigo.

V, = ml de solucién de acido clorhfdrico empleados ea la
titulacién de la muestra.

N = ncrmalidad de la solucidédn de acido clorhfdrico.
G = pese -de ls muestra en greamos.

Reproduccidn de la Prueba

Ia diferencia mdxim: permisible entrz las d:terminaciom
nes sfectuadzs, pcr duplicado no debe ser mayor de 0.01 %, -
en cz3o contrario se recomienda repetir la determinaciéa.

ISTSRNINCION IE SUBSTANCIAS PACIINENTE CARSOAIZARIES
Reactivos

i.anido patrén de comparicién,

Procediniento
Se miden en un tubo de compzr.cién limpio y seco, 5 ml
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de la muestra > r znalizer y 5 ml de acido sulfifrico. Se ta-
P& ¥ se aglte vigorosamente durante un minuto a temperatura
amdbiente, Se dejo reposar durante uns Lorza y se campara con
los patronea prepur.doz, 2.d. unc de los doamparacionss debe
efectuarse observando transversslmsnte a través de la solu~-

c¢ién patrdn, teniendo como fondo uni place de porcelana blan
Ca.

Resultzdos
Los resultzdos de 1z comporncidn se informan segun la »

siguisnte "mds clarz que","igual” o "mfs obscuro que® el pa-
tron de comporacida.

Observeaciones,

El 1fquido de comparacifn debe »repar.rse cadz mes y de
be quedarse tzpado hermeticamente, en luger obscurc. Zste se
prepzre a partir de las sol.ciones, tozznio alicuotas segdn
se indica en le tadlz I de la norma DGN-K-312-1970.

IETSR:IN-.CION DS JLORUROS

Reactivos

Solucién de nitrczto d2 platz 0.05 N

Soluciln &e crom=to d= -otzsio E,CrQ, .Se disuelven 62 g
de@rﬁnim nl d2 aguz y se agr:can varias ~otas dz 3cluciém
ti-e ritrzto de plata, Se agia, se ceja envepeso G: 1 a 2 ho
Tas y se filira.

Principio
Z1 método consizte en 1z precipitecién de lcs cloruroa=
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con la solucidén de nitrato de plate, empleando cramato de po
tasio como indicedor.

Procedimiento

Se pesan 50 g de le muestra por anclizar y se¢ transfie-
re 8 un Erlenmeyer ds 600 ml que coatenga 30 ml de agua. Se
agrega un ml de la solucidn de cramato de potasio, se agita
y se titula con la solucidén de nitrato d: plata.

Se preparz un testigo con 30 ml de sgua y se procede en
forma anfdloge'® la que gse indica,

Cédlculos y Resultedoa

Bl contanido d: cloruros, en tanto per clonto se calcula
con la siguiente f6rmula:

01§= VI"V ‘R’o‘
4

V, = =1 de solucidn de nitrato de plata gaatados en la ti
tulacién del testigo.

¥, = ul de la solucién de nitrato d2 plata gastados en la
titulecién de la mmestri,

K = normulidad de le solucién de nitreto de plate.
€ = peso de 1- muestra en gramos.

BReproduceidén de 1= Muestre.

"Iz diferencia mfximc permisibdle entre lzs determinaciones
efectuzdzs por duplicado no d2b2 ser mayor de 0,001 7, en ea
8o contrario se recamienda yepetir la determinacién.
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DiP TRMIRASIOR IEL RIBIIVO 03F Wil

El residuc orgin.co est: repr:sentedo por le¢ diferencia
entre =zl =2 1Ju0 a 180 °C y las cenizas.

Calculos

A = % del residuo total a 160°C.

B = % de cenizas.

R = % del residuo orginico a 160 °C.
R=4 - B,

DET .IVACION T ACILIZ Y ALCALIRIDAD
Beactivos

Fenolfialefna solucidn indicadora
Solucifn de acido clorhfdrico 1 K.
Solucidn de hidrdéxido de sodio 1 N-

Procediniento :

Midanse en probete 50 ml de muesdra y coloquese en un er
lémwr de 200 ml, lavese lc probeta en gue se midio 1la mues
tra cin 100 m} de agum destilada recién hervida y fria (libre
de C0) y pasese el azu: d:1 lavedo al matraz que contiene la
mmestra. Titulese la solucidn d= glicerina cop HC1l K@ RaCE A
usando fenolftalefna como indicador.

#,

Calculos

——— -

nl d2EC] Ee 5T .n' rejuerides paru 50 ml de muestra =
Ccr.

CsaldeB'I R & NaOB B
P = factor 42 1= solucién
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DETPIRIIACION DX CZNIZAS O RISSIDUCT Ja4=30NCIT
" Procedimiento
Zalisnteze o .uero diracto 50 r 42 nusstrz en una cdp=-
sula de porceluns & peso congtante, cuando la combustidn =
termina, incinerese el residuo al rojo hasta completz carboni
zzcién. Enfriese en un desecador y péaese.

C4lculos
Calculese el % de cenizas por la sigulente férmula:

£ de Cenizas = 100.x{s = b)
P

a = peso de 1la cdpsula con cenizas
b = peso constante de la cdpeula
P = peso de la muestra

IET. _ITTA2IOR D= COLOR
Aparato
PMntometro de Lovibond, escala ce vidriocs eoloridos Lo-

vibond, constitufdos por unz serie ds vidrios rojos y otros
amarillos.

Procedimiento

t0odo de Lovibond. Una probeta del tintémetro llenese
con glicerina de le muestrz hasta una altura de 12.125 omy
otrz con agus hasta 1a misma altura, hagase la comdaracién -
" 7idrios de las =sculis hasiz obl .el el c.lor unifaor
@e en las dos probetas.

E1 resultado se dard en el mimero de widrio de color em
plazie.

er-
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DEDBRITLL . JIOR Do UI2aLsEs PE8LTCS

Xétodo Tumlitative

Proczdimi:nto

Acidulese con -1 ml deH31.dilu’do , 10 ml de una solucién
acuosa de glicarinma ( 1 : 50 ) en un tubo de ensayo de 25 ml
¥ 2 co d2 diaadtro, calientese a 50 °C, agragu=se 10 ml da w
solucién de recientemente prapar:zio. Tdpese y dejese reposzr
asta mezcla por 10 min. a 35 °C, Despuds de este ti:zpo la =
mezcla dabe conserver el olor o Hyl si no 2s asf, saturese =
con el gas y dejese reposar por 30 min. , el color producido
sl es que lo hay, no debe ser mcyor jue el obtenido en la —
prueba testigo hecha en l:w misnmc Joma y con l: nmisma canti~-
qad de reactivo.

La solucién viendola a t:avis con una luz reflejad. y =~
contra ur fondo blanco, juede presentar un lig:ro enturbiumien
to producido por la seporacién del szufre er EaS Piltrese la
solucién_ sl es neceszrio y alcalinisese per amsdio de aolucién
reactiva d2 emoniaco, 32 producirz un color verdoee, no de -~
biendoze formur precivitado antes de un minuto.

Mitodo cuantitativo
Procedimiento
Peszse 5 g de gliczriza y diluyase a completar 10 ml, co
lojuese la soluci’n en un tubo de Kessler de 25 ml acidulese
con 1 ml deEC]1 dilufdo, calientese a 50 *C agreguense 10 ml
de solucién dz2H,S recientexe..te prejarads.

Pdpe;e y dejese repoezr 1: mueatra por 10 oin. a 35 *C.
@;pués de e:te tiempo, 1a cezcla debe conservzr el olor a =
Hy3 s9ino es asf, satureas con 21 £.3 y d2jese reposar por
30 mia., el color producido mo 1:3: ..r nayor que el cbssrwva
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do en la prusbz testigo, preparzds como u continuacién se in
dica.

Soluciones

8) Sclucién reactivo de plomo. Meuelvanseo.1598_g de —
nitrato de plomo Q.F. en 100 ml da agua destilada a 1a cual
se bha agregado 1 ml deHRQ, ydiluyanse después & 1000 ml con =
azua deatilads,

b) Soluciér tipo de plomo. La solucidn tipo de plomo de
be ser prepara&a en el momentc dz usarse y se bard de la si-
guiente cmanera; midanse 10 ml de ls solucidén anterior y dilu
yense hasta 100ml con aguz dastilada,

¢) Solucién teatigo. En un tubo KReusler de 25 ml viertan
se 20 ml de solucién tipo d2 nitrato de plomo, agreguense 8.5
ml de agua d:3til:da, acidulese y contimue el procedimieato,

B2423I0NSS SUANTITATIVAS UE PURAZA
Substancias Protefcas
A 3} ol de glicerine agresuensc 2 ml de S.R. de hidréxido

de sodio y una gota de S.R. de sulfato d: cobre, no deberd dar
colorzcién viold4cea o roeada.

Sulfatos

4 10 ml da una aolucién a-.uosa de glicarinz € 1 : 10 )
agreguense 3 gotas de HCl dilufdo y 5 gotas dc S.R. de clarm
ro de b=rio, no debe hadber turbidez.

Cloruros

A 10 ml 4: uns solucidén acuosa de glicerina ( 1 s 10)
agreguense 3 gotas de acido aftrico dilufde y 0.5 m) de S5.R.




Lad
VI3

dz nitr.to 42 Hl.tu, no debe Livher turcidez.
- ?

Acrolefna, Glucosa y Compu:stos d2 Amonie

C:lientense : 6J°C durwnte 5 -in, una seztla d 5 ml de
glic:rina y 5 ml de solucidn zcuosn de hidrfxido de pot sie
(1:10), 1a solucién no debe tom:r color auarillo, ni deg
peair olor a amoniaco,

Substanciss leductiras

Tratense 10 ml de glic:rina con 10 i1 dekgMQal 10 %. -
Bo 4.be de formarse ni obscureeerse marcadamente despuds de
10 min, en la obscuridcd.

LaT . RIGACION DI PUIEZA
Se nanciona en la parte experiment=l, por 3er uno de los
métodos con el cudl se compara el método propuesto.
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M2T0T0S CRCORTRALOS ER LA.LITERATURA TARA LA DETEHMINA-
CION IE PUREZA DE LA GLICZIIRA

METODC ERZIMATICO
Introduecién

Zate métodc es de los mis sensibles para la detercina“ -
cifn del glicerol.

Mandamento

Estz dasado en la fosforilacién enzimdAtica del glicerol
geguido por la oxidacién del glicerol foefato, por la glice
rolfosfato deshidrogenasa, 1a cufl es acompafiada por la reduc
cién del MAD ( Nicotinamide adenin dimmcleoiido) a NATH, . -

BEste dltimo el RADH, es usado parwreducir el violeta de iodo
nitrotetrazolium, formandose un producto colorido.

Reactivos

- ATP (a.g;w" M) ym 1.55:10"! como mescla recons
titufda con agua deatilade, previa a su us¢ inmediato.

2.- Violeta de iodonitrotetrasolium al 0.003 £ y metasul
fonato metilfenazolium al 0.005 £ sienio suspendidos en soln
cifn como reactive. _

3.- Glicerol quinasa (1780 unidedes)y glicerol fosfato
deshidrogenasa (150 COC uniﬁa'dea) suspendidas en solucifn 3y
m2zcladas con ATP-NAD immediato & su uso.

Procediniento

4 un tabo d2 enssyo de 16 =100 aom se adicicnan Saf del
estanday de suestre, 0.5 ml de glicerol quinasa-glicerofosfe
tod2shidrogenass exactanente medidos. Dicha solucién, se pone




en un beilo de aguza a 37 °C; exaci.mente d2soués de 10 min, =

se retira del beflo, par. adicionarle 0.5 ml de violeta de io

donitrotetrazolium al 0.003 % y F-metasulfonato metilfenasoli
im al 0,005 % e inmediztazente se retorna al bafio de agua. -

Pasados exactamente 10 min. de le segundz adicidn, se retira

del baiio de agua y se le adiciona 2 ml de EC1 0.1 K. Se deja

estandarizar por 5 min..

Despufs de 30 win., que lz solucidén ha descrrollsdo color
82 lee a 505 mm.

Observaciones

Iz literaturz reporta que el m#fitodo sigue la Ley de Beer
eh un rango de 50 a 600 ag de glicarol/ ml.

Paru 23te nftodo enziratico es necesario que se z:mutanga
lz temperatura extricts, en este caso a 37 °C,

Ia adicién &2 los rezciivos debe ser en intarvalos de =
tienpo extrictos.

41
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METODO BALIOERZILATICO

troduccidn

Este mftodo es una modificacidén del Método Enzimdtico.

Fundznento

El ensayo d:pende de la fosforilacién cuantitative.de &
glicerol a fitcerol fosfato, por la glicerol quinasa usando
( Y**P ) ATP como sustrato. Ia cantidad de” P del glicerolfos
fato formado en la reaccién, es s@parada por cramatogreffis -
en cap: fina héciendose su cuzntificacién, la cudl refleja la
cantidzd d= glicerol original:

Si el glic:rol es marcado con"C o'H le relacién de es~
tos isotopos a ™ P en el glic:rolfosfato, ds una zadids de -
glicerol con actividad especifica, que es esencialmente inde
penciente para lz recuperacidn de la musstrz.

Reactivos y Materiales

Todos los reactivos son grado reactivo, los solventes -
son redeatiledos.

Tripadaitin g.p.61a620C obtenidos por Pisher Chemical ~
Co, Pairlawn N.J. crometografis ocamo unica zancha en placas
de silicz pn cape ina, desarrollades con hexano-eter etilico-
acido acédtico 60:40:15 { vA/v ).

Albdnina de suero bovino, bajo en acldcs grazos, obteni
dz por Sigme Chemjcal Co, St Louis 0.

Celulosa N (Brinkmenn, west bury K.7.) y silica gel{Anal.
Abs. North Haven, CT) usada en cromatograffz ez capa fina,

Sentellezdor Cmnifluor, fabricado por la Corporacién Fa
c¢lzar Boston MA de Few England.

-— e am
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Glicerol quinzsa (E.coli) obtenidi. por Vorthington Bio~
chemical Co. Preehold, N.J. , 32 preara disolviendo 0.2 mg
de 1z enzima en 0.03 ml de etilenglicol O0,.1M seguido por la
adicidén de 0.07 ml HaCll saturada de sulfato 42 anonic. la -
suspensién resultente eontizne § u/ml siando estable por
varios meses bajo refrigerceién.

( Y™ p )ATP, se prepzra marccndo el * p ortofosfato —
por 21 zftodo de Glymn y Chapell, después de la marcacién, el
ATP e: purific:do por absorcién en charcoal. {La mezcle: d2 =
reeccibn se acidifica a un pE = 2 con HCl 4 N, adicionedo pa
ra activar el chacoal. Despuda de laver el chicoal con 5 ml
de HC1 0,01 & y 0.001 KB,‘PG.. el AYP ge eluye con 5 pcrciones
de 5 ml de etanol yNH,OH1 M 1:1 (v./¥) ¥y se seca a vecio, el
ATP se redisuelve en 1 mil Tris-HC1 con buffer de T.4) 0.2pumel
EDIA, 0.5 ami KEgCl , 1umd pmercapto-etunoi.

Procedimiento

Para correr un enssyo de 0-10 mmol d: glic:arol.

e colocan 0.1 ml de la muestre y 0.05 ml de la mezcla
enzimdtica useda paras el ensayo.

Cadz 0.05 ml de 1la amezcle enzimdtica contiene 10umol ==
Tris-HC1 buffer pE 7.4, 0.2amsl EDTA, 0.5 mmel  KgCl,i umel
mercapto-etanol, 0.5 mg de albumina de suero 16 mJ de gli-
cerol quinasz, 20 maol d: ATP y suficiente (Y™P )ATP, pera
dar una sctividad especffica de 1000-2000 cpm/mol (0.5-10 /i),

Observeciones .

Para eusayos qu: vayau de 5 - 300 .. mol, 1a glicerocl -
quinasa se incrementa a 80 por tubo de emsayo, y el ATP se




se incrementa en un mfnimo de 2 veces.
Bn 1la literatura se reporta su sensibllidad en un rango

de 1 = 100 mmol.
»




MZICDY POl SRCATOGRAFIA A ALTA PRISION

Introduccién

la cromat graffe abarca una gron veriedod de téenicas de
separscifn sumazerte efectivus. La caractaristica comin con
todss ellas es que los componentes de la muestra se distribu
yen en dos fases, un: de ellas es estecionaria, mientras que
1la otra se filtra a travds de los interstieios o sobre la su
perficie de la fase fija. E1 despluzumiento de la fase méwil
32 manifiesta en una migrecidn diferencial de los componentes
de la suestra.

Lys DP230s que gigue un proceso cromatogrifico son: elus
¢ién, dasplazamiento y anzlisis frontzl.

Pundamento

Los av.nces en la tecnclozia en coluunz, en sisteacs de
bambeo a altz pr2sidn y en deteetores, non irz:sformzdo la
eroa tograife 1fquide 2n columna en un nfsodo de separccién
altamante rdpido y eficiente. '

Zate mftcdo se refisre como HPLC ( high-prefommznce 11
quid chromatozraphy).

Ia %tecnologia de coluinz es;t: bzszdz en el uso de colum
n:3 dz pequefio czlibre ( 2 a 5 mx ID ) y ecpecadus con parti
c:;.las_ pequefics ( 3 = 50 42 ) que permitea un rftide ejuill =
brio entre le fase abvil y 12 fzse estacioncria,

Bstz tecnologia dz colunna de pe ueilzs puriiculas, re-
quiere sistenas de bombeo de altu pr23idn, cepes d2 liberar
12 fose névil a 21ta rc3ifa ( tznto como a 300 atm. ) y con
voriasién de flujo de varios ml / min.. De ahf que es necess
rio el wvo de czatidodes Jcr analizer usualmente inferiores




a20pmg ).

Con estz tecnologia de cromatogrefia de 1fquidos en co
lunna , pueden darse separcciones altxiente rdpidas compara-
bles en muchos casos a lzs llevadas a cabo por cromatograffa
de gases.

Les tres foruas d= EPIC son: intercambio ienico, parti
cién, adsorcién.
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Rezctivos y Fateriules

Columna enmpucuda con cminex 3-15-5{Bio-Rad Labs,Richmond,
Salif. ,U.3.A.), LiChrosorb 3I-60, 5 m (Herck Parmstadt, GFR)
o en cairo -ronil siliecagel.

Cloruro de 4-nitrobanzoil (Fluka,Buchs, Switerland) re=
erist.lizzdo con n-pentono (Merck).

Piridina (Fluka) reflujad: sor 2 horas

4- Dinetilapine piricins (Fluka)

2 rhonato de souiio (Fluka)

Cloreformo ur: esp2ctroscopic en UV (Pluka)

n=hexano (Merck)

Acetonitrilo Uvuio0l (Ilerck)

Batzné_res( Los est ni:ras d2 los alcohcles polihfdricos
obtenidos en alto grado de jureza por Fluka).

Procediaiento

10s alcoholes polihfdricos fuzron disueltos en »iridina
(1= concantracidn d: 1. cuestre ez solucidn no tiebe exceder
en 5 mg/ml).

Se colrel .. wa —utrez con ta. on esmerilcdo de 10 xl, -
50 ul de 1a solucién del zlcohol polibfdrico y 150.d de so®
lucién recientemente presurada de 100 mg de cloruro de 4 ni-
trobenzoil en 1 m) dz pipidina . Ie mezcla 32 agita y se esws
tand>riza por 10 min. & un. tazmpercturc ambient2, Se rexueve
lz piridin: c.lent-rdo & 80 °C y a w.cio, el residuo es seca
40 « vacio (8. ,ui.- 1o piridinz, porque pueda int:rf>rir en
1a separacién de los poliamlcoholes).

El re3iduo ya 1ibre d2 siridinz 38 disuslve en 2 ml de
aolucifn ( 250 mg de 4- diu=tilazino piridina en 100ml de =
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solucidén al 5 % de carbonsdo de aodio), @3tz solucién e3 we=
suaimente turbia, se deja eatundcrizuir por 10 min,, entonces
se exirae con 2 ml d: cloroformo, eite extraccifn se lav: con

2 ml de carbonato de sodio &l 5 # y dos lavados con 3 ml cada

uno d: acido clorhfdrico 0.0% en solucidn de %ull ail 5 %. 1a

porcién cloroformica ya trutuda es directanente inyectada al
eronatografo de 1liquidos.

Observuciones

Eay uns co'm;:'let:-x gseparaciéa de los alcoholes polihfdri-
cos, teniendo grun sensibilidad.

El rango d2 sensibilidazd es de 2 a 750 g,

Aplicacionaa

Pai':x la d:teruinacién d:1 sorbitol en jugo de manzana,

Purs la d:teruinacién 42 bumectantes del tebaco (Propi-
lenglicel, etilenglicol, glicerol y scrbitel), se pueden iden
tific.r en una dnica eperacida.

Determinucién de xilol en pastas dentzles.
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MEXCDO DE La U,3.P. XIX
Introduccidn
23%« bzsada en lu determ racidén dz2 u Jersidud , repor-

tznlcse el £ de T1I. -in , dependierdo.de su densid.d.

Pundamanto
La de2ns3idz: es la cantidad d: wotaria contenida en una
unidad de volimen de cualquier sustuncic, e unz caractaristi
2 dg e32 3ustancic & temperwturc y precidn constante.
Re:ctivos y Mataricles
Picaémetro limpio y seco previams:.i: calibrado
Agua recientemente hervida
Glicerina

Procedimi 2uto

Su determinacién se bzsa en lz rel ciéa del peso de la
sustzncie en el aire a 25° y el de un voldmen igusl de agua
a la miama temperatura.

Se 3elecciona un picnémetro limpio y s:co que previamen
te h: sido cazlibraco por la detarminucién de su peso y pesan
dolo con aguz recicntemente hervide a 25 °. Se ajuatz la tem
per.tura de a sustanciz en cerc: de 20° y con asta se llena
el picudmetro, ya lleno se ajusta la temperaturz &25°, se ul
ta cualquier sobrante d= la sustancia ¥y 32 pesa, Se reata &1
peso del picnémetro ter-do del peso del pienfmetro 1lleno. la
den:idad d: lasustancia es el cociente obtenido al dividir el
Pe3o de 1la smstancia contepids en el picnématro entre el peso
421 oguacontenida en el mi:mo, detzrminzd:3 andbes a 25e.




Observaciones
Ia gravedad espscifica o densidad de la Glicarina no es
menor que 1.249, correspondienio a no manos del 95.0 %£.
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PARTE EBEXPEIINERTAL

IRTRCZUCTIOR

El métcdo jue se propon2 per 1z det rminacidén del gli-
cerol, se cou).r <ol 5 —JSuodos, el mét do de la Forma Ofieial
para la Determinecidn de Pursza d: la Glicerira, con 21 de la
U.S.P. IX :paru 12 Desernminccién de Dureza de la Glic.rina y
con el método de la Deterzinncién 2mzirdtica de la Pureza de
Glicerina, hecha con ¢l jgo. &> reactivos pers la Determins-
cién de Triglicéri.os en Suero y PYasuu.

%o el método jue se sropone , el método d2 la Norme

Oficlal como el de lz USP XX, eatan bzszdos en las difsren =

" tes experiencias que se lLian tenido para la d:xterzinacién de

diferentes productos, que han 3ido oxidados por le rezccidn

' de Malaprade.

2n cuantc al método enzimf<ico, consiste en la reaceién
del glicerol con diferentes ‘enzimas y su concentracién es pro

. porcional & la dismimucién de la concentracidn de una de las

. v

S OE NNy

enzimas.
 E1 nétodo de 1la Norma Cficial y el de la USP IX tienen
una determinacién volumétrica.

El método propuesto como el 3nzimdtico, tienan una dat.p
mtnacién espectrofetométrica.
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METODO I Y METODO II. “DESTERMILICIONES VOLTWETRICAS®

Pundazento del analisis volumétrico.

En el analisia volumdtrico lz cuntided de substancia que
se busca, e determina d: forma indirecta midiendo el voldmen
de una solucién de concentracién comocida, gque sg neceaita fa
ra que reaccione con el conatituyente que se &analiza o0 con O
rz sustancia quimicamente equivalente.

El proceso de adicién de un voldmen medido de la disolu
¢ién de conceni:racidn conocida para que reaccione con el cons
tituyente buscado, se denomina valoracién.

Iz disolucidn de concentracién conocida es una disolu -
cién petrén que puede prepararse de forme directs o por norma
lizacién mediente reaccién con un patrdn priccrio. E1 punto
final de la valoracidn se aprecia, por un cambic brusco de al

" gana propied.d del sistema reaccionante, estizmado mediznte
un indicador; este cambio deberis presentzrse idealmente en
el momento en que 3¢ baye afiadido una cantid d de reactivo e
guivalente 2 1s ds la substancia buacada, es d2cir en ol pun ’
to estequiomdtrico de 13 reaccidn.

Requisitos

Parz que un proceso sea suceptible de ser aplicado en un
méftodo volumdtrico debe cumplir con cierto mimero de exigens»
cias.

1) La reaccidn entre el constituyente ’t?xscado y el reac
tivo debe ser sencilla; la resccién sirve de base en los czl
culos,

2) La reaccién dzbera ser estequiometrica, los calculos




a efectusr con 103 datos exigen unz reaccidén definida.

3) La reaccién debe ser rdpida, con objeto de .ue lo va
loracidn puada realizarse en poco tiempo.

4) La reaccidn d:be azer ccmnleta en el morento en jue se
han efiadido certidadas equivelentes {estequiometricuo)de las
substancias rezccionantes, lo cufl permite que puedan reali-
sarse 133 caleulos.

5) Debe disponerse de unc disolucién patrén como rescti

vo valorante.

6) Debe existir un indic.dor que sefiale el punto final
de la valoracién.

7) Deben utilizarse aperatos de medidas exactzs (buretas
pipetas, balenzss).

Det>rminacién del Punto Final

El minto final de una valoracién se detecta medisnte un
camoic brusco de alguns propiedad de la nezcla reaccionante

. o de alguna substancia que se afiade a dicha mezcla, en general

. consiste en una observecidn vi:ual del cambio o en la medida

de alguna propiedad ffsica del sistema.

Bétodo Viswal

Los indicadores de acido-base. Los indicadores aclido-ba
se, con acidos o bases débiles, cuyos aniomes o cationes res
' Pectivapmesnte, tiemen color diferente que 1-: formas sin diso
ciar. Los indicadores son acidos o beses mds debiles que las
que se valoran o utilizan como valorantes, por tanto diches
indicadores no reaccionzin de forma permanents con el resctivo
valorante hasta zues la reaccién princinal no es completa.




Deben 2:co;.r.2 2. ¢.de cu30 la Zorm:. tue indiguen los
cewdbios d2 pll en las cercanias del punto finsl de 1os r: .ceio

nes de neutr.lizzcién principal.

Nétouo Zifetoivo

Existen distintos métodos de indiczcién del) punto final
de las valoracioue: por obsarvieidn de los ce.bios en las pro
pied=das electr c.as de 1z zuestra. Iz mayor porta de este t1
po de métodos empleu el trazado de una curve, que indice le
variacién de una magnitud eleciricz en funcién de la cantid.d
de reactivo que serd aiiadido; el punto estequiondtrico se po
ne de sanifiesto en este curva p:r una variacidn ripida de -
la propiedac eléctrica que 3e ride,

Potencioudtrico.~ 3¢ wiue la Pem entr: Jos elact:odos =
colocados en la iisolucién que se velora. En los 2lrededores
dal punto 2 .tequioamétrico, el potencial cambia rapidacentaz al
afiadir pegueflas porciones del rsactivo valorante.

En todo apalisis volurétrico, s2a par. la normalizc:ién
de .isoluciones o para el anslisis de problemas desconocidos
deben observerse lo3z siguisnte; orincipios genercles.

1) ic muestra tomzde no deben ser demasizdo pequedias pa

s juz 103 errore: de pesada, por ejemplo 0.2 mg den lugar a
errores ralativame:te pesuefios.

2) 31 voldren consumido de raactivo no debe ser damasia
do paqueiis.

3) L: zuestrs tomuda no debe sar tan grasds que de lugar




55

@ gue hsya jue volver a llenar la bur=ia par: complet.r la va
loracién implicando errores adicionaZes de lectura y de drena
Je.

4) Debe efectuarse 1 valorucién directa hasts el punto
final, o sobrepesar este junto y valorar por retroceso con ©
tra disolucién patrén es molesto y prasenta mds pesibilidudes
de error. No obstunte en algunos nétodos volumétficos e3 con
veniente e incluso necesu.rio por unas y otras razones afiadir
un exceso de disolucién petrdén y valorar el exceso por ret:o
ce.;o.

5) Cuando sea posible, debe efectuarse determinzcione;
en blanco con el indicu.cor y re:t.rse lu3 cauntided:s de reag
tivo que en ellos se consume de lz. eantiddd zastada en la va
lor-cién.

6) la nor.alizacién o el analisis deben fundimentarse =
en los resultedos de el menos 3 valoraciones con estracha con
cord nciz, preferiblenerte con cantid:d 3 alge diferentes de
mzestra parz :vitar cualjuier perjulcio personal, en la detec
c¢ién del punto finsi.




ITI 2210 DRI TIREGA m 3L 0 o« IB L. [OR7A CFICIAL

Introduccidu

Z3te uftodo se eat:tlece prr. la d2t:rain.cidn 42 pure-
za de glic:rinn y ctros polialcoholes que contenzan tr2s o =
mffe srupes hidromiles sly.acentas.

33tz es un mfrrde potoncicedivics, euel was la Micari
na, se pone en con’ iciones ad:cuadas por: hacer renroducible '
‘su det ruinacidn.

Bl nfuero d2 1o norz. es DGN=-E=222-31971

fundacento
La Glic -rine reaccionz con 21 peryod:to d: sodio, en 8o
lucién acida, form-.ndo zldehfdo y acido fériico.

La reaccién e3 la aiguiente:

C H,-OH |
CH-0H + 2 HIO —> ZHCOOH + ZHCHO + Z2HIO,
CH-OH + HO

la valorucidn del acidc férmico, indice el contemido de
la glic.rina en la zueitra, .
i Aparztos y Tiulpo

Potenciozetro

Yaos de precijpit-do de 300 ml

Nutrace: volumétricos de 250 ml

1 Pipets wolumétrica de 25 21

Burataz gradusde: de 50 ml




Reactivos

Los reactivos .ue a2 uencionan, dzben ser recctivos ana
1fticos. Cuanio s. hable d2 asua debers ser asua destilada.

Solucién d2 RalQy .- Se disuelven 50 g de peryod:to de
godio, en una 3olucién de 120 ml de E,50, 0.1 N y 880 m1 de
agua., Se aforua con la mism: solucién acida, Se zg:ta hasta =
que el RalOy se disuelv: sin calentcr la solucidn.

S$i 1a solucién no esta clara, se filtra a través de un
crisol de vidrio poroao y se eavasa en un recipleate de color
dnber. Se vslora todas lus veces que se utilice.

Valoracién.- Se mide con una pipata 10 ml de solucidn de
peryodato de sodio y se viertenm en un matrzz volumdtrico de

250 m1. Se paman 0.5 a 0.6 g 4o Glisarine ¥ s2 d4luysn ook -
50.m1 de solucién dilufda de peryoduto d- sodio, med.dos con
una pipetn; se doja en reposo durante 30 min. y se afiaden -
5 @l de HC1l, 10 ml de 3olucién de KI al 15 %, se agita y se
deja en reposo 5 min., se afladen 100 ml d2 agua. Se titula o
con solucidn de tiosulfato d: 30dio agitundo continuamante %
heata que el color amarillo haya desaparecido casi completa-
mente, se egr:gan 1 § 2 ml de solucidn de almidén y se valora
basta gque el color azul desaparesca.

-

Se preparz un teitigo con los mismos reactivos y se pro
cede en forma anfloga = lz indical: con anterioridai. Se con
siisra que 1a sol.cién de peryodato d: sodio es satisfactoria
cuando le relacién:

L _5o;80, perads 3li..rime _, 75 4 0,765

V Fa,30, parc =1 blanco
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Solucidrn d2 0,125 R de raCil .- S2 valorc con ftflzito a-

ciic dz »otasic exzlerndo fenolftalefna coxo imciece or.
Salueidn lo 5.5% aroxinad-awentz 0.05 M.
Solacidn 42 aeci o sulfdrico aproxi edaxernte 0.2 K.

Solucié: indicsiora de 2zul d: bromotimol al 0.1 %.- Se
pe3a 0.1 2 de indic=ior en d¢lvo ¥y se ccloca en un nort.ro,
ge disuzlve can 16 @1 de Talfl 9.01 & & 1. cwntid.d eguivalen
te 2 la nornalidad gque se dispengs. Se agita con 1. _: o del
aorterc haostc cuz se Gisuelve complet reat>. Ia solucidn se
pasz & un mutrsz volundtrico de 100 m1 y s2 zforz con agus.

Solucién d: etileaglicol 21 50 % v/~.
Solucidén gz tioaulfuto dz sodio 0.1 W .

Soliucién indiczdcra d: elmidom.- 3e prepar. una nezcla
hazogenea de 10 g de =la1dén soluble y agux frias; se afads e
esta en un litro d2 agua caliéa'e, se zgiia rapidaze.te y se
eniriz. Se sued: edadir scido salicilico {1.25 g/1).

Solucidn é2 YT al 15 %.

Solucién rezuiaedora.— Se pasan aproxi:adce e 50 g de
fteldto de notesio previaxzerte dasecu:io en unc sztufa a 100¢C
+5 @ C, Del fatalato acido de _ot.3ic seco, se Tesan 40,84 g

¥y se colocan ea un matraz voiumftrico d: 1 litro, se disuelve
7 se efore con azug.
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Procediufen

Pars mcntener un rasultado exacto e3 nacessrio homogenar
1a nuestr: mediante agzitacidén vigorosa n otre procedimiento
que asegure una mezcle eficaz. Si algunus mezclas de Gliceri
na dz elevada viscosidad dificulta estc operacidn, en estos
cz;08 38 calienta previamente la muestra y se procede o su ho
mogenizacién.

En una cdpsula de porcelana se pesan rapidsmente una can
tid.d de mue3stra que contenga entre 0.32 y 0.5 g (i‘er la ta~
blaf 2) a: Glic:ripa, Inmediatameste se transfiere cuantitati
vamente a un veio d: precipitaios de 600 ml empleando pequefias
porcicnes d: agua. Cuanio el voldmen de mmestra en menor de
50 ml, se agre:a suficiente agua para completar este voldmen.

Las contidzdes de la muestr.. que deben pesarse se dan en
la tabla(sexnin el contenido de Glicsrina). 31 el contenido de
Slic:rins en lc muestra no e3 conocico, se procede ccmo ai tu
viera el porcantaje que se consiisre mi3 probable, o en todo
casc, comc 8i se tratara de Glicarira paura del 100 %, Del re
sultuio que se obtiene en :ste ensayo se fija el p2so ad:cug
do de auesira parz la opericién defeinitiva.

Se afizden é2 5 & 7 got.9 d2 azul de bromotimol y suficiesa
te certidud de solucin ds F,SO, 0.2 N baata que la coloras
cién s=c amsrilla, se neuiraliza con solucidén de FaCH 0.05 K
hes b que 21 colcr azul sse permcrente, Zn soluciones color:a
das u obscuras, cuyo color impide ver 4 virsje del indicador
32 usa el pot:~cicuatro, 21 3= a 6.1 X 0.1 con solucién regu
luéora.

Se prescru un blenco conr 50 21 de B0 y s2 precede en la
formr indic ca.




Se agraxa ¢/ unz pipeta 52 m) de solucién de peryodato
de sodio, seagitan suuvauente y se d:ja en reposo durwnte 30
rin, a tecperatura ambiante., Trznscurridc este tiempo se akia
den 10 ml d2 la solucién de etilenglicol 50 £ y se d2ja en =
reposo durante 20 min,

Pinslxze:ita se diluye a un voldnen aproxin:de de 300 ml
y se titule con 3olucién de hidroxido d2 sodio 0.125 H. Si se
emplez un potenciometro par: detercinar el ovunto finzl, se =~
1leva el testigo @ un pd de 6.5 £ 0.1 y 8.1 £ 0.1 para la =
e -tra.

El confenido d: Glicer.na en tauto porciento se calcula
con la siguiente féroula:

Glicirina = ==tz Vs }sN 29,200 .,
g

donde:

Vs = ml de solucién de :1a0H empleados en la weloracidn
de la nuestra,

Vo = ml de solucién de Na(H empleados en la valoracién
del testigo ( V, no debe ser inferior a 4.5 ml).

B = nor:zlidszd d= la solucién de LalH,

€ = peso de la muestra en gramos.
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T334 # 2

- — - e - —— -

Co ™) ximads de plicerine'Cantided & muestra ‘sev
on la swest Qe se va & analizar'de peser, cnqrm-" -
- — m—— At s+ e i e o e !—‘_
o ' qQ
[ ]
300 o senos ’ M - 0.5
% o mencs ' 0.4 - 0.5%
m ° “. ’ o.” b 0.“
70 o manss ¢ 0.3 . 0O.18
0 o emmos- ’ 0.6%5 - 0.88
S0 o menoa ' .80 - 1.00
‘o ° m ¢ 00» - ’c”
30 o.mmos ’ 1.20 - 1.0
20 o memos ' 1.80 - 2,60
10 o menos ' 4.00 - S.o00
5 O wmenne ' .0 -~ 11.0
2.5 © manos ¢ 1.0 - 280
1,0 ¢ asmns ! 40.0
0.5 0 ‘mantg ' 80.0

Obaerv cione.

S ™3uliaéos s conliables se obtienen cuanio el con

¥

t2nido d2 Slie:rine se encuentpy entye »rftor velores. Zon can
tid..d ; =ffs pe_ueiza lcs rraultcco: tiendac a ser »i3 alawne
€o3 , a2no3 precisos,
;3 1z ruestr. consi:ne u 3 cuntid 1 _ raciable de 30l.-
¢ifa regclalora el P 33 dabe ajusil.T con un dotancicosiro.
Se d:be evit. 2) uso 4: t Hone: d: corcro en "o3 frus-
coc d2 tod 9 aquell g aolucie:es que 52 wan & ona2r en coniig

te con 1o sol cifn d2 dHeryodito.
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Pare. hacer 21 analisis se trabuja con:

Soncantr.ciones % de Glicarina Promedio del
(r:suitaios obtenigos) % de Glicerina

99.9 £ 99.184
99,080
99,201
99.213 99.169

87.0 ¥ 87.415
87.094
86,901

87.038 87.110

79.371
79.260

79.161 79.220

. 62,25 % 62.9:2
: 63.790
| 62.521
63.280 63413

- 4’-#20
3 . 42.973
43.190 42.96

e e

:
i
x
=T
3
2/
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Concentr.ciones % de Glicerina Promedio del
{resultcdos obtenidos) % de Glicerina

39.8 % 39.292
39,761
39.570
38.921 - 39438

19.5 £ 19.534
19.828
19.776
19.251 19.59

9.72 % 9.381
9.323
9.401
9.361 9.366

1.1 % 1.113
1.115
1.110

1.131 1.117




S2 relucion. :1 prom:dic Jel % d: Glic..oine 22 cude =

concentracién , par. s.car su % con r::gecto al 100 %.

9.9 % 120.,0% IT= 99,26 %
99.0 ¢4 99,169 £

87.0 % 100.0 % X = 100.126 %
87.0¢ 87.11 £

79.8 % 79.22 %

62.25 £ 100,04 X = 101.413 %
62.25% 63,13 %

43.5 % 100.0% X= 98,758 ¢
43.5% 42.96 %

39.8 % 100,08 XI= 98,944 %
9.8 % 39.38 ¢

19.5 ¢ 100,04 X = 100.461 %

- 9.72 ‘ 1wo° ,‘ I = 960358 ;‘
9.72% 9.366 £
1.10 % 100.0 4 <= 101.627 %

1.106 1.1179 %



NOTA:

El ndn:ro d2 elementos de la nuestra son el prowmedio
del % de Glicorin: d: cada coucsutraeibn. Las concetruciones
son de 99.9 £ a 1.1 %,

T4 sensibilidsd del método es de 0.4 g de Glicerol.

Para conc. del 100.0 £ se requiere una cantidad de 0.4 g
¥y pura conc. de 0,5 % se reyuiere una cantidad de 80.0 g.

No se hace neczaurio t:ner un estinduxr de referencia,
par hacer la det:r..nacidn,
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HETOLC II

IR IO I0N SO PULA DD LIt LATNA D LV S.P. XX
sroduccién

31 zétodo d- la U.S.7. X{ es -olic.ble pir: 1= det.r.ina
cién é2 1= Slicarins y otros jolialcoholes que conteagea 3 o
n’s grunca hiiroxilo adyacantas. -

Minirmento
Lo flicarina reacciona con el paryoiato d: notasio forzan
do:  CH.-OH
© CH-OH + LHIO, =2 HCOOH + 2 HCHO + 2HIO,
CH,-OH +H,0

De uhf el I0; , se trw-sfcrmu a I, per 1: sigaiani: reue
cién - -
I0; + 51 +6H—==31,+3H0

21 yodo for.u.io reacciona ccn el arsenitc.
2L, ¢+ As O] + 2H,0 = AsO&+M4HI

. Para neutrelizar ei ccido yodhfdrico for..do y eviter la
reversibilidud de 1z re.ccién es ez;leado en 1. valorecién bi
csrbon.to dz sodio. Los hidroxidos alealinos no jueden ser 2m
plea:os como meutraliz:iies en e te c.90, pues duris luger a
le Jfor_.clifu de joduro, yod:ito e Lkiperzyodzto, con el yodo de
le solucifén, obteniencose por tarto result.dos falsos.




Aparato: y Equipo

Bureta de 50 ml gr .duads en Q.1 ml.
1 Yotraz volumétrico de 1000 ml.

1 " . de 500 ml.
Pipetas volumétricas da 3 ml.
Probeta graduada de 100 ml.
Uatracss erlenmeyer de 250 al.
Belonza analitica.

Rezctivos '

Peryodato d2 sodio.- Diluya 3 g de KIOy en 500 ml de =
HoO celiénte, enfrie y diluya & 1000 ml, con H, 0.

Bic:rbonzto 4> sodio
Arsenito 42 potasio Q0.1 N.
Joduro de potasio

Soluzién 4: almiddén.

Procedimiento

Transfiera 3 g de glicarina exactaze te pesados a un ma8
trez volunétrico de 500 ml, diluya con aguz a voldzen y mes-
cle.,

Tome 3 nl en un matraz de 250 ml, adiciops 100 ml de sg
lucida de peryod:to de potasio, agite y estandarice por 10 »
ain,

Adicicne 4 g de bicardbonato de potusio, 2 g de yoduro de
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potesio y titule immedi.temente con arsenito de potusio, a -
dicione 3 ml de alzidon 75 en el punto final, hzata colore —

cién agul peruanente.
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El procedimianto deseribe que se transfieren Jgde -
Glicerina a un matraz volumStrico 4: 500 ml y a2 afora con
azua ( conc. 6a10° g/ml de Glicsrins )y de est: se toman -
3 ul y 32 proceds 2 su analisis, La conceniracidn que se a-
n.'iza es de 18410%g de Glic:rina.

Concentraciones € de Glicerina ‘Promedlo del
(resultados obtenidos) % de Glicarina

0.00} g 135.0
: 142.0

129.0 Do 135033

0.006 g 101.7
102.5
101.5 . -7 101 .”

0.012 g 100,97
100.11
101.10 . 100,726

0,018 g 100,19
100.35
. 20.89 - 100,143

0.024 g 100,01
99.98
92.57 97,852

0.,230 g 98.51
98.01
97.31 . 97.943
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sonc-ntracion.:
0-060 g
ROTA:

4 é» Tlic  im.
(re:ult..Cos obt:niiea)
96.13
27,04

56435

33.45
92.59
93.76

T0

rromadio del

% e Mic2 ina

96,506

93.30

Bl nfmero de elaz:ntos & 1o zu2st & son 21 sromadio

del # a: Glicerin. d» ¢ 4. cenmeentracién. I23 conc. con que
32 trabajan son de 0.012 g a 0,024 g.

12 3:n3ibilid 4§ d2] néiodo e3 d2 ,OIE z d: Glic:rina.

Ko 32 hace p:2;5:ri0 tener un :3% .si.r d2 ref raaeis,
Dure hzceer la d:2% :ru.nacidc,
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KETRITAS".

Fundamento del anzlisis eipectrofotandtrico.

Cuando un hez ds en2rzfz rediante monocrozatica incide
sobre un: capa homogénea de una 3ubatancia “transperente®, -
partz de su emerglu es sbsorbide y el re.to mm&&. 31
la eherzfa radiante incidente tiene longitudes de onda de la
rezién visible del espectro y 21 madio a travé: del cudl tie
n: jue pasar, absorbe selectivamente ciertas longitudes de -
onda, el color observado corresponderd a ias longitudes de =
onia de lu energfa transmitida, Bstas generalizacionss tienen
su base cuantitativa en lus leyes de la espectrofotometria.

Ley de Bouguer (durcnte muchos afios esta ley se llamo
de Laambert (1760); pero despuéds se supo que habfa sido enun-
cizdz por Bouguer (1629)).

a) Lz relacién entre la energfa raliante transmitida,
P y la incidaat2 Pe, es un: constactes

P/P,="

la constante R, es la transmitancia,

b) Capus d2 igual espesor absorben fracciones iguales
d2 energfa de una racdiacifén incidenie aobre ellas, o bien —=
la enerzfs de la rediacién transmitidz decrece en progresién
geonétrica cuando el espesor aumenta en progresién aritafti
ca.

Lu 12y de Bouguer se exoresa mater:tic:

. -

~log T = &b

T




T = Troasnmitaccia = P / P,

eszasor €2 i celda

a = absortividad 2-31 nedio

Bl termine T lleva signo negctive porque la transmit.a
cia decrece cuando auuenta el @3j230r d2 1. cold=. Bl térmi
no absrobancia A, es el logeritmo en b.se 10 con 3ignc nega-
tivo del reciproco de 1z trensmituncia,

A =ab=-1ogw? = - 10g,,(F/P,) = log,,(B/F,)
= logy (1/7)
Como el logatitmo en bose 10 ez un: potencia de 10 que
da la cantid.d, se podrd escribir taabi‘m:

P=P;10" o P, =P-i0"

-l LS " g T —
B ' ‘ ' t
a l. s 1 1
i N '
'I'gi - : ¥ : ]
f - Voo :
s ’ ' I ;
3 . :
1 ! !
g .- ' ‘
ot i L] 1
a o ' ' "
]
il | ' : ' '
= ] | '
L]
4 ‘ & ' . i
- o ] ]
a8 [ t
. ) B
a1 " e o Fi &
@ ] a » [ ] - 3 E
U:iézi2s d» long. &e 23n:30r

Dlagre.a resreaant-tivo da 1: Ley de 3cuguer, suponien
do jue 2 = P/P, = 0,5 por uniced de longitud de e:spesor,

T2

A
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Lay d> Beer

Bxpreaz 1o pisus relicién entre transadtincic y concen
tracidén ¢:1 mctariel absorbente jue lz lay de Bouguer entre
transmitznciz y espesor, es dacir que para un eapesor dado,
la tronsmitareis disminuye en progre;ién geométrica cuasdo -
1la coneesatracifn aumenta en progresidén aritmética.

-log T = ac
¢ = Concentracidn
a = Absortividzc y tombidn sbsorbazeciz por uniced de -
concentracidn y unidzd de 2 .pesor de lu celda.

le 1l:y de Beer se expresa medlante las siguientes rels
ciones:s
A=ac=~1ogT=~-2og (P/P,) = 20g (P, /P)
= log (1/1)

P=B,-10" 6 P, = P- 10"

Las Leyes Fundzzznteles de la Espactrofctomatria, se ob
tienen por coubinicifn de la ley de Bouguer con la de Deer,
result.i:do los siguiecnte. relucio.ess

a=abe = - 1og T = - 1og (F/P,) = log (P,/P)
= log (1/7)

P=P-10"" y P =P.10"™

-

o formae a2 23%-. zCu-Civ.... infiie. gue lo repre.entu-
cién grigica de 1= absorbanci: A{d: un:z subst.nciz dada en un
e:pesor const.nte), en funcién 32 la concentracifén ¢ es una




T4

1fne. recta de peniieaiz a, y 1. repraieat .idén ds log T con

tra ¢ e3 otr. linec recta i@ pendiente -a, 2 licufl ae: la

absortivid 4 d: 1o su-tancis, ccn linanaione:s d2 anidades de

- . 2 - e = . .. . Y
eotc: Troetl oson o ceetrila 2L gz2lde.,
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Desviuciones de la Ley

Buchos sistamas zbasorbentes siguen la Ley d2 3eer baatan
te bien en solucione: dilufd.s, pero en o:ras las absorbanciazs
verian en forma no lineal resp:ctce'a la concentracién. Este
funcionamiento gse conoce como la Iey de Beer. Par: manejar es
tos siste:x2s se requiere una cuerva de calidracién trezada -
con valores d: muestra ds concentraciones conocidas, En eata
form. una vonceniracién desconocida se puede determinar a par
tir de 1u absorbancia de la sclucidn, en la misma cslda y si

guiendo el mismo procedimiento empleado par. la determinacida
de laz muaat:as tipo.

Las verdaderas desvizcliones de la ley de Beer se presen
tan solo en sistemas en los que 1z concentracidn de las espe
cies absorbeates e3 tan alto que el indice de refraccidn de
la rediacién absorbida varia.

Consacuentemente, las concentraciones que se re;uleren
én ic3 soluciones para que se siga la Ley de Beer, d:ben ser
infariores en cider radicnte.a 10 -t i, La posidbilidsd del a
parato para det:ctsir pequefizs diferencias en poder rediante
det>rmina el 1fzite infarior que es de orsden de 1077 Mamo
ximadcpente,

Las dcaviuciones aparentes de la Ley de Beer, se deben
tento 2 1as limitaciones de 103 instrumeatos como a loe efag
tos del equilibric qufmico.asimétrico.
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Dewinwidn d2 Zu Ley de 3zer

. . curva de
1~ sub.it.ulia

o e e e m wm wm W

Absurbeneiz deq
calibrucidn

de.conocide

concqniracidn de 1la

ab.asorbencia

e -

aubs tcncia desconocid.

Joncerirecion

Curva de calibruocién no limezl, de Absorbanci:. ¥s concen

tracién a un 32ximo d= sbsorbincie def:rminado.

Por t.rto este nétoro e:pectrofotadtrice e3 uno d2 los
métodos fisdcoquimicos mésemplecdo: en zpalizis, ba3..o en la
medida dz 1z cbsorcidn o emisién de 1w energlc radi:nta.

1= gren difusidn de eatz técnica, e: consecusnciz de los
siguiantes factores:
~ 1) E1 amplio intervalo de 1z longitud 42 ond:, o d= fre
cuencies de emargfa rzdi -.te y sus difsraxnt:s modos d= ints
accién con la ateria.

i~

2) 1= existencia en el mercado de instrumentos d: med.da
cada vez m{3 praciaoa.
i} 3) Les ventajos inhareates ol nétodo.
a) El apalisis es n4s rfpido una ves estzblecido el
método.
b) Comodidad ner: msdiciones repstidas de un mismo -
coms iltuyente,

¢} ¢) Aplicable a 1z detarzi zcidn exacta de caatid des
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L. Lue:s o cucho zanores ne son 1o
0 volumétorl .

tr\ 5-': l“-s -

-

Sy POr lo gue es adec.:dr p.r &l

250’0, e



e ye - -~ v,
(W I I\ - PR ' [ PRI N . sy IL.»

~ ~ ~7 - - - _-am s . - = - e m -

- 'rv.o. - . PO “e e -t 1 EY

- 3 ~

[V P by - 1l cad Jiasw

Zn 1 litreitars 32t oot 0o wLroune J2 1o fio-

el .2zi.f.ico {anterior.: :: a2 1 ~eriin)

Por 1 2ilicult 7 ' no encontrir los cercotbive: utili-
za.c3 en dicha determin. idn, 32 % 3¢o un pftci a3inil.or, el
cufl e3 enzirZ ice y sigu- 21 »izoc Sani-2ito,

S1t2 nftndo pertencce 1 un 2udde pur 1o dricrs

Vi

raeidn
enziz/ticu d2 los 2rdgliedridas e . Tuorc y 1 ..

Par 1. 32 ternin .cifm ex=cia do 1. concentracidén d= gro
825 neutres ho d2 debepriiy rse 2) contenido de glic rol libvre
en 3erc y ra2:0 rae el iic -9) tossl,.

Loz v “ore3 norm. le- d: 2:igliecdiidos en 31- .cr2 1=:

PERE |

@

150 2z / 190 zl. Poma 13 prusb. &2 rodtine es suficieide ¢

%]
n2r en cuenta lc concentracidn oIl cel -licrol en :i2C -
(correspencz a 10 ng/ 195 11 = Q.11 ol 1 ).

Tund 2o

De l¢ tri-licfril - :o liber: G iezrol por hidr&ii-is

ulewline | a3ie se troisforue desw. »1 sl misiz asoui-e 4>
rz.ccifns

n~

. o . .
1) Glic 'm0l + AT omemdp G c:rolet=fo.0.t0 ¢+ AIP

2} ADT + fo:fo2nclniruv to _P-c—) A2 ¢+ piruveto

3} uiruvato + RaTH ..-EEE-. et to + HAD




GC Glicerolquinasa
PC Piruvatoquin.sa
LI Lactatodeshidrogennsa.
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D¢ H,-OH ¢ H,~OPO,H,
' cu-ou + ATP &5 CH-OH +ADP
¢ H,-OH CH,-OH
2) 'f.o
ADP + é -0POH,ESATP + CH-c-cOO0"
CH, 0
) CH-€-€00™+ NADHARH cH~cH-coo
O OH
+ NAD
Aperato:
EBspasctrofoton tro
Befio de Ague
Cantrffuga
Recctivos

1) Solulucién amortiguadora: Prietunol amina 104 =101/1

¥y Kg30y 4.2 mwol/l a P 7.6 {a temparatura ambiionte 8¢ consep
va 1 affo)., )




8o

2) Sclu iéa de TWIE /PIP  ATP @ TADE 5.3 =elA, -
P.P 11.4 mmol/1l, ATP 34.3 mmol /1.(Disolvir 21 conteaido de

" un Trzsco, con 2.5 ml de o i didestiltde. a %ewp:: turas acbi:n
te de +2° a +8° ¢ .onserva 2 3er..ili).

3) Suspensidn da PC/LIH: PC 375 KU/ 3 LIE 430 kUA.

4) Susp2an ién GZ ¢ 6T 85 k0A1 { Su coatanicc ostz lizte
Pir 3u w30 & turperaturasde +2° a +0° 3, .32 conoarva 1 wfio).

5) 3olucidn de Sulfzto de lzgn:sio aprox. 150 maol/l.

6) 3olucidn eta~8licu de hidroxidisc de petusic aprox. =
500 mmol/1.

Procedimiento
Pur c.d: esvuse 3e promerc un bl aco.

Pietear en tubos de ca:t.-ifug. que nuad: n cerrirse

P obl ua Zlauco
Suero o Flsana 0.02 ml1
Azoa — 0.02 ml
Sol. etanolica d= hidroxido de
potasio 0.50 ml 0.50 o1

Hezclar, cerrar bizn los tubos i: ceatrifuga y coloe.y

los dur nte 30 min. en un bafio de asua de 65 a 70 ¢ L.
- Jeapué:c erfriar a temperuturs embizrt:, afiadir:
Sol. de sulfato .e nirnesic 1.0 m1 1.00 =1

ezclor y centrifugar, utilizar e1 sobrari.d .nte el:zro
pire lu det:raisteién,

Daterminecién en Serie
Solucién recctiv.

Ia c¢:.::6id & rocctive p . on dfa se obtiane mezciando




3asolucién azortigusdorz 1, 1o colrcién de NADE /PSP / ATP
2, ¥ 1= suspersién de PC /LIH 3.

Deterinzcione. ml de sol., 1 :1 de sol. 2 ml Se suspensi

por 4f. sién
2 4.2 0.2 . 0.04
5 11.0 Ced C.1
10 21.0 1.0 0.2
15 31.0 15 0.3
20 42.0 2.0 0.4

Pipetear e: tubos:

Probleaa Blanco
8olucidn reictiva 2.00 m1 2.00 a1
Provlezz hidrolifado 0.50 ml ———
Planco hidrolizado —— 0.50 ml

Megcler, dejar en r2poso & tezper=turu ambianie durante
10 mi:n, & contimacién medir las extincionea E frente a agua
bidestiledu.
Suspzzsidn de GC 4 0.02 m1 0.02 nl
Mezcl r, d2jar en revnosc a .experaturc audbiente durante
15 min., dentro ée los 15 min. siguienies medir las extineio
nes E frente a esue bidestiladi.

Longitud de onda: 334,340 o 365 nm.
' Eapesor de la c2ld-: 1 cm.,
Sl 1 Lllis weiws G@ estiiclén son miyor:zs que 0.4
(365 m) 6 0.800 ( 334 a 340 mm), se repetira la prueba utili
zzndo o) hidrclizodo dilufdo con z0lucién salina fisiologica
& rezfn e 1 + 10 y se multiplica el resultzdo por 11.




g2
Saleulos

™

B =( Eiep = Eaw) = { Z4g = Zsp

Bee Extiacién de .rovlan.

Bg 32xtinclén del Bluaco

Ia concetyacidn de triglicsridos se obtizan: uplicando
£ en la férzulc corre.pondir:n-e.
2. icifa ef2ctual. a 334 nm: E» 632 mg/ 100 ml (6 7.14 mmol/l)
%edicién efa tusds & 340 nm: E w610 mg’ 100 ml (6 6.89 mzol/l)
Nedicién efectued- a 355 nm: =#1119 mg/ 100 ol (612.98 muol/1)

*edincibn Sfectu.i. a 340 nn.




Belacidn de el promedic de la conc, de Glicerina obteni

da con la conc. de Glic:.ina ¢on que se trbaja perz sacar su
% con respscto a1 100 %.

1.08 g/l © .; 99.99 £
1.12 g/al'=  Xs= 103.73 %

2.16 g/ml 99.99 %
2.143g/1 - I = 99.44 %

"'32 w 99099 ’
4.233&/.1 xs= 99.133’

8.64 g/ml 99.99 £
8.568g/x1 I= 99.15 %

1.628g/a1 99.99 %
1.614g/m1 I= 99.166%

2.04 g/ml 99.99 £
2.022g/m1  X,= 99.117%

3.256g/m1 99.99 £
3.168g/m1 I= 97.29 %
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De weuwardo © 1 rel cida nS:rior las cuacentr-cion:s con-

dur 32 trabs jun zon lor siguiesiss,

Sonc: i cion gl 4 i

£eein % .2 Jicarina
g/l {r2:ult " obiuni.oj)
10 : 10
4.32 4.232 X =99.110
i, 4,282 I =97,110
8.64 2.569 X = 79,168
I = 99-168
16* 10
1,613 I =092,058
2.04 2.021 X = 99,058
2,023 I =092,15
BTas

El ofs:ro d: =la:20tos d: 1. zu2-tre son ol % de Jice
rins d3 ead: eoncantr_cidn. Las cune.ntrucionz: son de 4.32-
10* a 2.04 %10 z/m1.

Ia sensibilid=d sezdn o1 z€%0do e3 de 1.5s 15. &/ml ds
lic rina, 1a sensibilid.d encontred: v- s2 2.0¢3%2 2.0 x 15"
g/ml de Slic:rino,

21 $£4: Slic.rina p.ru 1.8 cone, de L0k 0 X5,X, 5 que =
@3 rapetitivo, no es del 99.9 £ -u2 o3 la conceqatrucidn con
1: que 32 trabzja.

o s2 h.c2 neces.rio tzper un 23ioniar i3 ra:fer:neiu




No e huce neces.rio tensr un estand.r de ref rencia
purs hucer 1lu 4 t:rmin c¢ién,
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EKZ20%0 IV
(BK&€todo Propueszio)

D37 ZTIVACICT ITTTISTNLINAG. J20ITA DO GTISIIOL PORIUR -

ITE20SC JTLISC

Introduccién.

3n la literatur: 32 ha -neontrado, jue 21 formalderfdc
tiene una éntim= deteccidn esnectrofotonitrica, al re.ccionar
con el .ci:o eromotrdpico, en presexncic dz un: ccneentracidn
adecu.dc de H5Q .

Por 1o que este mélodo propone la oxid-.cidn del glicim..
rol a formaldehfdo con el NalOy, cor 1: sucesiv: r-accidn del
foruildekido con el acido cromctrdpico, :n precencia de K, SOy
dando como re-ultzde 1z forw.cidn de ua ccmzlajo de color vio
leta. 21 complejo formodo se da2tormina cuantitativamente, sor
medio d2 1c egpectrofotocetria a una longitud de onda d= 570
nm.

Pales rexacciones son efecturd 3 en una muestro d2 cone
centracién conocida de slic-rina R..., hociendo una curva de
czlibrecién.

En estz forn: una coancentracién de .conocida se pueds de
terninar a partir de 1: cheorbacia de la solueciéa, e: la mig
ap celda y siguizndo 1 wisco aroezdimiento emnlieado perc 1o
det:r. nacida d: 1o zuestros del miamo tipo.

Pund:nanto

El ndtoio propone 1- ozidacidn del Glic:@rol, con HalO,
par. la forarcién del forcoldehfdo.

28 d:eir o3 coopu2stos qu: ticnes dos 6 =43 grupos -
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de -0H u =C unidos & carbonos. adyaccnte3, sufren una oxida -

cifén con escicidn de enl:cea carbono~carbono, al ser tratados
con acilc paryédico,

Bota reaccibn fuf descrita en 1928 por L. Ealaprade de
la Universidad de Nancy (Pranciez).

En la Glic .iins la re:zccidén que ocurre esi

CH.-OH
L {~OH + ZHIO, — 2 HCHO+2 HCOOH +2HIO,
¢ H-OH + H,0

Par. verificir que el BIOy se ba reducido a HIOg es in
dicuda por lz fcrzueién de un precipitado color blanco (AgIO,)
al agregar AglOs .

Bl formaldehfdo que se Liu formzdo, veucciona con el ae
cido cromotrépico en presenciz de ecido sulfdrico. Bn eata e
tap: de 1z reaccifn, el zcido sulfdrico actua como agente des
hidratante, sucediendose lu reaccién siguiente:

SO,H
+ Hero ™
$0,H

H SO

—CH, OH
OH
H

En 1z etapa poataricr, el Tgd0y actua cam. agente oxlie
d..lzy Cua U Sub3eCucui: £:wceifn & ecid. sulfurocao y elemi
pandoge Hy0, como lo muestra lz reaccifz siguientes




S0H OH
H-O CH: OH ‘Hs

OH 10
WO an )

HO CH= 0

OH
SOH OH

+ S0,

Bl zeido sulluroso se elirina, drj.ndo dburbujezr alre
aproxiuad:zente 10 min., transfornindose & HgSGq{ya que el -
acidio sulfuroso es un.. as¢l.. de 80, en agus y gradundmenie
ge oxid: 2 HeSOen sresencic d: 0y ),

El complejo To~.2io0 d2 color vicleta, 32 llav. a la di
lucién adzcunda 7 98 lee al espectro, ec 1z regién del visi-
bls, & 570 mm.

"Bapecific ciones d~ sus Fezctives
KalCy meta-peryod:-to de sodic P.L. 231.91
Crist-les $2trugoa:ic, de cclor blinco. Soluble o2 a=-
gus fria , aciéo sulfifrico, acilo nftrico. E3 un £3ente
0xid.irte ouy efectivo reacclonanio ed forms répida yu
~ niforue, '
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Ra,SOg3ulfito de sodio P.l. 120.06
Oristales pegueiios o en y»olvo, color blanco. Soluble =

en 3.2 de .gue, el gzlicarol, poco 3clubla en alcochol.

HsS0y Acido sulf¥rico, aceite vitrol P.X. 98.08 )
Lirpio e incoloro, sin olor, liqufdo acaitc;so. Muy co-
rrosivo, tien: gran afinidadpor el azuz y también por
much«s subztancics orgdnicas. Miacible con agua y con

alcohol, con generacién de mucho calor en relacién a su
nozt¢oncentracién.

Acido Cromotrérico (4,5-Dihidroxi=2,7-naftalendisulfonicc &~
cido) P.¥. 356.33

Agujas blincus, soludlen en agua, Su 3al sbdiea, scn a
gujas blancus muy solubl2s en agua.

NeI0, Iodatc de sodio P.K. 197.9
2olve cristalino de color blanco. Solubdle en 11 partes

de sgua, 3 pertea de zgua hirvieale, insoluble en alco
hol. Su solucidn acuosa en meutra.

H,50, Acido sulfuroso. Es una solucién foruadz de S0, y agua
Gradualmente se oxida con el 0, par. foruar el H S50

Aparatoa y Equipo

Eapectrofotoamatro de doble rez;0 marce

2 celdas de cuarza de {1 cn.
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rerilla

Reciniente que sirve e Bufio Nar ..
Rejilla

Tubos d: 2na ye de 20 mm 150 am,
Matreces volulltoices c2 100 ml,

Tonque de O .

Reactivos
Loa recctivos que se o2 cionin, deban ser riactives a-

n-1fiicos, Cusrdo ge 1xb @ da agua dabara aor ds .31l

-

Sclucién de RalOq al 1 % en solucién acucsa dé HC1 al
10 %.

Solucién de Re,3504al 5 % en agua.

Solucidn de ucido cremotrépico al 10 % en H,50,. Se =
procu:mr.. que el T,504 sez del 98 £ 7= :ue de lo coatrurio se
nodific. le sensibilided d21 nmétolo.

Procediciants

Prap.rer un es;tond r de coiicer-trucifn conocida de Glice
rol.
- Pipetear 2 ml de 1z solucién antaricr, 2 un tubo d2 en
stye, adlcionarle 1 xl de RalCy al 1 &, exanctauente medidos,
dejur e tanderyizar 1i mezole a tecparatura ccbiznte por apro
xiwad:ze te 15 min,, pesedo ete -Heribio de tiezpo, se le adi
cionz 2 1a mezcla 1 m) de Ko SQ, al 5 % exactanente medidos;
esta musva pezcela gse dejo estindzrizor a temperzatura aabiente
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por un tiempo wproximedo de 5 min.

Pusado este tiempo, 3e toma una alicuota de 1 ml de la
solucién final y se pasa a un matraz volunétritiode M00m y
se usaiciontn 0.5 ml de solucién de acido cromotrépico, poste
riormeate se adicionan 5.0 ml de acido sulfirico (se adiciona
lent.mente), estz solucién e3 calentada a ebullicién en'un «
Bafio li.ria por aproximajemente 30 min,, {retirendola del be-
fio” inmediataxente) obteniendose una mezcla da color violeta,

Esta solucién se burbujea con Oy por 10 min., 0 bien ~
haste ue no haya desprendimiento da vapires de 50, , a esta
solucién se ie adiciona agua destiludz hasta un 90 £ de su ~
voldmen, se deja enfriar y se lleva al voldmea del aforo, con
agua, La absorbuncia &2 lu solucién se mide a uns longitud de
onda dz $570 nm.

Se kace un bdlanco con el mismo procedimiento, excluyen
do la solucién de Glicarina.
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Con calv una d 1us concai.tr vions: d2 Glie: -in: iy 32 3igue 21 procetimiento das

erito por 23 ..%:cdo, obtaniendose un- 3iria c2 abiord nelira, qua 2l promadi-zrae G:un Y,

Sonc. da Zlic i

Mi/ml
| I -
n
16.t-6 o.m
B2 s
62,513 % .,
- Ava

67.44 .19
128,21 gazs
13: 408 - 0.26b
161.23 o9
258.06 oY
322,58 e
337.10 @
383,85 oM
635.12 Lost

* Bo 32 rozodl zea o yoouE oLe i

Seris da Abaord neias

0.0¢/ "o.p32 201 *poas
0.089 ‘.00 o.000 0.003
CisF QiS% Giiia
0123 0.411% 049 b.sa9
0-235 4235 0.3y 4,235
0.266 0267 023 % 200
0.200"092 2208 .29
#9% 005 Yoy Hyn,
‘0.9 a5y aswt sew

a0 aew ouy

280! 0-801 ‘am 0.79¢
1.0s0Y. 031 Lost Lay

0.0v0 0.0v) 0,934 0OOVL
%o.00% %.052 o000 o0y

G.ird e.i6 % 109 %006

‘a. 1y

£.123 0.123

02 % 255 0202

0, 2inils
0.29%
o8
0890
o.bwy
o.%0

® o0y

a2y 0
23N o0.28p
avs by
o541 a5y
oo Lem)

8.lay
ony

o268

o.a7%
o0.4%

0.5%0
o

0RO oMy 200
000 1060 %088

e 1 p—

<. e23%es v.lore: con ra.p:cto

2,041
0.2
o./1
and
*a2r0

AL

an
241
o.5Y
a3
o™
L.0gd

Abzort :neins
a5t me
L ] r »

9.0410
0.0620
0.1195
0.1223
0.2243
0.2660
0.2789
J2.4350
0.5450
0.6437
0.7990
1.0610

& lo: Jan%:.

Z6




32 kv von Whitios ew o oo,

*I" (conc:ute cidn 23 3 ic:ra) g L osdenas. aa wyw (

b:neius,

X

16.26
33.72
64.518
67.44
128.23
155.04
161.29
258.06
322,58
387.10
403,28
545,18

§X = 2723.896
I = 226.97133
XY = 1739.9269
$1°= 1047523.0
£Y = 458

Y =0.382

Y

3.041
0.062
0.1105
01223
0.2243
0.2662
04,2727
0.435
0.535
0,0337
37990
i.0610

Y

0.69126
2.09064
7.12921
8.24761
28.76198
41.24064
44.90378
112.2555
174.1932
249, 1760
326.6200
604.5359

1o yu2 1 avsefss e

L "

X

234.2500
1137.0384
4162.5723
4548.1536

16442.5320
24337.4000
26014,4640
56524,9630
134057.0°500
149746.4100
233139.8500
4158257.2300

«b30r~
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Y.

X XY) - [£x)(&Y
B=N %gx’i - ((xg'-

o = Pendi:nte

N = No. d: eXemerntos de la mua:tra
£XY¥= Sum:toria de XY

£X = Swwtocia e X

£ Y = Swiatoriz dz Y

€ X*= Swutoric d2 X*

o - —$12)(1739.9269) = (2723.206)(4.5¢
= T(12)(1047523) - (2723.096)

n= 106294 10

B = s - O

n = Orden:da al origen

n=
n = 0.,0121276
wys® Obtanid. por unfninos cuadr.dos

*Y* Promedio de 1lu 3erie de ::bsorbancias
"I* Comec. d3 G icorinc en ug/ml




15.26

33.72

64.51°

67.44
127.23
155.04
161.29
257,76
322.5°
327.10
423.88
645.18

Relccién 2

1. .baorbuncis

2.041
0.062
0.1105
3.1723
J.2243
0.2605
0.27°9
J.425
9.545
0.6437
0.7933
1.261

di conc. de Slicerine con iue ue trebid:

Sone:.tr.cidn s:laccion d2 32 322,
absorb.:aci:. prom:iio d2 0.5377.

Adbaorbencia

0.542
0.539
2.540
0.541
0.540
3.546
J.541
540
0.54)

Cone. de Glic:.;in.

&/ml
25.14
323,34
373.94
321,54
321.94
327.54
323,74
323.094

373,04

Y+

J3.03052
0.25727
0.11772
0.12201
2.272126
0.76474
0.27493
0.43251
0.53173
0.64236
3.03052
1.00333

>r s

d2 Blicorin: obzenids econ

Icar isu ;o

58 g%, con una

of

.7

d2 Slic:rins

100.724

100.2351
100.4221
102.6081
100.4221
101.5379
10J.6331
100.4221
130,421

W

“h



El udmero d: elem:.:ios de 1a mu2str: lo integran loa %
u: Glicerina obteildos a 1la concantrucidn de 322.5% . g/ml.
La sensibilidad del m’to.dc es de 5 a 440 e g/l.

[ 3]

E:%e o703 mreesita un 2 ¢ i, .. oe.2rincie, con res
pecto & €1 32 huc2 une curva 2itandur, que interpolwndo an =
ella nos 2. -1 reault.do d2 2l wn2lisis,
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L S TR By
LT PUY Ty ~re

':J..-.'..v
100,126

93.27
101,413

0ab e
P [ Js

9°.944
100,461
964357
131.627

n=09
n(n - 1) = 72
n*(n - 1) = 848
£X = 803,217

T8 e
21" = 29265.123

...Ix = d.(:.

I"’ 31= ,3‘_-57:
r
2.7, = 120 S

n{n - 1) = 2-5338
I = JS*X = 1,.5910
_ c

Ouosu0

= 1,5985

O
]

NIDEEDIMAY § ¥ 1 s

.
9552.538
19025.211
38544520
10284.585
9753.137
9732.900
13092.406
8231.850

13122.,041

d.c. = n€X* -~ (£If= 152,44

(103.13 = 93,03%)



—
L
3
s
1
L)

II

X
100.97
109.11
121.11
100.19
100.35
.99.89
100.01

99.98
9957

n=9

n{n - 1) = 72

n*(n ~ 1) = 648

£X = 902,18

X gfi— = 100.2427

Z2X' = 90438.452

d.c. = X% (SX) =18.11
s*x ﬁﬁ’ = 0.2515
5Z = JS*X = 0,50152

d.c,

X & SK = 120.2422 ¢ 0.1671
100 SX

C.¥u = —!— = 0,500}

!

) 4
10194.928
10022,007
10223.227
10038.026
10070.108

9978.000
10001,998
9995.988
9914.170



DI T ¢ 4
X x*
99,11 982°,7%2
9¢.11 e52°,7%2
99.179 0316,462
021487 9734.270
99.168 93344278
99.191 9238.840
99.06% 9%14.459
99.058 9812.474
99.155 9331.920
n=29
n{n - 1) = 72

n*(n - 1) = 545
$X = 302,208

= énL = 99,1342
S1* = 85248.24

dICQ = néx“"' ﬁx)' = 0.®
< dsCe

i ~
S'n = Spee— 7y = 000125

S =3 = 0,03535

S*T = Sl 77— = 1-3888 10
Sx =|§‘xi = 0.0117%

Ts5%=05.1302 4 001178 (05.1457 = 90.1224)

5.7, = E‘i-s—z- = 2.03565

100

-




METODO IV

X
130,794
100,2361
100.4221
100.6081
100.4221
1015379 .
100.6081
100.4221
100.4221

n=9

a(n ~*1) = 72
n'(n - 1) = 648
£X = 995.4726
I= %—- = 100,608
£X' = 91098.948

xl
10159.417
10047.269
10084 .589
10121.985
10084 .589
10309.936
10121.985
10084 .589
10084.589

d.co = n X" - ($X) = 11,28

S*K = S58aur o 0. 15666
S = JS‘I = 0,39581
- doe-
S = pt -q1) = 0.017407

ST« S*X =0.1319371

X + ST = 100,608 & 0.1319371
o.v. = <093 . o393

(100.73993 -~ 100.47607)

101
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PRCE3a Do ZI0LLUT Y L. LTCHSR TIT LUWDC IV

SO RI DPITI0 & LOS Do A3 KIMNLCT

Katodo I I!'ftodo II Mftodo III Mssouo IV

X 096.217 902.10 292.208 905.4726
d.c. 182.440 18.11 0.09 11.28
n 9 9 9 9
six . 2.5338 0.2515 0.00125 0.15666
r=3K 60738 1.606 125.328
Zle=n -1 § 8 ]

) 4.43 4.43 4.43
»r »op »r
Het2ro-41e0 Homor¥neo Heterogéneo
t 1.8608¢° 1.T1784 11.1264
g1, 8 16 8
) 4 0.0982 0.10163} 0.001

No signif. Ko signif. Sisnific.tivo

CARTIDADLS KECESARTAS PAPA SU DETER IRACION

Bétodo I XKétodo ITI NS .odo III Eétodo IV

g de Gli 0.4 0.018  0.2015 5.0910°a 6.4510
carina
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V3Tl.Ja3 JU2 PRESSRTA EL (7370D0C PROIUESTO, COR RE3PZCT0
A 108 METODOS ENCORTR/DO3 EN Li LITCRATURA PaR. La DE - YA
CICN IR GLICI3INA.

Método Inzimitico

En le it ratura sa raporta que el mftodo ensimdtico si
‘gue la ley de Beor en un rango de 50 & 600 xg de glicerol/al

El mitodo propue:to enm lz litoratura reporta yn rango de
sensibilid d de 5 a 1000ug de glicarol/al, siando mds semsi
ble el metodo propue:to que el enzimdtico. Sxperimentelments
el uftodo propuesto tiene uni sensibilid ¢ de 5 a 640 u g/l.

El sftodo anzimdtico report. jue se hace necesario mante
ner la temperatura egtricta a 37 ® C durante la recccidn y qus
12 adicidn de los ra.ctivos debe ser en intermalos de tiempo
estrictos. 2n el mitodo propuesto, 1lo; factores criticos han
sido optimizados , no raportecado mayor difi ultad.

Se encuantra 1a dificultad de consegiir loes reactivoe pa
ra 1a detarainacién del método ensimfticu a diferencia de los
del nftodo propussto, ra2percutisndo an el costo del amalisis.

todo Reodioenzimitico

Iz literaturz reporte unz seniibilidad en un rango de 1
a 100 =m0l 42 glic:-ol.

Experimantalmznte el mftodo propuesto tiene - unz sensie
bilided de 5 a 640mg/Mml.

$3t2 @etcdo o3 unz modific cifn del mftodo ensinitico.
Iguzl que en el enzimdtico, es necesario controlar 1z tacpera
tura dur.:te el curso de 1z re.ccién, ¥y la adicida de reecti
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vos en intervelo: estrictos d2 tiemno. Ten:r 21 [f“PJATP
cono -udtrto y un cpurcss d:t:ctor de rudioac.ividnl (Sente
1le-cor Omnifluor).

P.r ol aftolo proju2:to lo; £ .ctores crfticos han a3ilo
optinizados, no reportinio m2yecr dificult-d.

n sifieultcd para obtz2nar los re:ciives y el aquipo 4z

aste tipo ez adn poyor que par ol mftodo a2nzimftico, repiren
tienco miyorue :t2 en @) coito Gel aniliszia,

Método ror Crom-torr Tia

Lo liter. tur-. revort: une aensibilid:.d d2 2 a 750.g/ de
glicarol.

Sxperiuentclmeste el nftodo propussto tiene una z:naidi
licad d2 5 = G30 g mle.

Por 10 que 1 sen3idbilid- d del Mftodo por Cromztografia
e- meyor que jr. el propuesto.

Este es unz ticnics de 33carceidn sum:mente efectiva, -
haciencosa cuantificacione; simultdnecns de verias suztonci:s
en 12 nispe muestra.

El inconvenierte gua reportc es que 21 rom-tcgraio de
Liquidos a alta Pr23ifn, no es comin en los laborztcrios de

conircl. Sia ombargo el espzctrofotametro utilizado er 21 -
Hétodo Propuezto si 1o es.

L

Bétodo de la U.3.P. XIX

Iz dot:rairzcidn de rarezs, s:;ta bz35do en les densidsé
des que predentc 1o glicarina a cicrte tr peraturu, solo sien
do dtil para su &atormingcién en m.taria prima, pero no como
conponante de alzun producto.




105

Sin embirzo el ma2todo pronuesto sirve pare los dos firnes,

Métcdo de la Noran Oficial .

El mftodo reportc uba sensibilidzd de 0.4 g 4: Gliczrina.

Experim: tolmea:te el nftodo propuesto tiene una 2neibi
1idzd de 5 a 640 ag/ml.

Siendo n; sensible el métodv propuesto.

N -

Pur= saber 1A conceantracién d2 Glicerina en un producto
en 21 cufl s2 desconoce su ¥, se toms el analisii como sl tu
vizrs 21 100 ﬁly con respacto a ella se naliza de nuevo, toman
do 1a cantldud adecusda, no slendo los resultados tan exactos.
Sin embergo en el Método Propussto se hace una dilucién del
producto a unu céncentrzcién aproximidu de § a 640 sgha) 3 ==

puzde sabar con exactitud su concentracién.

Mftodo de 1z U.S.P. IX
33te nftodo reports umz gsensibilided en un ranfo de -
12 000 a 24 000 ug d= @licerina. Experimentzimente el mdtodo

propuesto tiene uma 3sensibilidzc de 5 a 640 _g/a) siendo mfs
senaibl: el Métodc Propuesto.

Método par 1a Det:rmiiccién Enzi-ndtica de los Triglicéri
dos en Suero y Pla:m:..

Bste mftodo esta adacuzde par- reportar cantidades de =
Glic:rol que van de 200 a 2 000 ag/ul.

Experimer.tzln:ste el Método Propuesto tiene una sensibi
lid.d d: 5 a 640 z/ml.

El co to d:1 equipo d> reactivos com respecto a loe reag
tivos usados en en Méto o Propuesto es mayor.



Los resulb. ics sen obt:nidcs por 1 Mrasla gqu2 wenciona
el uftcdo, no siendo neces ric un. curea eciandar par. int:r-
dolur aus recult.dos { coao 3n i"ftodo Propuesto ).

Tr waroeilid d2 sus r2ialtados dapende &: 1la e.pucidad -
de los r:.ctivus pare u2tectnr 1. cantidides correct s. Ya -
jue trebujundo con concantr-.civ 23 de 99,95 %, el ejuipo doem
tecta 99.1454 %.

El ajuipo tizt: un= ¢ n.cidad 42 un affo, y 3u- reactivo:
(2), despuéds d: reconstitufde a texp, +2 a +8 °C, se consarva
2 sewdini.

Siendo 21 Kitodo Propuesto md - conveniente per. la det:p
ajnucifpe d2 Slicorinu.

3G

E1 Iétodo d2 lu Deterninecién Tipretrofotonftrica de Gli
cerol por 9n Mfiodo Jufwico (mftoéo progueito), ti:-: un 28 =
yor ranyo de senaibilidad, qu2 los enuncisdo. a excepcidén de
el de Oro_ctograff= a Alta Presidn, que e el z4s sensible,

De loa 24%0.0s 2xparimentados, el aftolo propussato es =
~ads preciso que el i¥todo I y 21 ¥ftodo II. T1 Kdtodo IXT es

mds preciso , zunqu: 12 ver:cid:=i de sus reactivos no 23 con~
fieble,

El m%ftolo propuesto puede ser .plic.uo por 1la determi -
nacifn d2 la Slie: in: en Lateri. prime, como en producto ter
min:2o, siendo su cusntific.cidn 8ptim: o diferanciz d2 los -
emunciados,
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APLIZ. CIGiH UL 24 N.0 [UOPYLSTO

Eate mfloi puede 3er usu.iodl

8) P.co d:tirainar la conc. d2 Glicarinz en los métc~
dos de ou obtancién { en cu.uz uno de sus pasos).

b) Pur: su cuantificucidn en productos 1ndﬁatria1.cs, -
en 1cs ue sirve comc muteria prima,

¢) Par: 3u cuantificicién en productos fermucéduticos y
cosnfticos, en los ,u2 sirve como principio ectivo, conserva
dor o como impureza.

A continuacién se mencionun los 1fmites de Slicorina -
en alguncs productos.

Coc. tefrica d: Gliczrinm en locionea: 5 a 15 %,

Conc. tedric: d:- Jlicer n: en jabones lfquidos:s 5 a 15 &%,

Conc. tefricu de Glicerina en jabdn de tocsdor de 0.5 %,

Conc. tedricu de Glic:vins en j«bones llamudos de Glie-
rins @3 d= 5 a 20 %.
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CORTLUZSION

Debido & lw imports.ci: qus La alcenzcdo la Glicerina en
el perc:do nacional, tanto en 1=z mumufi:ctura de lubric ntes,
plasticos, explosivos, cig.r:03, en la induatria farazcéutica
v de cosmdticos. Se propon2 un H’todo Ispectrofotometrico de
Glicerol por un ¥ftodo Qufmico, que difier= d2 los encontra=-
dos en la literatura, por ser un udtodo que presenta grandaa
ventajas como son 1:8 siguientes: reproducibilidad, sencillez
y econaefa.

Este método puede s2r aplicadv par: la cuantificacidn de
Glicerol, en muteria prima como en muy diversca prodtictos ela
borados. Ademds de ser f4cil y econdnica la zdquisicién de =
los apar:tos y reactivos meccsarios pers su determinceidn.

Por lo entarior se sugier: que el mftodo ya mencionsdo =
sez inclufde en le monograffa dé= la Glicerina en la P.N.E.U.M.
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