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IN TRODUCC ION 

Debido a la gran importancia que ha alcanz-Ao la Gliceri 
na en el mercado nacion-1, tanto en la manufactura de lubrican 

tes, plásticos, explosivos, cigarros y en la industria farma-
céutica y de cosméticos. 

Ha provocado que actualmente existan varios métodos pa-

ra su determinacién( Método Enzimético, Método Radioenzimdti 

co, Método per Cromatograffa a alta presión, Método de la -
U.S.P. XII, Método de la norma Oficial, Método de la U.S.?. -
U,}. Todos estos métodos presentan ciertas desventajas para 
la dstarainaoldn úQ Glicarina en loa airarentea productos. 

Por ello se ha visto la necesidad de estudiar un nuevo 
método analítico, que sea reproducible y sencillo, para la de 

terminación cuantitativa de Glicerol. 
El método lile se propone para la dlterminacidn del Glice 

rol, esta basado en las diferentes experiencias, que se han -

tenido, para la determinación de diferentes productos que han 

sido oxidados para forzar el formaldehído. 

• En la literatura se ha encontrado, que el formaldehido, 
tiene una óptima detección espectrofotométrica, al reaccionar 
con el acido croaotrthico, en presenci¿-. de una concentración 

adecuada de acido sulfdrico. 

Por lo que este método esta basado en la oxidación del 

Glicerol a formaldehído; reaccionando el formaldehfdo, con el 

acido cromotrépict, era presencia dt acido sulfúrico, tenumu 

como resultado la formcién de un complejo co or violeta.Eete 

complejo es determinado cuantitativamente, por medio de la es 
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pectrofotosatria, a una longitud de onda de 570 na. 

Tales reacciones son efectuadas en muestras de Glicerol 

a.A. de concentración conocida, haciendose una curva de cal! 
bracidn. 

¿Usada se mencionan las ventajas de este método, con res 

pacto a loa encontrados para la deterainacidn del glicerol en 

las diferentes literaturas. 



OBJETIVO : 

1.— Proponer un método espectrofotom¿trico, reproducible y sen 
cilio, parL determinar cuantitativamente el Glicerol, mencio—
nando sus ventajas Con re4oecto a los métodos encontrados en 
la literatura. 

2.— ComparLr el método propuesto experimentmlmenta con: el de 
la Norma Oficial, con el de la U.S.P. II, con el enzimdtico — 

hecho con el jgo, de reactivas parte la Detraminacidn d3 Trigli 
céridos en Su.ros y Plasmas. 

3.— Sugerir el método de la DEIt.2:11::.CION F.Inzza:70 
CA 115 GLICJBOL POR 3L 1ETZDO .2VErICO, para incluirlo en la 
r.N.z.u.r. 

4 
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El término de Glicerina, también llamada Glicerol, esta 

determinad- por la nomenclatura química como el 1,2,3-propano 

triol, cuya J'émula conkl.lüsada es Os  1111  Os y su fórmula desa 

rrollada es: 

y cuyo peso molecular es 92.09 ca,r011 

HISTORIA 

La Glicerina fué de :cubierta en el alio de 1779 Por ase 

le y ah tarde fué ampliamente investigada por Chevren1 quién 

la llamo *Glicerina*. 

?alta el año de 1846 fué introducida en el campo de la 

medicina y la farmacia. 

Actuh.lmente el uso de la Glicerina en el mercaao, se ha 

incrementado grandemente, en los diversos caapos de manufacw 

tura de lubricantes', plIsticos, explosivos, cigarros, cosadti 

coa, drogas y por sus propiedades farmacologicas. 

PROPI2D.--123 PISICZ Y Qunarda 

ME3CRIPCIOR 

Es un líquido siruposo, claro y poco colorido, no ee de 

ssgr-,íable, ni d'apero, cuanio se expone al aire lutedo alsor 

be aova; si es expuesto a EaS y a Sek , también los absorbe. 
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Su gravedad esl-ecifica no es menor a 1.249correspondien 

do a no menor de 95 % deC3 .14Cl y de1.255a1 .26 que corresponde 
a '79 1 ai.'"7-,1; de Z A  

MISCIBILIDAD 

Miscible en agua, alcohol, metano', 1g en cerca de 12 ml 

de acetato de etilo y en cerca de 15 ml de acetona. 

Insoluble en éter mineral voldtil o aceites vegetales, 

cloroformo y otros hidrocarburos halogenados. 

al° %wiv de solucidn en agua es neutro al litans, a 

un 2.6 % de solución ea iso-oamdtico con el suero. 

. 	Puede ser esterilizado por calentamiento a 150 * C por 

una hora. 

Si se suarda a bajas temperaturas, el glicanol se solidi 

Pica formandose cris ales y esos se flinden a una temperatura 
cerca de los 20 *C. 

IMCOMPATIBILIVII 
Puede ocurrir una explosina, si la Glicerina ea tratada 

con agentes oxidantes fuertes, como trioxido de cromo, clara 
to de potasio y permanganato de potasio. In soluciones diluí 
da» la reaccidn procede a una baja evaluacidn formandoee va-

rios Productos de oxidación. 

' El fierro es un contaminante ocasional, este puede ser 

causa del obscurecimiento de la Glicerina. 

Con el acido bdrico o borato de sodio, la Glicerina for 

matan complejo unaralasnts llamado glicero-bdrico, el cuál 

es un acido más fterte que el bdrico. 

8 



CIL- OH 
1 
CH-OH 

C 144-011 

t4C1 

Breidol 
1,11 

1 °11  

1 
CHICON 

Dihidroxiacatona 

C14,-011 
t =O 

COM 
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RZACCIONES WI/ICAS 

1.— Con acido clorhídrico, la Glicerina reacciona para 

formar la monoclorohidrina. 

CM: - 
monoclorobidrina 

Cm -0+1 
CHI-OH 
1-cloro--2,3-hidroripropano 

14 0 

2.— Oxida,i6n con acido nítrico, dando acido glicérido 

(como producto mayor). 
0V-08. 

• C H 

C.Ha-rObi 
3.- Oxidación, bajo condiciones 

acido glicérido 
cOOIl 

¿N -o" 
bk—CM 

suaves, comolisety sales 

terrosas como catalizadores o como hipobromito de sodio. Hay 
Un equilibrio de mezclas de gliceraldehido y el isómero de la 

hidroxiace tona. 

Glicmaldehido 

4.- Por fermentación se obtiene _el Zrinetilenglicol,con 
ua rendimiento de 45 %. 	 Trimetilenglicol 

C tia-011 	fermentación 

LI1-014 

1Hz-0H 

dr 



ér14-0b1  til -014 ¿Hr-OH 
. 	8.- Obtenci6n de 2rigliaridoa, esterificados con acidos 
grasos. 

Glicerina 	Triglicéridos 
Ac. Grasos 

ege-014 	CHiP (»Ce - 

¿N .0« + 3 RCOOH ----• ¿H -coa 
615-011 	 61950cR., 

7.- La oxid cidn conniAy Bncomo catalizador 
Glicerosas 	

Ha 
Acarosa 

rO  
écyll 

CH-C44 	C 	il C+11-014 
t.=0 	t=-0 14£0.i 

Ci  0-011 -i-du, Ci4270111 Mita U...011 
i 	+ 	ins res. 	éji.. OH cfla-OH 	e=o 

5.- Acetilac:dn de la glicerina (se acetilan loa Grupos 
hidrozilo). 

ala-OH 	(el to» 	C Hr O Co CHI, 

ICH -OH' pequena cantid d de-- CH—OCO 03 

elk-OCO" 

6.- Para la-obtención de nitroglicerina 

C Ha-OH 	 Nitroglicerina. 

b1-011 + 3 1101153.414~1 COs-0/40a. 

CH - 
lo-20 *C CH-OÑO,. .014 

CIL- OH& 

10 
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Gliptal 

	

41( 	o 

	

lipot 2-ockfecii 	czeti 

anhídrido ftálico 

O 
ag~ilr 

11 

9.- Glicerina con anhidrido ftdlico, para dar ftalato -

conocido como gliptal 

c OH 
¿ti - 011 + 
bit oH 

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

densación de glicerina con aldshido y tetona en presencia de 

acido. 

acido CH,— tH -oil- o - eit-cos  
t H -0,4 + claio 	•SH bH 
C.-014 

	

ace tina 
	c Cogil)(cikcoo) 

	

Cik-OH 	 disco tia 

	

1H _oil 	citcooll 	c,$45  (ONU (c11C00), 
1 

	

C }4,-  044 	
triacetias 

CaH  CIC00)3 

042.~014 

aonoacetin 



11.- la reacción de Malaprade, usada en el analisis de - 

glicervies, para compuestos con 2 o mds grupos-OHu=0 unidos 

a carbonos adyacentes. Su oxidación es pzr escisidn de enla-

ces carbono-carbono, al ser tratados con acido peryddico. Es 

usada para la determinacidn de estructuras. 

R-cH-CH-CH-le + ZHIO, 
1 	1 	1 
OH OH 014 	 HCOOH +1Z`CHO 

+ HIO3  

Balacidn entre tantos por cienr.os, peso especifico, in-

dice de refraccidn y viscosisdad de la glicerina. 
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PROPIZDADJ.: ?MICAS 

Pto. de fusión 18.17 °C (Si se guarda a bujus tempera 

turas, el glicerol se solidi 

cica forma4dose cristales). 

Pto. de ebullición b, 147.9 *C 

bm  166.1 *C 

b.. 222.4 *C 

13..290.0 °C 

Densidad dz:, 1.2617 

Indice de Refracción lid" 1.47399 

	

Presión de Vapor 50°C 	0.0025 La 

	

100°C 	0.195 so 

150°C 4.30 in 

200°C 46.00 mm 

Calor 2n:blanco 0.5795 cal/ g a a 26°C 

Cz.lor de Vaporización 21.060 cal/ mol a 55 °C 

Calor da Solución a Dilución Infinita 1331 cal/mol 

Calor de Formación 159.6 !cal/ g - mol 

Conductividr, d 23i ca 0.00068 calsciNn/ass ea 

Pto. de Inflamación 177 *C 

Pto. de Incuidio 204 °C 

CerWi174105 

glicerina se almacena en recipientes heraSticos, pro 

.iel 

13 
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CONCEPTO DE Lh N0RM4 

Nuestro pala determina la calidad de líls suatancias a -

través de un departamento eapecializado, el cuál marca lms -

Normas que deben cumrlir.-,s. 

La.: normas establecen con precisión, el reconocimiento 

de un nivel de calidad y permiten las bases para desarrollar 

firmemente mercados nacionales o internacionales, aaf como el 

fincar un legitimo prestigio como fabricante. 

Lea normas hacen posible el intercambio local o interna 

cional de montajes, medidas, servicios o patentes. 

Laa normas facilitan la actualización, al incorporar a 

tiempo »saíne reciantes resultados alcanzados por el desarro 
llo y la inveatigacidn. 

Las normas estimulan la confianza y respUdo que persi-

gue el consasidor, ampliandose notablemente la demanda. 
La. normas ofrecen protección al comprador o usualmente 

e través de la certificación oficial. 
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OBTENCIOJ 

la Glicerina fud obtenida por primera vez a escala comer 

cial en Filadelfia por Shoemaker, calentando una mezcla de -

litargirio (oxido de plomo fundido en ldainas o escamas amar 

llentaW• y aceite de oliva, extraída con agua y poeteriarmen 

te sometida a evaporación, obteniendose una solucidn con cier 

ta viscosidad y de sabor dulce. 

Otra forma de obtención es a partir de la hidrdlieie de 

los esteres de los acidoe grmaos del alcohol Glicerina (estos 

constituyen la mayor parte de las grasas neutras) y reciben - 

el nombre de triglicéridos. Esta hidrdliele puede ser acida, 

alcalina o bien por accidn de lee Upases. 

c 001e 	cH1-011 

14 -coca + tioN "-oil 4- 3 ROO 14 
a 
chk-cocot 	tmcoli 

FORMAS ACTUALES AS LA OBTENCION ME GLICZRIU 

1.- Ira saponificación de grazaJ y aceites en la manafac 

tara de jabones, teniendo una hidrdliais 

Triglicerido 

effz-ooce. 
-oocit 

¿}127130Cit 

Glicerina 

C11.—Ohl 
14«0« 	OH 

CIL-  OH 

Jabla 

311 COONi. 



En cada. uno da les p-aos que atlas 	saponificacidn, 
se encuentran diferentes concentraciones de Glicerol. 

a) Corte de Sal: Se verifica en este la mayor saponifica 
cien de gra3aa (aproz. 93 25 ), en este se encuentra la mayor 
parte de glicerina obtenida , recuperandose el 89 % de la gli 

cerina disponible. 

b) Corte de Fuerza: Se encuentra un 5.5% de glicerina, 

no se reccalenda su recuperucidn debido a 3U alta alralima,a 

y bajo contenido. 

e) Afinación: No hay recuperación de glicarina, ya iue 

se encuentra muy contariTykda, 

2.- Por hidrolisis de grasas y aceites a presidn conti-

nua y calor de vapor. 

3.- Por fermentación del azocar de remolacha, con gran-

des cantidades de sullito de sodio. En estas condicionas, la 
reacción que se efactua es la siguiente: 

• Glucosa 	Glicerina 	Aeetaldehfdo 

CiailL 04 014 4' 013040 

16 
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4.- Recientemente la Glicerina es preparada en grandes 

cantidades con propileno. Siendo este, un producto del petré 

leo. Bate hidrocarburo es clorinado, a una temperatura de 

4000C para f retar el alil cloruro, el cuál se convierte a al 

cohol. El tratamiento de un alcohol ineaturado con acido hl-

poclorhfdrico, produce un derivado clorinado. La extraccidn 

del acido clorhídrico, con una mezcla de cal y sosa produce 

el 2,3-epozipropanol, el cuál se hidrata para dar Olicarina. 

CH: 	111 C142, —Cii C14& 
Nri 	bN bo hi4 

Laa Principales Plantas Productoras de Glicerina en el 

País, lo hacen por Saponificación, para obtener Babad, estas 

son: 

1.- Colgate y laimolive 

2.- La Corona 

3.- La Luz 

Las Principales Compeftfas Consumidoras de Glicerina son: 

1.- !Nacional de Arate 

1.- Laboratorios Xereic ~Leo S.A. 

3.- Parque Davis y Cía da Mhz. 

4.- Iván Commétioos 

5.- Ponik-sii de México 



6.- Mead Johnson de Lexico S.A. 

7.- Mupont Comp. Mex. de Explosivos 

8.- The. Sydney Roes Co. 

Loe Grados de Glicerina que se encuentran en el Mercado. 

GLICRUNA CRUDL 

Pijada por la British Standard Specification of Saponi-

fication y contiene no manos del 88 % sisado una ~ancla -

comercial. Esta es un producto baaico para la obtención de la 

glicerina comercial. 

Iblubtaa a cm:santa 
Tiene una concentración del 89 c wda, es recuperada por 

destilación, clarificada por decoloración con sustancias de-

superficie activa. Como se recupera, generalmente se encuen-

tran n'Aduce' orgdnicoe con 1 %maximo y con residuos inord 

niCos de 0.4 %. La calidad de este grado depende de la glica 

ring cruda. 

GLICIRM DESTIUD1 

Be la qós tiene el mayor grado de pureza, comprendiendo 

los grados de: Tecnico o industrial, Dinamita y Quimicamente 

Pura. 

18 



• MOS Y APLICk.CIOITES 12 LA GLICMINA 

EU LA INDubTRIA TABACALERA 

La glicerina, junto con otros ingredientes, es aplicada 

en un rango de 3 en peso del tabaco, para prevenir que se 
desmenuce. Durante el proceso de fabricación del tabaco, la 

glicerina contribuye a la retención de humedad previendo que 
se seque este. 

ZN LA INDUSTRIA ALIMENTICA 

La glicerina no es tánica, es fácilmente digerible, es 

usada como condimento, producto alimenticio y como solvente 
ademde de que proporciona cuerpo, debido a su viscosidad. 

En dulces y helados ea empleada para prevenir la crieta 

~cita del azucar, las coberturas, los medios de transferen 

cia de calor (un contacto directo con comida rapidamente con 

galante), lubricante de máqpinas, durante el proceso y cape» 

que de alimentos. 

EN Lk INDUSTRIA EXPLOSIVA 

El trinitrato d.1 glicerina (derivado de la glicerina), 

es popularmente conocido cono nitroglicerina, que es un ~lo 
sivo poderoso. 

Su preparacidn esta reportada en 1846, su manufactura q-
comercial fu hecha por Alfred Nobel, en Suiza en 1860. 

Usado como propelent9 plIre rifle y granadas de mano. 

19 
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EINLA INZUSTRIA DE PLA , 2ICC::› 

La glicerina es en3leada para prz -.c..r= pla.sticiaa3. Ba-

tos plasticidad imparten buenas pro iedaE:es Micas como: ba 
ja volatilidad, baja migración de las c:xacteristicc.s de los 

productos pléaticoa, como ejemplo de estos esta el Celofán. 

E CUDIE22L:J AISLOTES 

Los poliesteres del acido glicerin-teraftdlieo, son muy 

usados en la industria d3 la aislacién eléctrica, exhibiendo 

estos una aislacién eléctrica y propieduzi?.s mectales buenas. 

EX CUBIERTZ DE URETLNO Y Sljnii..r.S 

LaglicJrina ea un poliol popular par, formulaciones de 

uralquilo, el cudl es usado en empaques y cubrimientos, aires 
viendo para proteger a los productos que se almacenan en ellos 

de la humedad. 

Usada en los fluidos para embalumar, enmascarar y res-

guardar compuestos, soldaduras, productos fotográficos. 

PROPIEUDES /1~COLOGICAS 

La Ilicerina absorba agua y en randas concentraciones, 

es ...hidratante e irritante al tejido desmido, por esta ras 

reía las solucionas concentradas son lentamente bactericidaa. 
Debido a 3U acción irritante, se amplié-a la eficacia para e‘ 
feotasr la evacuad& del intestino, cuando es Lada por vía 

rectal en supositorios(supositorice de g"..iczrine.). 
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la Glicerina se absorbe facilmente, actuando como fuente 

de calorías, se absorte rapidamente por el intestino y se me 

taboliza en el hígado, sin necesidad de la insulina, produ&-

ciendose eCky glucógeno, o bien es usada en la eintesis de -

grasas del cuerpo. la Glicerina eleva la concentración en — 

pla.ma de insulina en sujetos sanos, por lo que Os de tomarse 

en cuenta para que pueda ser administrado a sujetos diabéti-

cos. 
Ira cetosis y la glicosuria, se reduce ea pacientrs de—

pendientes de insulina *diabéticos* cuando la glucosa es reas 
plazada ieocalcric=bente por glicerol ( 25 a 50 g cuatro ve-
ces por día). 

En dosis de 1 a 1.5 g/Kg es usada para combatir la pre-

sión intraocular en el glaucoma, para reducir la presida in-

tracraneal antes de la intervención en la cirugia de cataratas. 

En concentraciones del 20 %, en inyecciones de solucio-

nes de NaCl (cantidad de glicerol de 70 a 80 g) reduce la pre 

sidn intracraneal, aunque esta respuesta esta asociada a ama 

hemolisia y a una hemaglobinuria. 

Cuando se administra 161' Kg de peso de glicerol, cada 6 

hor o, se observa una alta osmolaridad. 

Es irritante en la mucosa ~tríea de perros y ratas a 

concentraciones de 40 $ TíVs 

á dosis altas por vía oral, produce dolor de cabeza, sed 

y modosas. 

Á dosis altas por vía parenteral produce convulsione), 

parálisis y hemdlisis. 

Se usa además como vehículo para almacenar eritrocito® 
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humanos durante largos periddos de tiempo a temperaturas baT 

jas (de congelaci5n). 

APLICCICIN DE LA 	sr 21 CUIPO FAS WIZUTICO 

}Uncida 3utrdfica. 

Es la propiedad que tienen ciertos cosméticos de conser 

var el estado de los tejidos sobre los cuales se aplican, en 
las mejores condiciones anatdmicas y funcionales. asta fUno--
cidn distingue los productos cosméticos de los medicamentos 
o fármacos que, en detamminadwforma o dosis,"sirven para res 
tablecer el alterado equilibrio de lae funciones orgánicas. 
Sin embargo las acciones que detJrminan la evidencia de la — 

incida eutrofica son de origen farmacoterapéutico. Por otra 
parte, como en los fármacos, en los cosméticos puede intarve 
nir también la toxicología y ocasionar, bien por dosis o fór 

ma no ap orpiadas, efectos deletereog sobre los tejidos que —
sufran su accidn. 

la naturaleza y las propiedades de los productos qufmi—

cos orientan su elección en los cosméticos, de acuerdo con —
las propiedades y la estructura química de los órganos o de 
los tejidos sobre los cuales deben ser aplicados, para valo—
rar exactamente las acciones dt los cosméticos, n.o ea posible 
separar las propiedades de los primeros de los segundos, y es 
to tanto en el caso en que el comético actue sobre la super 
ficia, como si lo hace en el fondo d3 los tejidos. 

La naturaleza de ls accAn cosmética depende de las ac—
ciones farmacolózicas de los constituyentes químicos, el es* 
tos son absorbidos en las células de los tejidos. 
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Una vez conseguido el efecto eutrdfico, es preciso epa',  
rar los efectos farmacologicas positivas da la/ suatanciam-
tilizada y evitar len negativas. Ibto presupone el conocialen 
to de lar propiedades de las primeras; materias empleadas, - 
asf como también del substrato individual, sobre el cuél se 

aplican los preparados cosméticos. 

Se supone qua la acción eutrdtica es debida a que los • 

cosméticos, o algunos de SUS componentes, son absorbidos y -
que el tratamiento se inicia sobre tejidos adn reactivados 

o tonifieadoe: 

DEWUICJUTSS 

los demuicentes tienen la propiedad de cubrir las super 

fletes de un modo mecánico, protegiendo las célula.: adyacen-

tes de loa estímulos que se producen al contacto con el aire 

o con los irritantes del ambiente. Se aplican en la piel en 
forma da loción, posada o apdsitos bémedosvsin el aparato di 
gestivo en forma de bebidas, demulcentes o enema*, en la farin 

ge como gargarismos, Son ingredientes de muchas tintaras y e 

la Glicerina forma parte de los principales de:mace:nes. 

La Glicerina Para Que lea de Uso Farmacéutico tiene que 
Reunir Ciertas Especificaciones 

Debe estar exenta de glucosa, substaciaa grasas, azocares 

goma, dextrina y privada de sustancias minenlles {metales pe 
sc.dos, sulfatos, cloruros, sale.; cálcica::, arsénico, sales de 

amonio, etc.)asf como de acido, acido fórmico y acroleina, 
que representa uno de sus productora de descosposicidn arida«. 
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tva4.3specialmente das-graciable ': al olfato son el alcoh4 e-

tflico y tal vez acide. 11ctico, pue_er. foral:rue por obra de 

varios fe.-inentos.(11.Aethilicus, B.Butylicus, B.Amylobacter,-

etc.)en las soluciones diluida a la temperatura de 40°C. 

La mejor y mé3 pura calidad procada d, la descomposición de 

productos gr sos en autoclave, mientraz que le glicerina de 

saponificación obtenide da laá lejiaa es da c lidad inferior 

y no siempre se encuentra en estado de producto perfectamente 

inodoro aunque haya sufrido una dobla destilación, contiene 

además un contenido Je cenizas mayor. 

La glicerina Farmacéutica, tiene una concentración en 1,  

3licerol del 84-87%,  y un contenido de agá de 13 a 16 % apro 

ximadamente. 

La naturaleza del alcohol trivalente confiere la niega 

Tina débiles propiedades antisépticas; impide el desarrollo 

y proliferación de loa microorganismon, pero no loa mata. 

En concentraciones del 10 a 15 % conserva varios zumos 
orgánicos y substancias proteicas. 

Aplicada exteriormente sobre el cutis y la mucosa desa-
rrolla una importante acción deshidratante sobre los tejidos 
y resulta irritante; Por el contrario diluida con agua ejer-

ce una J'Unción protactora cutánea y de medio antiflogistico. 

DIU= A SUS PROPIEDADES PARMACOLOGICAS, LA 0ZIC-J:WaA ES 

331112~ EN DIFEREITES.MODUCTOS. Unos de ellos: 

COSMETICOS PARA LAS 11008 

Se pide ds ellos una accidn modificadora de la hidrata- 



cidn en la piel. 

Algunos productos deshidratantes: Po vos absorbentes, al 
cohol etílico absoluto o glicerina concentrada. 

Algunos productos hidratantes, cotos suavizan la piel te 

niendo un efecto emoliente como: glicerina diluida, lociones 

acuosaa, mucilagos fluidos, jugos de vegetales (pino y liada). 

La sustancia más efectiva es la Glicerina, ya que extrae 

el agua da las cepas superficiales, pero ya ieotdnica por el 

contrtio, bodbeu la humedad atmosférica hacia la superficie 

cutánea y difunde con facilidad aumentando la viscosidad de 

los liquido: fi3ioldgicos y la tungensia celular. 

annorss TIPO =I= EN AGUA 
La mayoria de los cosméticos de este tipo son crema ea 

tearica3 con alto contenido de Glicerina o sustancias semejan 
tes. 

Los lípidos lubrican la superficie y la glicerina al 10% 
u otros glicoles a cierta proporción aclama como hidratantes 

da la capa cdrnea. 

incIonss CUTÁNEAS 
Son cosméticos tonificantes que aplicados sobre partes 

descubiertas de la epidermis actuan como soluciones apropiadas 

para mejorar la funcionalidad y la apariencia eatética del — 

Me acuerdo a la claaiZic.cidn de pieles propuesta por — 
Poisons dividimos las lociones en: 

25 



a) Lociones para pieles fines 

b) Lociones pur. Aeies sordz.; y 

c) Lociones 3..u.. piJles durus 

d) Locione.; para USC3 especiales 

u_rnoseis 

26 

Las lociones cutánJas cua do ea tan bien prepar_das y u-
sadas oportunamente, no poseen accione=1 tóxicas y no dan lur 
gar a intolerancias alergicas. 

Quimicámente las lcioneci cutánea comprenden los compo 
nentes comunes de loe hidrolatta, d.; los hidrolitos de las -
diversas soluciones acuosas, ch. los alcoholatoS y de los alT. 
cóhoIitoss  

Contienen además principios orgánicos e inorganicos de 
diferente naturaleza y procedencia, dotadas de acciones bio-
Iogicaay fármacos dinámicos especificamente adaptados para 
cada tipo de piel. 

lid esta especificidad de acción caracteriza fundamental 
mente las lociones para la piel y la diferencia de los otros 
cosméticos de prevalente efecto tónico precedentemente trata 
dot. 

Generalmente comprenden un vehículo hidroalcóholico-gli 
ejrico y algunas veces un vehículo hidroiglicdrico. 

21 alcohol etílico entra en las lociones en una proporo-
cien de 5 a 20 % y la glicerina se usa en la de 5 a 15 % . 

JABONES 
Los jabonen segun su acción prepond3ra te comprenden: 
a) Productos de ~ida disolvente 
b) Productos da acolen perfanadora 



e) Productos de acción colorante 

d) Productos de acción estabilizante 

e) Productos de acción antioxidante 

A, Uno 	lost iaenee, son tlaa dieolvee 

tes, en los que se encuentra: el agua, el alcohol etílico y 

la Glicerina. 

Glicerina 

La Glicerina no entra corrientemente en la coapasición 

de los jabones de tocador, pero existen vestigios como /apare 

zas en los jabones licuados con un tanto por ciento inferior 

al 0.5 %y en proporción considerablemente oís elevada en loe 

jabones de empaste líquidos y pastosos. Los jabones trampa:" 

r.s.ntes, Dados tarallén de Glicerina, no contienen en real/ 

dad corriernemente una cantidad de Glicerina integrante ale 

que la que se produce Jor efecto de la esponificadidn de las 

greses neutras; a veces algun preparador Cede un tanto para-

ciento comprendido entre el 5% y el 20 %. En tales casos lb 

actua sobre el jabón obstaculizando la cristaliza-

ción normal, y además hace aumentar la bigroscopicidad de loe 

proauctos acabaos que presentan una superficie pegajosa y o 

paca esteticamente desagradable. En los jabones 11w:idos o en 

pc—ta la Glicerina puede adjuntarse en ocasiones, para auaen 

t.-r 1- visco3idad de los productos, pera tiene la propiedad 

da diceminitir notablemente la espumosicLd en los 3:1_cues. 

/a Glicerina es un alcohol trivalente, límpido y denso 

de reacción neutra y muy higroscopico. Esta dotado de una 11 

gera acción antiséptica y actua coso antiferaento y preserva 



28 

dor cuando se encuentra en los productos en una clIntidad de 

10-15 %. 

Posee asi 	acción protectora cobre la piel cuando 

sa utiliza en forma diluida, mientras que en dosie concentra 

das, deshidrata e irrita. 

Cuando se emplea en los jabone) nig.j solubles protege :a 

eaidermis de su accidn.irritl..nte y excesivamente desengrasan 

te. 
La Glicerina se .:su extensaInnte en muchos productos 

coam4tioos y puede sustituirse en diverseJ preparaciol..e 

vIria,  sucedáneos& Entre estos 1  alguno como el etilnglicol 

encuentra empleo en los jabone; coa:elcoa, ejerciendo 	— 

=lumias funciones fue la Glicerin:I. 

La NO WA OFICIAL DE ULIS.D PARA 14, GLICERIII:: D LOS •— 

BSW03 UNIDOS BEXICABOS 

La clasIficacidn es l:I. siguiente: 

Cospreade dos tipos: la 1 y la B 

Tipo 1 Glicerina Destilada 

Tipo B Glicerina Cruda 



29 

El Tipo A coutprstada tres grgdee da calidad. 

A Glicerina Quliaicai,ente Pura 91-% 

A Glicerina '70iimicameate Pura 95_ ;t 

Glicerina par:. Dimita 

El Tipo 3 comprende dala grados de calidad. 

B 	
vd.m~ ...~0~44.AW.A.usum 

73 	clic ,ring Cruda de Sub—le jira 

Idas especificaciones que definen la culidnd dd la glice 
ring en sus diferentes grados se encuentran en la Tabla S 1 
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NOrJ, OFIZI:1L 	LID - 	nli: .  

Ajai 	J t 	ett-  b'ece 	liorm:1 — 

Oficial d 	:Inc..: 	1c3 reactive4 jue se :ile3cionan deben 

ser reactivoe analiticol, u meno3 que 3e especifique otra co 

ea. Cuando se hable de aguil 32 entendera auca destilada. 

BEzonccr-i .1% 	..T2L -ZI170 

Calenthndo una e gota 3 d 	ari.ka; en un tubo con 0.5 g 

da biaulfato de potasio, 32 d:sprenden va:,cre3 da a.croleína, 

que se reconoce por au olor picante car„tctaristico. 

DZrzial;,••.ciri; D. IL:;IDC3R;-..Lr.; r :T a :5 

ReaCtiV03 

3o1. de acido clorhídrico 0.1 N 

Sol. de hidroxido de potasio-0.1 

Sol. de fenolftaleina al 1 en alcohol al 95 % 

Procedimiento 

Se peenui 50 g ds la mueltr. por analizar y se colocan en 

un matraz Zrlenneyer de 300 ml, que contenga 50 ml de agua. 

Se agrega 1 ml de solución de fenolftaleína y si la nuestra 

es alcalincl, con solucidn de acido clorhidrico 0.11. 

Se agregan 25 ml dJ la solucién de hidroxido de potasio 

0.1 X y varias cuenta3 d! vidrio, se coructa 	condensador 

en polciein de reflujo y se culiérlta a ebullicidn suave duras 

te cinco minutos. Se d::ja enfriar, se lavan las ,red .s del 

candensaor con agua y se titula el contenido del matraz con 
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la solución de acido clorhfdrico 0.1 N. 

Al mismo tiempo se prepara un testigo en las mismas can 

tidades de reactivo* siguiendo el mismo procedimiento, pero 

sin agregar la muestra. 

Cálculos y Resultauos 

El contenido de acidas grasos y-  esteres, expresados en 

tz.nto porciento de Ne30 se calcula con la siguiente Meme— 

la: 

a0 P = ‘k L-t),LX.40.031$100 
Ra  

G 

Ya= al de solución de acido clorhídrico empleados en la 

titulación del testigo. 

Vi= ml de solución de acido clorhídrico empleados en la 

titulación de la muestra, 

= ncrmalidad de la aolucidn de acido clorhídrico. 

G = peso-de la muestra en grumos. 

Reproduccidn de la Prueba 

la diferencia máxima permisible entra lee d2terainaciem 
nes efectuadas, por duplicado no debe ser mayor de 0.01 %;, — 

en caso contrario se recomienda repetir la determinación. 

IETZLIN.::IOX DE SUBSTWICIAS PICILMENTI CAR30111Z1BIZS 

Reactivo» 

/luido patrón de comparsci6n. 

Procedimiento 

Se miden en un tubo de compar,..clein limpio y seco, 5 al 

32 
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de la muestra r analizar y 5 ml de acido sulfdrico. Se ta-
pa y se agita vigorosamente durante un minuto a temperatura 
ambiente. Se deje. reposar durante una hora y se compara con 
los patronos 2rep,x_do.-.1. ;41. una de 1a3 domparácionee debe 
efectuarse observando transversalmente a través de la Jolu-
cidn patrón, teniendo como fondo un; placa de porcelana blan 
ca. 

Resultados 
Los resultados de la comparacidn se informan segun la ^ 

siguiente "lada clara que","igaal" o 911s obscuro ves el pa-
tron de comparación. 

Observaciones. 
El lívido de comparación debe prezar.rne cada mes y de 

be quedarse tapado hermeticamente, en lugar obscuro. :ate se 
prepara a partir de las sollcionee, tomando alicuotas segdn 
se indica en la tabla 1 de la norma Da-K-312-1570. 

maTmLnwion DE ZLORUROS 
»motivos 

Solución de nitrato de plata 0.05 X 
Solucidn de cromato de -otasioRaCr0q .Se disuelven 62 g 

delprOinie3100 ml da agua y se at,n-Jjwavarias jotas de solucidn 
de nitrato de plata. Se agita, se 1..e ja eaTaposo df 1 a 2 ho 
ras y se filtra. 

Principio 
U método consiste en la precipitación de los clararow. 
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con la solución de nitrato de plata, empleando cromato de po 

tasco como indicador. 

Procedimiento 

Se pesan 50 g de la muestra por analizar y se transfie—

re e  un. Erlenmeyer de 500 ral que ~tenga 30 ml de agua. Se 

agrega un ml de la solución de cromato de potasio, se agita 

y se titula con la solución de nitrato da plata. 

Se prepara un testigo con 30 ml de agua y se procede  en 

forma anilloovala que se indica. 

Cálculos y Reaultadoa 

El contenido 41-2 cloruros, en tanto pur ciento se calcula 

con la siguiente fórmula: 

el  % 	( Ve 15) X rig3.5457  

g 

y; = ml de solución de nitrato de plata gastados en la ti 

tulacidn del testigo. 

ml de la solución de nitrato da plata gastados en la 

titulación de la maestra. 

E = normalidad de la solución de nitrato de plata. 

g = peso de 	muestra en gramos. 

Reproducción de la Muestra. 

aiferencia =Lid= permisible entre las determinaciones 
efectuadas por duplicado no daba ter mayor de 0.001 ,-:, en ca 

so contrario se recomienda repetir la determinación. 



DLTMMINACIOA DEL RIISIWO OR1 

El residuo org&nlco esta repr.tsert¿do por 1G diferencia 

entre el 1-.1_1d,',o a 160 0C y las cenizas. 

Calculas 

1 = % del residuo total a 16000. 

B = % de cenizas. 

= % del residuo orgánico a 160 0C. 

R = 	— B . 

DET-31=ACIOD DZ ACIla Y ILIZAIIIIIWD 

Efectivas 

Penolftalefna solución indicadora 

SoluciOn de acido clorhídrico 1 11. 

Solución de hidróxido de sodio 1 Ne 
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Procedimiento 

Mídanse en probeta 50 ml de muelra y coloquese en un er 

lenaeyer de 200 al, lavase la probeta en que se 'lidio leones 

tra can 100 al de agua destilada recién hervida y fría (libre 

de 00,) y pasees el aja-. 41)1 lavado el matraz que contiene la 

nuestra. Titulese la solución de glicerina coalla A ofh Na0E 

usando fenolftalefna como indicador. 

Cálculos 

al de ECl NellaWy rezluerides par. 50 al de muestra= 

ga al de lin I ó lisa! I 

= factor de la solución 
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nuswmApia ClUIZAS O RESIDUO CáRBONOn' 

Procedimiento 

Califflate±,e A ,ue.-o directo 50 	muc-;Jtra en una cáp-

sula de porcelana a peso constante, cuando la combustién --

termina, incinerase el reeiduo al rojo hasta completa carboni 

zacidn. Enfriase en un desecador y pésese. 

Cálculte 

Calculase el % de cenizas por la Siguiente fdraula: 

% de Cenizas = ' 100 
 

P 

a = peso de la cápsula con cenizas 

b = peso constante de la cápsula 

P m peso de la muestra 

DET7VIMI2ION IE COLOR 

Aparato 

Tintometro de Lovibond, escala de vidrios coloridos Lo- 

vibond, constituidos por una serie de vidrios rojos y otros 

amarillos. 

Procedimiento 

Método de Lovibond. Una probeta del tint&etro llenase 

con glicerina de la muestra basta una altura de 12.125 cm y 

otra con agua hasta la misma altura, bagase la comAracián - 

cr - 	7idrios de las -.scal-ls hazta obt—e-- el c-lor mirar 

me en las dos probetas. 

El resultado se dará en el ndmero de vidrio de color ea 
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DWERIIIi!"21011 	IU:17_CS" 
Método Cualitativo 
Procedimi3nto 
Acidulese con 1 ml defln.dilurdo , 10 ml de una solución 

acuosa de glicerina ( 1 : 50 ) en un tubo de ensayo de 25 ml 
y 2 cm da diamétro, calientese a 50 0C, agreguese 10 ml de 
solución de recientemente prepara::o. TIpese y dejese reposar 
asta mezcla por 10 min. a 35 °C. Después de ezte tipo la —

mezcla debe conservar el olor r. ElS si no es aef, saturase —
con el gas y dejese reposar por 30 min. , el color producido 
si es que lo hay, no debe ser mayor Elue el obtenido en la --
prueba testigo hecha en lr. misma forma y con la al ama canti—
dad de reactivo. 

La solución viendola a través non una luz reflejad. y e-

contra un fondo blanco, puede presentar un liipro enturbiamien 
to producido por la aeparacién del azufre en Has Piltrese la 
solución si es necesario y alcalinisese por medio de Enlucido 
reactiva da amoniaco, aa producira un color verdoso, no de — 
biendose formar precipitado antes de un minuto. 

Método Cuantitativo 
Procedimiento 
Pesase 5 g de glicerina y diluyese a completar 10 mi, co 

loquete la solución en un tubo de Nessler de 25 ml acidulase 
con 1 mi deE01 diluido, calientes* a 50 *O agreguenee 10 ml 
de solución daPual recienteme.Lte pre2ar4dc. 

%pele y dejase reposar 1E1 mue3tra por 10 min. a 35 doe. 
De3paé3 de este tiempo, la mezcla debe conservar el olor a —
H;3 sino es asi, saturese con el gs  y dejese reposar por 

30 min., el color producido no 131' jn" mayor que el ~erra 
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do en la prueba testigo, preparada como a continuación se in 

dice. 

Soluciones 

a) Sclucidn reactivo de plomo. Dieuelvanse0.15986 de --

nitrato de plomo Q.P. en 100 ml da agua destilada a la cual 

se ha agregado 1 ml deR110,ydiluyanse después a 1000 ml con —

agua destilada. 

b) Solución tipo de plomo. La solución tipo dé plomo de 

be ser preparada en el momento da warse y se haré de la si—

guiente manera; mídanse 10 ml de la solución anterior y dila 

sanee hasta 100m1 con agua destilada. 

c) Solución testigo. En un tubo NeJsler de 25 ml viertan 

se 25 ml de solución tipo de nitrato de plomo, agreguenae B.5 

ml de agua d.letil.Aa, acidulese y continue el procedimiento. 

REAJUON34 CLUNTITi.rrii,3 DE PURW.L 

Substancias Proteicos 

A 3 ml de glicerina agreguen e 2 ml de S.R. de hidróxido 

de sodio y una gota de S.R. de sulfato dl cobre, no deberé dar 

coloración violácea o rosada. 

Sulfatos 

A 10 ml da una solución a.uosa de glicerina ( 1 : 10 ) 

agreguen.» 3 gotas de HCl diluido y 5 gotas de S.R. de clara 
ro (11;) birlo, no debe haber turbidez. 

Cloruros 

1 10 ml de una solución acuosa de glicerina ( 1 s 13.) 

agregmense 3 gotas de acido nítrico diluido y 0.5 ml de S.E. 
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da nitr-to da )."—tz." no debe haber turbidez. 

Acrolefnal  Glucosa y Campuato3 de ámonio 

11,.lientense 600C durante 5 min. una ;Jezclu d. 5 ml de 

glictrina y 5 ml de solucién U.CU031. de hidr'xit:o de pot eio 

( 1 : 10.), la solución no debe tomar color 0...Larillo, ni des 

pedir olor a amoniaco. 

Substancias 2eductJ.ras 

Tratenee 10 ml de glicarina con 10 	deriMpl 10 %. —

lo d:be de formarse ni obscurecerse marcadamente después de 

10 mint  en la obscuridz.d. 

DSTILLiACIONDSPU-AZA 

Se menciona en la parte experimental, por ser uno de los 

métodos con el cu.l se compara el método propuesto. 



40 

METODOS =CONTRATOS EN LA.LITERATURA ?ARA LA DETERKINA-

CIOY DE PUREZA D3 LA GLICERINA 

MET= ENZIMATICO 

Introducción 

Zote método ea de loe más sensibles para la determina' 

eh% del glicerol. 

Fundamento 

Esta basado en la fosforilacidn enzimática del glicerol 

seguido por la oxidación del glicerol fosfato, por la glice 

rolfosfato deshidrogenasa, la cuál es acompañada por la reduc 

cidn del NAD ( licotinsaida adenia dinucleotido) a una, . —
Este dltimo el MEI  es usado parla.educir el violeta de lodo 
nitrotetrazolium, formandoae un producto colorido. 

»activos 

1.- ATP (9.9x1Cts  ) y IAD 1.56».1Gla  Y CORLO isasela restos 

tituida con agua destilada, previa a su uso inmediato. 

2.- Violeta de iodonitrotetrezolima al 0.003 % y matera' 

fonato metilfenasolium al 0.005 % siendo suspendidos macan 

ci5n como reactivo. 

3.- Glicerol quinasa (1733011nIch-fte)7  glicerol fosfato 

debidrogenaea (150 000 unidades) suspendidas en solucidn y 

mezcladas con ATP-UD inmediato a su uso. 

Procedimiento  
un tubo da ensayo de 16 e100 Amaso adicionan 501 del 

eatandar de muestra, 0.5 al de glicerol quiasa-glicerofoofil 

todashidrognnasa exactamente medidos. Miela »lucida, se pone 
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en un bailo de agua a 37 0C; exact_nente d23puds de 10 min, —

3e retira del bailo, par:- adicionarle 0.5 ml de violeta de lo 

donitrotetrazoliva al 0.003 % y limetasulfonato metilienazoli 

im al 0.005 e inmediatamente se retorna el bailo de agua. —

Pasados exactamente 10 min. de la segunda adición, se retira 

del bailo de agua y se le adiciona 2 ml de HCl 0.1 X. Se deja 

estandarizar por 5 min.. 

Despa.ls de 30 Tan. que la solución ha des=ollado color 

se lee a 505 nm. 

Observaciones 

La literatura reporta que el método sigue la Ley de Beer 

eh un rango de 50 a 603 jiu de glic2rollml. 

Para este método enzimatico es necesario que se mr.ntenga 

la temperatura extricta, en este caso a 37 °C. 

La adición de los reactivas debe ser en intervalos de — 

tiempo extrictos. 
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=TODO BAL•IOENZItATICO 
Introducción 
Esta método es una rodificacidn del Método Enaimático. 

Fundamento 
El ensayo d3pende de la fosforilacidn cuant4tativa.de e 

glicerol a glicerol fosfato, por la glicerol quinasa amando 
(1wIR ) ATP como sustrato. La cantidad de l`P del glicerolfol 
fato formado en la reaccidn, es separada por cromatocraffa 
en cap- fina haciendose su cuantificación, la cuál refleja la 
cantidad da glicerol original; 

Si el glic3rol es marcado con N e o'B: la relación de esa-
tos iaotopos a P en el glicirolfosfato, da una medida de T  
glicerol con actividad especifica, que es esencialmente infle 
pendiente para la recuperación de la muestra. 

Beactivos y ratariales 
Todos los reactivos son grado reactivo, los solventes — 

son redestilados. 
Trip►itin m.p.61a62nobtenidos por Fisher Chemical — 

Co, Fairlawn a.J. cramatograffa oomo unica mancha en placas 

de silica en capa rina, desarrolladas con banano—o:ter etílico— 
acido acético 60:40:15 ( v/viv ). 

Albdmina de suero bovino, bajo en acidoa grasos, óbteni 
da por Sigma Chemical Co, St Louis ID. 

Celulosa= (Brinkmann, west bury N.Y.) y silica 
Abs. Morth Sirvan, CT) usada en cromatograffa em capa fina. 

Sentelleador Omniflnor, fabricado por la Corporacida In 
clear Boston 111 de View England. 
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Glicerol quinaJa (E.coli) obtenidl- por rorthington 

cbemical Co. Preehold, N.J. , se pre)ara disolviendo 0.2 mg 

de la enzima en 0.03 ml de etilenglicol 0.1M seguido por la 

adición de 0.07 ml NaCl saturada de sulfato d. azaonio. la  - 

auspensión resulta.lte contiene 3 ta/b1 siendo estable por 

varios meses bajo refrigerzción. 

( 	p )ATP, se prepara marcando el " p ortofosfato 

kv^ 	.7.5todo de Glymn y Chapell, después de la marcación, el 
ATP ea purific..zdo por absorción en charcoal. (La mezcla de - 

reaccidn se acidifica a un pH = 2 con HCl 4 X, adicionado.pa 
ra activar el chacoal. Despuéa de lavar el chi-coal con 5 al 

de HCl 0.01 M y 0.001MalOgi el ATP se eluye con 5 porciones 

de 5 ml de etanol y11ll.,011 1 M 1:1 (v/v) y se seca a vacio, el 

ATP se redisuelve en 1 mM Tris-Htl con buffer de 7.4) 0.2,00•1 

UTA, 0.5Japid MgC1 , tapaillinercapto-etanol. 

Procedimiento 
Para correr un ensayo de 0-10 nmol 	glictrol. 
Se colocan 0.1 ml de la muestra y 0.05 ml de la mezcla 

enzimítica usada para el ensayo. 

Cada 0.05 al de la mezcla enzimática contiene 10~1 
Tris-EC1 buffer pE 7.4, 0.2amalEDTA, 	Mgelli damal 
nIrcapto-etanol, 0.5 mg de albumina de suero 16 nU de gli-

cerol quinasa, 20 nnol da ATP y suficiente (94‘13  )ATP, para 
dar una actividad específica de 1000-2000 cpa/nol (4a-1ota.1), 

Observaciones 

Para ensayoa que vayan de 5 - 300 sol, la glicerol - 
qainaaa se incrementa a 80 nU por tubo de ensayo, y el ATP se 

a 
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se incrementa en un minio de 2 veces. 

El la literatura se reporta su sensibilidad en un rango 

de 1 — 100 :mol. 
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METODO 120-A „a0MAIWRAFIA A ALTil 

Introducción 

La cromat grafía abarca una gran varied,d de técnicas de 

separacién sumamente efectivas. La característica comdn con 

todas ellas es que los componentes de la muestra se distribu 

yen en dos tases, una de ellas es estacionaria, mientras quo 

la otra se filtra a travda de los intersticios o sobre la su 
perficie de la fase fija. El desplazzmiento de la fase móvil 
sa manifiesta en una migración diferencial de los componentes 
de la zaestra. 

Los pasos que sigue un proceso cromatográfico son: eludo. 
cidn, desplazamiento y analisis frontal. 

Pundamento 
Los avances en la tecnolozia en columna, en sistemas de 

bombeo a alta presión y en detectores, han transformado la 

crwa-tograffa lfgaide en columna en un n5u)do de separación 

altamente rápido y eficiente. 
Este método se refiere como BTIC ( high-preformance Zi 

quid chromatography). 

La tecnologia de coltuna ¡sita basada en el U30 de colam 

m de pequeño calibre ( 2 a 5 mm ID) y empacadas con partí 

calaspequefle ( 3 - 50,0 m) que permitsa un r_' ido 	- 

brio entre la fase móvil y la fase estacionaria. 

Zata tecnologia de columna de peneftae partículas, re-
quiere sistenas de bobeo de alta prasidn, capes da liberar 

la fase móvil a alta lirmiGn ( tanto como a 300 ata. ) y con 

v....riasidn de flujo de varios ml / sin.. De ahf que es neceas 

rio el nao de cantidedez jeranalizar usualmente inferiores 
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a 20~ )• 
Con esta tecnologia de cromatogratia de líquidos en co 

Ruana , pueden darse sepan clones alt=.1eLte rdpidas compara— 

bles en muchos casos a las llevadas a cabo por cromatograffa 

de gases. 

Idas tres famas de SIC son: intercambio ¡Ante°, partí 

cidn, adsorción. 

e 
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Reactivos y Yateriulei3 
Columna empacada con aminex -15-5(Bio-Rad Labs,Richmond, 

Calif. 	LiChrosorb 31-60, 5 mi (Merck Parnstadt, 01.2) 
o en Lmino 	silicagel. 

Cloruro de 4-nitrobenzoil (PlukalBuchs, Switerland) re- 
crist-lizado con n-pentz.no (Merck). 

Piridina (Pluka) reflajakk. por 2 boms 
4- Dimetilamino piriáinn (Pluka) 
C rbomato de sodio (Plaks) 
Cloroformo 	e3pctro3copia en UV (Pluka) 
n-hexano (Merck) 
Acetonitrilo Uv:,--Jol (M:erck) 
Estand_res( Loe e3t-,n,.11.res da los alcoholes polihldricos 

obtenidos en alto grado de 2ureza por Pluka). 

Procedimiento 
LOs alcoholes polihid.eicoa fiaron disueltos en 2iridina 

(la concentracién &a 1_ muestra en soll.:.cidn no debe exceder 
en 5 mg/m1). 

• Se 	_....traz con ta; on esmerilc.do de 10 ml, 
50 .01 de la solucidn del alcohol polihfdrico y 150.ffi4 de sol 
lucida recientemente pre)..rada de 100 mg de cloruro de 4 ni- . 
trobemzoil en 1 ml de piridina . La mezcla se agita y as est. 
$anderiza por 10 min. a una. tampertura ambiente. Se renueve 
la piridinzl czaemt-ndo a 80 °C y a vt.cio, el residuo es seca 
do u vuelo (4J 	piridina, porque pueda inta-nrir en 
la separacidn de los pllialcoholes). 

21 residuo ya libre de piridina 30 disuelve en 2 al de 
aolucidn ( 250 mg de 4- dimetilamino piridina en 1001 de - 
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solución al 5 :‘ de carbonato de sodio), esta solución 033 Wat 

sumamente turbia, se deja estand&rizar por 10 miu., entonces 

se extrae con 2 ml dt. cloroformo, alta eztraccidn se lava con 

2 ml de carbonato de sodio al 5 9y dos lavados con 3 ml cada 

uno d.: acido clorhídrico 0.05 en solucidn de XaCl al 5 

porción cloroformica ya tratada ea directauente lpjectada al 

cromatografo de líquidos. 

Observaciones 

Hay una coleta aeparacidn de los alcoholes pollhfdri- 

cos, teniendo grdn sensibilidad. 

El rango da sensibilidad es de 2 a 750 j4g. 

AplicacioneJ 

Pasa la chterminacién 	sorbitol en jugo de manzana. 

Para la dlterizinacién de humectantes del tabaco (Propi-

lenglicol, etilenglicol, glicerol y scrbitol), se pueden idea 

tific,s en una dnica sperecidá. 

Determinación de zilol en pastas dentales. 



ME2CDO DE .1,;' U.S.P. 
Introducción 
=.'s :n. 

 
bada en 1 determ'nuci6n d3 .0 densiduil repor— 

tan:cae el ,í de 71.1 	, dependiendo ,de su densid,d. 

Fundamento 
la den3ida..1 ea la cantidad cb :4taria contenidl en una 

unidad de voldmen de cualquier sustancia, e3 una caractaristi 

ca de eJa sustancia a taapenAura y pruJidn constante. 

Rel.ctivoe y Materiales 

Picndmetro limpio y seco previame:,:e calibrado 

Agua recientemente hervida 

Glicerina 

Procedimiento 
Su determinacidn se basa en la rel cidra del peso de la 

sustancia en el aire a 25° y el de un voldmen igual de agua 
a la misma temperatura. 

30 ielecciona un picndmetro limpio y saco que previasen 
te 	sido calibraco por la detarminacidn de su peso y pesan 

dolo con agua reciantenante hervida a 25 *. Se ajusta la tem 
per.tura de .a sustancia en cerca de 20* y con esta se llena 
arl picndmetro, ya lleno se ajusta la temperatura a25*, se jui 
ta cualquier sobrante da la austancia y se pesa. Se reata U 
peso del picnómetro ter:4o del peso del picnómetro lleno. la 
densidad 	lasustancia es el cociente obtenido al dividir el 
peso de la sustancia contenida en el picnómetro entre el oeso 
dal Jgaacontsnida en el =Uno, determinadt.s ambas a 25*. 

49 



Observaciones 

La gravedad especifica o densidad de la Glicerina no so 
menor que 1.249, correspondiendo a novenos del 95.0 %. 
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PARTE EXPERIMENTAL 

TNTRODUCZION 

El método lue se propone par la det rminecidn del gli- 

cerol, se cou2-r 	-étodoe, el mét do de la Norma Oficial 

para la Determinacidn de Pureza d2 la Glicerina, con el de la 

U.S.?. II para la Determinación de Pureza de la Glic.rina y 

con el método de la Deterainacidn Razimética de la Pureza de 

Glicerina, hecha con el jgo. d. reactivas para la Determina-

cidn de Triglicdri_oe en Suero y Mama. 

Tanto el método lile se propone el método de la Norma 

Oficial como el de la USP II, eetan basados en las diferen -

tea experiencias que se han tenido para la cbterminacidn de 

diferentes productos, que han sido oxidados por la reacción 

de Ealaprede. 

En cuanta al método enzimétice, consiste en la reacción 

del glicerol con diferentes' enzimas y su concentración es pro 

. porcional a la disminución de la concentración de una de las 

enzima.. 

El método de la Norma Oficial y el de la USP XX tienen 
una determinación volumétrica. 

El método propuesto como el Enzimático, tienen una detir 

admacidn eapectrofmtumétrica. 



El'ODO 	=TODO II. "ISTEREIN..13IONES VOITZTHICAS0  

Fundazento del analisie volumétrico. 

En el analisis volumétrico la ca.ntidi,d de substancia que 

se busca, se determina fi: forma indirecta midiendo el voldmen 

de una solución de concentración conocida, que sp necesita la 

ra que reaccione con el constituyente que se analiza o con o 

ra sustancia químicamente equivalente. 

El proceso de adición de un voldmen medido dela disolu 

cidn de concentración conocida para lile reaccione con el cona 

tituyente buscado, se denomina valoración. 

U. disolución de concentración conocida es una digan 

ción patrón que puede prepararse de forma directa o por norma 

lizacidn mediante reacción con un patrón priwrio. El punto 

final de la valoración se aprecia, por un cambio brusco de al 

's'una propiedad del sistema reaccionarte, estimado mediánte 

un indicador; este cambio debería presentarse idealmente en 

el momento en que se haya adadido una cantil d de reactivo e 

Taivelente a la de la substancia buscada, es decir en el pon' 

to estegliomátrico de la reacción. 

RequieitOs 

Para que un proceso sea suceptible de ser aplicado en un 

método volumétrico debe cumplir con cierto minero de exigen. 

cies. 

1) La reacción entre el constituyente Viacado y el reac 

tivo debe ser sencilla; la reacción sirve de base en los cal 

culos. 

2) la reacción debera ser estequiométrica, loe cálculos 

52 



53 

a efectuar con los datos exigen una reacción definida. 

3) La reacción debe ser rápida, con objeto de .ue la va 
loración pueda realizarse en poco tiempo. 

4) La reacción debe 3CT comnleta en el momento en lue se 
han añadido cantidades equivalentes (estequiometric4s)de las 
substancias reaccionantes, lo cuál permite que puedan reali-
zarse loa cálculos. 

5) Debe disponerse de una disolución patrón como reacti 
ro valorarme. 

6) Debe existir un indic._dor que señale el punto filzal 
de la valoración. 

7) Deben utilizarse aparatos de medidas exactas (buretas 
pipetas, balanza.3). 

reterminacién del Punto Final 
El punto final de una valoración se detecta mediante un 

cambio brusco de alguna propiedad de la mezcla reaccionante 
o de alguna substancia que se añade a dicha mezcla, en general 
consiste en una observación visual del cambio o en la medida 
dealguna propiedad física del sistema. 

Método Visual 
• Los indicadores de acido-base. Los indicadores acido-ba 

se, cón acidos o bases débiles, cuyos aniones o cationes res 
ectivamente, tienen color diferente que lrz formas sin diso 
ciar. Los indicadores son acidos o bases midia debiles que las 

que se valoran o utilizan como valorantes, por tanto dichas 

indicadores no reacciones de forma permanente con el reactivo 

colorante basta que la reacción principal no es completa. 
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Deben e.:cojak,e e, c,c1- 	la mor =. las indiquen los 

cE...,Mos de pE en las carcanias del punto firwil 	r;_ccio 

nes de neutr-lizaciln primita]. 

Métoso 

Existen distintos métodos de indiw.,ciSn del punto final 

de las valoracione por observación de los ca:.lios en las pro 

piedades electr C..3 de la muestra. /a mayor pz.rts de este ti 

po de métodos emplea el trazado de una curva, que indica la 

variación de una magnitud electrica en tanción de la cantid,d 

de reactivo que seré añadido; el punto e3tequiom#trico se po 

ne de manifiesto en esta curva p: r una variación rípida de -

la propiedau eléctrica que ce wide. 

Potenciométrico.- 3e 	la Pea entre loo electzodos - 

colocados en la disolución que se valora. Sn los alrededores 

del punto e;tequiamétrico, el potencial cambia rapidamenta al 

añadir pequeñas porciones del reactivo valorarte. 

En todo analiais volumétrico, sea par- la normalizo-216n 

de ,..isolucionea o para el analisis de problemas desconocidos 

deben observarse loa siguiente; principios genercles. 

1) La mue3tra tomada no deben ser demasiado pequeñas pa 

fa .vms loa errare?. de pesada, por ejemplo 0.2 mg den lugar a 

errores rglativame,:te pequeños. 

2) 21 voldmen consumido de reactivo no debe ser demasia 

do pequeño. 

3) L. mnaatra tomu.da no debe ser tan grada que de lugar 
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a que haya que volver a llenar la burato. para completsr la va 
loracién implicando errores adicionales de lectura y de drena 
je. 

4) Debe efectuarse le valoración directa hasta el punto 
final, o sobrepasar este punto y valorar por retroceso con o 
tra disolución patrón es molesto y presenta =és posibilidades 
de error. ito obstante en algunos métodos volumétricos ea con 
veniente e incluso necesario por unas y otras razones añadir 
un exceso de disolución patrón y valorar -el exceso por retro 
ceso. 

5) Cuando sea posible, debe efectuarse determinaciones. 
en blanco con el indicaor y re :t_rse 1 3 cantidad 3 de reas 
tino que en ellos se consume de la.eantáddd gastada en la va 

6) La nor...alizacidn o el analisis deben fundamentarse —
en los resultados de al menos 3 valoraciones con estrecha con 
cord:.ncia, preferiblemente con cantiM.a algo diferentes dr 
muestra para ::vitar cualquier perjuicio personal, en la detec 
cidn del punto final. 
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L1iá 	I: DE P-3-1"A 	:E L_ "1".1.1.4; encia 

Introduccidu 

Este :4étodo se esbn.ece pu.- la det.:zraini.cidn de pure- 

za de glicyrinu y ctros polialcahole3 que contengan tras o ?- 

m1/..3 jrupas hiarazilca 

Este es un m4t.1.1 0  ;ctzr.cialltrieQ, el el Tae :a 

na, se pone en corr:icione7; ad.lcuadas 	hacer reproducible 

su det rainuidn. 

El ndiero d?. 1L nora. es  DGN-E-222-1971 

. - s dil tO 

La qlic-rina reacciona con al peryod.lto d! sodio, en so 

luci6n acida, formr.ndo adehido y acido fdr.sico. 

La reacci6n 03 la siguiente: 

C Ha-OH 
14 ..014 + 11 HIN «.~ /HCOOH 1.14040 21.(14 

-1:1H 	 HP 

La valoración del acide féraico, indica el contenido de 

ls glic=ina en la aueltra, 

Aparatos y Ziuipo 

Potenciometro 

Va los de precipit....do de 300 al 

WtraceJ volua4trico 3 de 250 ml 

1 Pipeta volumétrica de 25 ml 

Buretas graduz.&.; de 50 sil 
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Reactivos 

Los reactivas .,ue ne mencionan, deben ser reactivas ana 

liticoe. Cuando 	hable de azua deber& ser ajua destilada. 

Solución da BaI04 .- Se disuelven 60 g de neryodIto de 

sodio, en una solución de 120 al de EaS041  0.1 N y 880 ml de 

agua. Se afora con la Mis=: aoki.cién acida. Se agita haáta -

que el Reale se disuelva sin calentar la solución. 

Si la solución no esta clara, se filtra a través de un 

crisol de vidrio poroso y se envase en un recipiente de color 

ámbar. Se valora todas la veces que se utilice. 

Valoración.- Se mide con una pipeta 10 al de solucién de 

peryodato de sodio y se vierten en un matraz volumétrico de 
25p al, ne penan 0.5 n,K 114 Gl4egirim^ se y 

	~^midIPM Crin 

50.31 de solución diluida de peryodato de sodio, med1dos con 

una pipeta; se deja en reposo durante 30 min. y se añaden 

5 ml de EC1, 10 al de solución de XI al 15 %, se agita y se 

deja en reposo 5 sin., se Med= 100 ml de agua. Se titula r. 

con solución de tiosulfato 413 sodio agitando continuamente u 

hasta que el color amarillo baya desaparecido casi completa-

mente, se agregan 1 6 2 ml de solucién de almidón y se valora 

beata que el color azul desaparezca. 

Se prepara un testigo con los 'damos reactivos y se pro 

cede en forma análoga a la indicad: con anterioridad. Se con 

eiiera que la sol..cdn de peryodato de sodio es satisfactoria 

cuando la relación: 

Y Bai*Da Oara la lli—trina  m0.75 y 0.765 

para el blanco 
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Solacidn da 0.125 N de rz.ez .- Se valora con ftllato a-

cido de potwic enple:_ndo fenolftaleina como jadie, or. 

Sclucidn zia 	aroxi:_aj-.1ente 0.05 N. 

Solacidn de aci o sulfdrico acroxi_adamente 0.2 N. 

Solucidn indicadora de azul d2. bromotimol al 0.1 %.- Se 

pesa 0.1 g de indiccor en Dclvo y se .;loca en un nort:ro, 

se disuelve coa 16 mil de 2:a01: 0.01 N a 1:: c-zitid;.d equivalen 

te a la =nulidad que 3e dispcnan. Se agita con 1, _a.° del 

mortero hasta lao se disuelva complet Lent-J. La 3oluci6n se 

paca a unsuAraz ~Lubrico de 100 ml y se aforo con agua. 

Solucidn da etilenglicol al 50 % 

Solacidn da tioeulfato d?. sodio 0.1 N . 

Solucidn indicadora dJ 	Se preparo una. mezcla 

hoinenea de 13 g de almiddn soluble y agua fria; se adule ir 

esta en un litro de agua calida',e, se agita rapidamw.te y se 

enfría. Se Jued: adadir acido salicilico )(1.25 gil). 

Solucidn de EI al 15 %. 

Solucidn regaladora.- Se pasan aproxiladw.e 44 50 g de 

ftalito de potasio previamente desecado en una estufa a 10010 

+5 • 0. Del fátalato acido de :ot-zio seco, se esan 40.84 g 
y se colocan en un matraz volum4trico da 1 litro, se disuelve 
y se atora con aijaa. 
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Procediwiento 
Para mantener un resultado exacto ea necesario hcmogenar 

la riue-3tra mediante egitaelén vigorosa u otro procedimiento 
que asegure una mezcla eficaz. Si algunas mozcla3 da Glieeri 
na da elevada viscosidad dificulta esta oteracidn; en estos 
casos se calienta previamente la muestra y se procede arell ho 

mogenizacidn. 
En una cápsula de porcelana se pesan rapidcmente una can 

tid,d de muestra que contenga entre 0.32 y 0.5 g (ver la te 
blm! 2) da Glicuqina. Inmadiatameite se tranfiere cuantitati 
vamente a un W.30 d• precipitaos da 600 ml empleando pequeaaa 
porciones d: agua. Ouanáo el voldmen de muestra en menor de 

50 21, se agreca suficiente agua para completar este voldmen. 
las cwitidades de la muestr_ que deben pesarse se dan en 

la tabla(seadn el contenido de Glicerina). Si el contenido de 
Glicerina en la muestra no es convela°, se procede ceno si tu 
viera el porcentaje que se considere más prcffiable, o en todo 
caso, como si se tratara de Glicarira pura del 100 'C. Del re 
sultaJo que se obtiene en •ste ensayo se fija el peso adacua 
do de muestra para la operital dereinitiva. 

Se añaden de 5 a 7 goti„e de azul de braaotiaol y enfielen 
te cLntid4d de solacién de EaSCI, 0.2 Y beata que la colora^ 
cidra sea amarilla, se neutraliza con solucidn de MOR 0.05 1 
L..4'. 112C el eolcr azul san. permanente. En soluciones colorea 
das u obscuras, cuyo color impide vera viraje del indicador 
ze uza el pot2-Icia-J.3tro, el p:5 a G.1 t 0.1 con si:duelen ree 
ludora. 

Se prex.ra un blanco con 50 ml de 1s0 y se precede en la 
form indic rea. 
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Se agr,Jja c/ una pipeta 50 ml de solución de peryodato 

de sodio, semita:: suavnlente y se dJja en reposo dur¿,nte 30 

min. a t3a.peratura ambizute. Transcurrido este tiempo se afta 

den 13 ml da la solución de etilenglicol 50 % y se deja en -

reposo durante 20min. 

Finalmelite se diluye a un voldmen aproximado de 300 ml 

y se titula con solución de bidroxido da sodio 0.125 N. Si se 

emplea un potenciometro para determinar el Danta final, se 
+ 	

- 

lleva el testigo a un pE de 6.5 - 0.1 y 8.1 - 0.1 para la --

mue-tra. 

El contenido da Glicerina en teto porciento se calcula 

con la siguiente fórmula: 

Y. - 	).21 *9.209  Gliclrina = 	100 
g 

donde: 

= sal de solución de laOH empleados en la valoración 

de la muestra. 

ml de solución de Nana empleados en la valoración 

del testigo ( 	U0 debe ser inferior a 4.5 .1). 

1 = norwalidsd de la solución de PaDE. 
g = peso de la muestra en gramos. 
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T 3 L A 	# 	2 
ir wasiestira 

+111111liZireale pesar, set trifibs, 
to-i-daniirio-  ápraeii 4, dé otcartwagaziba ea 1 	eneellitra %be NI VII• 

100 	o casaca e 0.e ~ 	0.53 SO 	o nonos • 0.45 	- 	0.55 ID 	o mulos S  0.50 	- 	0.60 10 	o guau • 0.55 	- 	0.75 GO o ~e • 0.65 	- 	0.05 50 	o asnos • 0.00 	- 	3.00 40 o ~os • 0.00 	- 	1.30 30 	o 11~11 1 1.10 	- 	1.110 20 	0 	111111104 e 1.50 	•• 	1.40 10 	o asaos • 4.00 	- 	5.00 5 o ~o • 1.0 	- 	11.0 2.5 o mimos • 14.0 	- 	26.0 1.0 e SOM119 1 40.0 0.5 o •amos i 30.0 
Obuerv 

LO reault:Itlol Elf.-3 confiable; 32 obtienen cuamio el con 

d2 glicerina se encuentta entrg 1.7tos vulorez. Zon can 

tid-d s 	e peí,yaer4aa .loa r2sultcCoz tienden a ser 	Ilgv›. 

das manos precisos. 

ln nne;tr.. conzime u a cz.ntid..: raciable de aol,-

ci'n rinllaaora el pi 33 debe .23u.;:....r ccn un poteLcionstro. 
Sa d.:be evit. el uzo d: t :ons; d$ corcl..o en '03 frae-

coz da tod_a aqnell-u aolticione..; Tue za van 4 inmer en contne 

tc con 1J zol ci5 d2 2erycAI'zo. 
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Para hac.Ir 31 anali3i3 ae trabaja con: 

Conegntr..ciones 	% de Glicgrina 
(rJsultalos obtenidos) 

99.9 	% 	99.184 
99.080 
99.201 
99.213 

Promedio del 
% de Glicerina 

99.169 

87.0 % 87.415 
87.094 
86.901 
87.038 87.110 

79.8 % 79.120.  

79.371 
79.260 
79.161 79.220 

62,25 % 62.9;2 
63.790 
62.521 
63.280 63.13 

43.5 % 43.271 
4T.420 
42.973 
43.190 42.96 
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Concentr-ciónes 	% de Glicerina 	Pttmedio del 
{resultados obtenidos} 	% de Glicerina 

39.8 % 39.292 
39.761 

39.570 
38.921 39.-38 

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 

1.117 



Se relacionu .31 promJno.del %d GlieJ4-na :13 el4.1.. - 

concentracidn ,. par, 5.toar su % con r.tlrecto al 100 !g. 

	

99.9 % 	133.0 % "I = 99.26 % 

99.9 % 99.169 % 

	

87.0 % 
	

100.0 % a = 100.126 % 
87.0 % 87.11 % 

	

79.8 % 	100.0 % I = 99.273 % 
79.8 % 79.22 % 

	

62.25 % 	100.0 % Z = 101.413 % 
62.25% 63.13 % 

	

43.5 % 	100.0 % I = 98.758 % 
43.5 % 42.96 % 

	

39.8 % 	100.0 % I = 98.944 % 
39.8 % 39.38 % 

	

19.5 % 	100.0 % 1 = 100.461 % 
19.5 % 19.59 % 

	

9.72 % 
	

100.0 % Z = 96.358  % 
9.72% 9.366 % 

	

1.10 	1153.0 % 1 = 101.627 % 
1.10% 1.1179 

64 
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NOTA: 

El ndu.ro d2 elementos de la mue$tra son el promedio 

del de Glicerina dJ cada cuncaiitrIcidn. Las concetracioned 

son de 99.9 % a 1.1 %. 

La sensibilldad del método es de 0.4 g de Glicerol. 

Para cone. del 100.0 % se requiere una cantidad do 0.4 g 

y pura cono. de 0.5 % se requiere una cantidad de 80.0 g. 

No se hace necesario tJner uniestandar de referencia, 

par hacer la detark,nacidn. 



66 

M STODO 	II 

	

DJITI=Urni: 	PY..7;11.ZA 	11-; 	r.S.P. 11 

Introduccián 

método d4 la U.S.'. 	e3 	p.u.z.. la det_r_ina 

cidra da 1:1 Glicerina y Ot:soa ?olialcoholes que czntengta 3 o 

n.r.s cruroce hidroxilo adyac.utes. 

inn,:l.raento 

La Glicerina reacciona con el peryollto d.1 potasio forman 

do: 	CK-ON 
CH -OH + Inas 	2 HCOON + tHCHO + tHIO. 

	

114.-014 	 + HILO 

De ahí el IO; , se tr.w.eform:-. a 14  por 1..1 siluiant,3 

cidn 	
IO 5 r + 	3 la+ 3 1H50 

. El yodo for.,‘„C4 roJcciona con el arsenitc. 

11,4. Asa +Z11,0 Z1t Asar+ fa 

Para neutralizar el acido yodhidrico for:..:.do y evitc.r la 

rev;areibilidbd de la reccidn ea em;lleado en 1L vulorecién bi 

clorbowto de sodio. Los hidroxidoi alcalinos no pueden ser -la 

plea,:o:$ cono neutralizantes en e te c-so, pues &Iris lugar a 

la por —cl.'.¿ dd loduro, yodz.to e hipar-Muto, con el yodo de 

la solución, obtenleneóse por tanto recultdoa falsos. 



Aparato 3 y Equipo 

Bureta de 50 ml graduada en 0.1 ml. 

1 !latraz volumétrico de 1000 ml. 

1 	• 	 de 500 al. 

Pipetas volumétricas da 3' ml. 

Probeta graduada de 100 ml. 

MatraceJ erlenmeyer de 250 ml. 

Balanza analítica. 

' Reactivas'  

Peryodato da sodio.— Diluya 3 g de SIO% en 500 al de — 
H.0 caliénte, entrie y diluya a 1000 ml, con Es e. 

Bicarbonato d.: sodio 

Arsenito de potasio 0.1 N. 

Ioduro de potasio 

Solución almidón. 

Procedimiento 

Transfiera 3 g de glicerina ezactaie te pesados angina 
tras volumétrico de 500 al, diluya con agua a veDiaea y aesi-
ele. 

Tome 3 ml en un 'matraz de 250 al, adicione 130 al de so 
lucida de peryodato de potasio, agite y estandarice por 10 ap 

Adicione 4 g de bicarbonato de pottedo, 2 g de yoduro de 
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potasio y titule inmedi2temente con arsenito de potz,sio, a — 

dicione 3 ml de almidon TS en el punto final, hasta colora —

cien azul permanente. 
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El procedimiento de3cribe que se transfieren 3 g de -
Glicerina a un matraz volumStrico d3 500 ml y ee afora con 
ajua ( conc. 6W163  g/m1 de Glicsrins ), de 	se toman -
3 ,41 y se procede a 3U analisis. Ida concentración que se a—
nc-liza es de 184163g de Glicadna. 

Concentraciones 

0.003 	g 

% de Glicerina 
(resultados obtenidos) 

135.0 

142.0 

129.0 

'Promedió del 
% de Glicerina 

135:33 

0.006 g 101.7 

102.5 

101.5 - 101.90 

0.012 100.97 
100.11 
131.10 100.726 

0.018 g 100.19 
133.35 
99.59  100.143 

0.024 g 100.01 
99.98 
99.57 91.853 

• 

0.330 g 98.51 
98.01 
97.31 97.943 
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Conc,.ntracior..:; 

0.045 	g 

% G 	llic. 
(reAult-Cod 

96.13 

97.04 

Promedio del 
¿:e Ilice.ina 

96,35 96.536 

0.060 g 93-45 

92.69 

93.76 93.33 

DOTA; 

El nacaro de elet:Intoa a: "1„: mue;t a son el promedio 

del % 	c. S. ctncentracien. 1a3 conr:. con que 

aa trabajan son de 0.012 g a 0.024 g. • 

La 	dal método C3 de .01S g  d: Glic:rina. 

No se hace n;I:e;:rio tener un tlt 	de refreacic., 

pLrb hacer la det,ru.n4cidn. 
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ICTODO fi Y rarzpo IV. 0=1"2-22::inclo-r2.. l'.2SZTROPOTO— 
ESTRICA3". 

Fundamento del analisis e3pectrofotoaltrico. 

Cuando un haz de energía radiante monocronatica incide 

sobre unz.. capa homogénea de una substancia "transparente", — 
parta de su energfa S3 absorbida y el reto transmitida. Si 
la eherGla radiante incidente tiene longitudes de onda de le 
región visible del espectro y el medio a trav4.3 del cal tie 
M2 lue pasar, absorbe selectivamente ciertas longitudes de —
onda, el color observado corresponderé a las longitudes de — 
on4a de la energía transmitida, Estas generalizaciones tienen 
su base cuantitativa en las leyes de la espectrofotometrfa. 

ley de Bouguer (durante muchos anos esta ley se llamo 

de Lambert (1760); pero de3pué3 se sapo que halda sido enun—
ciadn por Bouguer (1629)). 

a) la relacidn entre la energfa radiante transmitida, 
P y la incidente P , es una constante: 

P P T 
La constante R, es la tranemitancia. 
b) Capas de igual espesor absorben fracciones iguales 

da energfa de una radiación incidente sobra ellas, o bien 
la energía de la radiación transmitida decrece en progresión 
geométrica cuando el espesor aumenta en progresión aritméti 
ca. 

La Ley de Bougaer se ex rema 	 t3: 

log T = ab 
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T = Trt.namitancia = P / P0  

b a empezar da L. celda 
a = absortividad del medio 

El termino T lleva signo negativo porque la transmit-n 
ola decrece cuando auuenta el euf,esor da 1_ caldR. El t4rmi 
no ebsrobancia Al  es el logaritmo en b_se 10 con signo nega-
tivo del reciproco de la transmituncia. 

A a ab = logh,T = log 0(P/Po) a log lo(P/Po) 
a log16(1/2) 

Cono el logefttao en bc.se 10 ea unr. potencia de 10 que 
da la cantidad, se podrá escribir taubi!n: 

P = Pea  10-" 
	

o 	Po  P • 104al.  

a 
111:Idz.t:n dl long. da 7.1 --,: sor 

Magra* repreaant.tivo da la Les de 3ouguer, suponen 
do lue T = //Pa  a 0.5 por unidad de longitud de e3pesor. 
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Ley d3 Beer 
Expresa la misma rd1acien entra tranauitancia y concen 

traci6n (131mnt.lrial absorbente lue la ley de Bouguer entre 
tramsmitancia y e:pesor, es dadr que para un espesor dado, 
la tranamitancia disminuye en progxeJién geométrica cuando -
la concentraci6n aumenta en progresión aritmética. 

log T ac 

e = Concentracién 

a =Aleortividaci y también absorbalci:, por unir ad de 

concentracitin y unidad de a ipesor de la celda. 

La ley de Beer se expresa mediante las siguientes rela 

cionea: 

m ac m - log T = - log (P/Pe) = log (Po/P) 

= log (111) 

P 	Po  • 10 	6 	Po  P • 01"  

loas Ieyea 2undzwntales de la Espectrofctometria, se ob 
tienen por coulbinLciln de la ley de Bouguer con la de Beer, 
rezult,ildo 1.-s siguiente.; relacio.te3: 

A = abc = - log T = - log (r/r.) = log (VI) 
log (1/T) 

P = 	10-.1" 	y 	r. = P • 10 ì̀  

wle la rspre,ent., 
cidn grdtice de la absorbancD1 A(dt una subst.neis dada en un 
espesor conatJzite), en rencién de la concentración c es una 



lIna- recta de ponlie:lioa a, y 1- r.111r.9-,ellt Adn da loa T con 

tra c e3 otrz_ linea recta fl-,1 pandiante -e., 	ce:1 a e 

abeortivid d d 1r 311 .tanciz., cw1 LUJenzioz,e3 da tnidades de 

celda. 
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Desviaciones de la Ley 

Mádhoa sistemas absorbentes siguen la Ley da 3eer bastan 

te bien en solucione3 diluid-s, pero en o-:ras las absorbancias 

varian en forma no lineal respictcra la concentración. Este 

funcionamiento se conoce como la Ley de Beer. Para manejar es 

tos sistemae se requiere una cuerea de calibración trszáda - 

con valores da muestra de concentraciones conocidas. Bn esta 

form, una concentración desconocida se puede determinar a par 
tir de la abeorbancia de la solución, en la misma celda y si 

guiando el mismo procedimiento empleado par= la determinación 

de las =wat:se tipo. 

Las verdaderas desviaciones de la Ley de Beer se presen 

tan solo en sfltemas en los que la concentración de las eepe 

cies absorbentes 03 tan alto que el indice de refracción de 

la radiación absorbida varia. 

ConsecuentemetIte, las concentraciones que se re:uieren 
en 143 soluciones para que se siga la Ley de Beer, deben ser 
inferiores en' miar radiante-a 10 —1 M. La posibilidad del a 
pacato para detectar pequeñas diferencias en poder radiante 

detarmina el licite inferior que ea de oreden de 10r/  ilapro 

ximadamente. 
Las de3viaciones aparentes de la Ley de Beer, se deben 

tanto a las limitaciones de los in3trumentos como a los «ea 
tos del equilibrio quimico.asimétrico. 



De ,vi:,7idn da 1;.. Ley la Beer 
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Absurbancia de 
1R sub.t--1;:a 
desconocida. 

5 
.13 

e 

curva de 
calibracidn 

1 
1 
h conwnitracidn de la 

lisubstancia - deaconocid- 

Gonce :`ración 
Curva de calibruoish no lineal, de Absorbanci:, ve concen 

tracidn a un maximo de absorbe. cié. det2rminado. 

Por t.r.to elte 'Ato» e:pectrofotauétrico e3 uno de los 
métodos figlicoquimicos mésempleLdos en analiais, baa.-....o en la 
medida de 1: cbsorcidn o misión de la energía 

La gran difuaidn de esta técnica, 03 consecuencia de los 
siguientes f2ctores: 

1) El amplio intervalo de la longitud d3 ondrl., o de fre 
cuencias de energía radi,...te y =I diferentes modos de inter 
accidn con la materia. 

2) In existencia en el mercado de instrumentos da medAs 
cada vez ats precisos. 

3) /03 ventajas inherentes al método. 
a) El analisia es más rápido una vez establecido el 

método. 
b) Comodidad per: mediciones repetidas de =ademo - 

coneLituyente. 

I : e) Aplicable a la detyrmiaJzidn exacta de cantid•des 
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es, 	 tzucho .7.3110/Y.13 11:e 	lo.. 
o volorlétri:: , . 	1?or lo que e,3 	 — 



.. 	 / 

• 4. 

	 r• . 

7. 

• •1 	
loi  • 

• 	+1 • Y. no n- 

- .L. • 	 J. ik • 

1 	lit:r:.t-ln. 	:o-`, 	•:o 	uzle 	lp •.• !to— 

do) 1:1:-3 nen-3ib'es 	 ti . 	 e 

el 	(1.Lnterior:L 	 to‘. 

Por 	 no eneontn.r 	 zttili— 
za..c:3 en tlicir detertain7.. i6n, 3C 	11-1-':.0 	el 
ene1 en enzi.z... ice y 	•z11. :ri;nc 

3.rte TAtrido pertenece n 	e:ui5o 
enzir/ticr...;. de los 2rif jlicéri301 e.. 

Par "I 	 zi6n ex-:,a dL. 1.. corce:.trucidn de 
sas neutr:..1 	 .r.ve 	cent,-.?nido de slic - rol libre 
en 'Itero y re.3t rse el -.1i1; :01 tOt"---1. 

Loa r -' ore' non.. le d•J ?.:-iglie4.1:103 en 3-  jr? 	: 

150 	/ 103 :d. 	 r_itin?. es 3UriCi. :te 

ner  r en cuenta lo cencentmciln 	;11.::rol en 	— 

(corre3ponde a 10 Taz,/ 103 -ti = 0.11 ww.ol /1 ). 

Punk:. •-..1.to 

De ic 1.ri 	• 	G-  iczrrol por hidrIli 7  i 3 

, 33-te Se trr.:-.-3fcr...t: Jejur. 

1) Gtic c1 + 	"7.../~4/ 	 + 
PC 2)" ILDP + fo2faanoipir-,7.-. 	ár + pirmrato 

3) pirwato + NADH 	1;-ctfto 	T R&D 
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GO Glice:.-olquinaaa 
PC Piruvatoquinsa 
IME lactatodeshidrogennsa. 

1) C 143-OH 	 C fis-0?0,1•14 
C H-OH + ATP 2-5› 1•1 -014 + ADP 

Ht-O« 	 á H,-OH 

2)  

A DP + 
c =0 

-0P03H PS>ATP C14,- C -COG.  
C 14. 	 Oil 

3) C Hs-C -C 00-+ NAD11210 C+3-CH-004
11 
o 	OH 

+ N AD 

Aparato3 
Kapectrofotom tro 
Bailo de Agua 
Centrfiuga 

le:ctivo3 

1 Solialucieui aaortiguadora: Trietuol ami 104 ~14 
y 16310‘ 4.2 mal/1 a pH 7.-6 la temperatura :ambiente se Donen.  va 1 alio). 
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2) Sclu idn de :ADE r. P/ ATP : 7ADH 5.3 mmol/l, - 

PJP 11.4 nmo1/1, ATP 34.3 mmol /1.(Di3o17.:r 21 contenido de 

un frz.sco, con 2.5 ml de 	a 	tur 

te de +20  a +80  3t:t ,_onnerva 2 

3) Suspensión da PC/IDE: PC 375 kUll ; =E 450 kUil. 

4) Susi= idn GC : GC 85 kt1/1 ( saz contlni.:c o_lta 1i3to 

pu. 3u uso s te=peraturaade +20  a +C0  Jy.se cons.-_,rva 1 I.E0). 

5) Soluci& de Sulfato de Lacna3lo aprox. 150 mmoIll. 

6) Solución eta:-.6lica de hidroxido de pctu.-Ac aprox. -

500 mmo1/1. 

Procedimiento 

Pt.r 	ezvase 3e prIpar..- un bl .:eco. 

Pi -.motear en tubos de eInt.ifug. que pued-n cerrarse 

P obl 	Blanco 

Suero o Plaana 	0.02 al 

Agua 	 0.02 ad 

Sol. etanolica de hidroxido de 

potasio 	0.50 ml 	0.50 ml 

• Mezclar, cerrar bien los tubos 	centrifuga y coloc_r 

los dur nte 30 min. en un baño de agua de 65* a 70 0  C. 

Deepuéc enfriar a tempen,turr. ambiert2, aEadir: 

Sol. d sulfato .e -=_zne.3ic 	1.00 ml 	1.00 ml 

2.ezcl:-..r y ce:.trifugar, utilizar el sobr21- 1,d_nte clero 

pc,ra 

Determinad& eD.Serie 

Solución re::.ctivz... 

La 	d re4ctiv. p 	Jn día se obtigne mezclando 



lasolacidn amortizuadora 1, 	nol, cién de NADE /121112  /ATP 

2, y 11: suspensión de PC /IDE 3. 

Deteruinl.:cione, 

por di. 

ml de sol. 1 Ll de sol. 2 	ml se suspew.i 

sidn 

2 4.2 0.2 0.04. 

5 11.0 0.5 0.1 

10 21.0 1.0 0.2 

15 31.0 1.5 0.3 

20 42.0 2.0 0.4 

Pipetear en tubos: 

	

Problema 
	

Blanco 

aolucidn re:-.ctiva 
	

2.00 n1 
	

2.00 n1 

Problema hidrolitado 	0.50 ml 

Blanco hidrolizado 	..11~11~~•~1~1 
	 0.50 ml 

Mezclar, dejar en reposo a temperatura ambiente durante 

10 miu, a continuaAdn medir las extinciones E frente a agua 

bidentiladu. 

Suspansidn de GC 4 	0.02 ml 	0.02 al 

Mezclas, dejar en reposo a ;,emperatura aubiente durante 

15 mi n., dentro de los 15 min. siguientes medir las extincio 

nes E frente a asilla bidentilada. 

Longitud de onda: 334,340 o 365 na. 

Espesor de la caíd:: 1 cm. 

da e.,cti:_cAn son m¿yorz....; w.le 0.400 

(365 un) 6 0.800 ( 334 a 340 nm), se repetira la pruebautili 
=do el hidrcliztido dilufdo con solución salina fisfologica 

a rack de 1 4- 10 y se multiplica el resultado por 11. 
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Calculos 

• =( EePy - Es%) - 	3is - "iss ) 

• Extinci6n de . 
Es  Metincldn del Bahco 
• conce trz.ciln de triglic4rido.:, se obtisn.: 

E 	en la f61-.1111c:. corre .pondi:n..e. 
113,,ici"n efIct-tia.L. a 334 nm: E ■ 632 mg/ 100 m3. (6 7.14 mmo1/1) 

4r.edición ef?ttuada a 340 na: E as 610 mg/ 100 ml (6 6.89 =014) 
Medicién efectuadz_ a 365 nm: 7.01119 mg/ 100 ml (612.98 neao1/1) 

Efeetta.::-, a 340 nn. 



Relación de el promedio de la cone. de Glicerina obteni 
da con la conc. de Glicerina con zas se trbaja para sacar su 

con respecto al 100 S. 

1.08 g/1:21 	.1; 99.99 % 
1.12 g/a1.-..- 41= 103.73 

2.16 g/al 	99.99 
2.1480§1 	99.44 

4.32 Wal 	99.99 % 
4.283g/sal 	Z.3= 99.133% 

8.64 ejal 	99.99 % 
8.568g/m1 	II= 99.15 % 

1.628g/4a1 	99.99 % 
1.614g/21 	le 99.166% 

2.04 g/al 	99.99 % 
2.022g/a1 	Ih. 99.117% 

3.256g/a1 	99.99 
3.168g/ml 	Zy= 97.29 
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De acu.:rdo z- 1. rn. (;i6á _ 	la; c.:,:icentr-- cloti; COrl 
Je 	tralPjz.al 

COne 	1..• •  cion 

3on 1L2 

1.1; . . 3 	clic .1rina 
c/511 „ 

10 . 	10
t 

 

4.32 4.282 s 99.110 
L . 4.282 = 97.110 

4.285 s 99.179 

8.64 	 3.569 	 = T9.168 
. 99.168 

151  10 
1.528 1.615 x a 99.191 

1.613 = 99.358 

2.04 2.021 = 99.058 
2.023 = 99.156 

!Mil" 

El ndm2ro dl ele:.:eato.! di L. ,-_-.11.1t11. 30n el % de dice 

rinu de. cacle oc.ncentr_oidn. Las cunc,:ntracione 3 3on de 4.32— 
101  a 2.34 A10

a 
 g/51. 

Le sensibilidnd seEdn al md`iodo e3 de 1.5 ■ 10 v11 de 

al .c ring. La sansibilid,a encontrada 	 Je 2.31015qa 2.0 s 1611  

/teil de GliO.trina. 	• 

Si %Id! Glic,rina p_ru 1_8 cono. de 494.4,49 que — 
ea repetitivo, no es del 99.9 	ea la cclnceltracidn con 
lu que se trabaje. 

NO se h—ce nec43:..rio tener un e31;_lndar• da rJrérincia 



No `3e huce neces..abio ten.tr un e3tind::r de reí .reacia 
par,- hucur lu d t-rmin cidn. 
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BIS 200 IV 
( liétodo Propuesto) 

D311. 2.: TUCIO:: 	21/4 	 PC ice. — 
InTCDC ZurlIce 

Introducción. 
3n la literatura se ha mcontrado, uva al formaldehido 

tiene una óptima detección esnectrofotomftrica, al re_lccioaar 
con el 	cromotrdpico, en preJenciz_ da una concentracién 
adecw.da de HSCit. 

Por lo que este método propone la oxid.cién del 
rol a formaldehído con el NaI001, con 3..) suces!va r.accidn del 
formzadehido con el acido croiactr6pico, an presencia de Ragill 
dando como re -ultado la forw-cidn de un cem2lajo de color vio 
teta. El complejo formado se determina cuantitativamente, por 
medio de 	espectrofotometria a una loncitud de onda de 570 
ECU 

Tale4 raucciones son efectuLd.s en una muestra de con... 
centraci6n conocida de Glicrina R.i.., haciendo una curva de 
calibración. 

En esta forra.. una concentraci6n de_conocida se puede de 
terminar a partir de L. absorbwicia de la solucién, (h! la uta 
ma celda y siauiando al miumo Drocedimienzo emrleado para 17_ 
'tetan:u:mei& d3 	mue;trc..s del mismo tipo. 

Fundamento 
El métGao propone l:-. oxidación del Glio3rol, con MI% 

par la formncién del foraaldéhido. 

Ea decir Ion coz: eztoo que ti.dier. dos 6 rija grupos — 
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de -011 u =0 unidos a carbonos adyanentea, sufren una oxida - 

ci6n con eecici6n de enlace.) carbono-carbono, al ser tratados 

con acido paryddico. 

Esta reacción fuá de-Jcrita en 1928 por M. Ealaprade de 

la Universidad de Nancy (Francia). 

En la Glic.i.ína la recci6n que ocurre es: 

C 

~-> I He NO + 2 HCOON + 20103 c ti —OH + HIO4  

C 
+ 

K-011 
Par:- verifio:.r lue el HIN se ha reducido a =Oh es in 

dicada por la formacidn de un precipitado color blanco (Acio,) 
al agregar 4003  • 

31 formaldehído que se ha formado, reacciona con el a* 

cido cromotrhico en preJenci:.: de acido sulfdrico. En esta e 

tapa de la reacción, el acido sulfdrico ectua cono agente des 

hidratante, sucediendose la reaccidn siguiente: 

SO,H 
+ liCHO 0.50 OH 

SOsfl 

En la etapa poxbrior, el E1304 actea coa: agente oxid 

811 subsecu,14.1.: r,....ucAn a acid, aulfUroao y elemi 

nandose BaO, COMO lo mue3tra la reaccien siguientes 

OH 
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1+0 

1.10 

503H 
+ 

El acido eullrurodo se eliir.ina, d -!j..ndo burbujear aire 

aproxidadLmente 10 min., tranelorwnao3e a ESSN(yu ..lue el -

acido sulfIroao 0.9 un.. 11.21;u1- de SO& en agua y gradwamente 

ee oxide- a Mallen pre,:encia d..1 Os  ). 

El complejo 	de color violeta, aa llev a 14 di 

lucida adecuada y se lee al e3pectro, en la rezit5n del visi-

ble, a 570 nm. 

Eapecific cione3 d' sus Reactivas 

Nate% seta-peryoch:to de sodio P.T.. 231.91 

Crist-..1e3 tatragon:..Ic-, de color blanco. Soluble ea a-

gua fria , acido_ eulfiír.:co, acido nítrico. Ea un Llente 

uy efectivo reaccionamlo eú forma répida y u 
biforme. 

- 	- • 
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BaspOISulfito de sodio P.11. 126.06 
Cristales pequeños o en polvo, color blanco. Soluble - 
en 3.2 de z,gua, el gliogrol, poco soluble en alcohol. 

H2130,1  Acido salfdrico, aceite vitrol P.M. 98.08 
Limpio e incoloro, sin olor, liquido aceitoso. Tuy co-
troaivo, tiene gran afinidadpor el agua y también por 
muchas substancins orgánicas. Miaoible con agua y con 
alcohol, con generación de nacho calor en relacidn a su 

.n,..11cencentraci6n. 

Acido Oromotrépido (4,5-Dihidroxi-2,7-naftalendisulfonico á-

cido) PAZ. 356.33 

Agujas bli-nous, solublen en agua. Su sal sódica, son a 
gujas blancas muy solubles en agua. 

MaIC1 Iodato de sodio P.M. 197.9 
2olvo cristalino de color blanco. Soluble en 11 parten 
de agua, 3 partes de agua hirviente, insoluble en aleo 
bol. Su solución acuosa en neutra. 

H*S03  Acido sulfuroso. Ea una solución formada de SO*  y agua 
Gradualmente se oxida con el 0*  par_ forlJr el fillSO4. 

Aparatoa y Equipo 
Bspeotrofotomatro de doble raso marca 

2 celdal de cuarta de 1 cm. 



90 

Perilla 

Reciplentrt que 	HLno War - 

Rejilla 

Tubos da ar.o-,ye de 20 um 150 :am. 

Matraca; vclu...f.t:1,.v., Ze 103 ml. 

Tanque de 0 

Reactivos 

Los reactivos que ou 	deben ser rJactivos a-

naftico. Cuwao t,ve .f,$1)- e de agua debem eer 

Solucidn de Hanoi al 1 $ en solucidn acuosa dé HC1 al 

10 %. 

Solucidn de Na,S001 5 % en agua. 

Solucidn de acido cromotréhico al 10 %en 141S01. Se 

procur4r;.. que el RILS011  sea del 98 % ya ye de lo catrr...rio se 

modificr, la sensibilidad del m4to¿o. 

Procedimiento 

. 	Prep.rar un eJtondr de colicw.trc$cidn conocida de Glice 

rol. 

Pipetear 2 ml de la Golucidn a7t3rior, a un tubo da en 

sale, adicionarle 1 ml de WaI011  al 1 %, exacta:lente medidos, 

dejar e:tandarizar 1:1 meza* a teuperaturn ambiente por apro 

zimadume..te 15 =in., pegado e$te nerid2o de tiempo, se le adi 

cían a la mezcla 1 ml de liaiS0,1  al 5 % exactariente medidos; 

esta nueva mezcla se deja e.itz.r.darizar a temperatura ambiente 
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por un tiempo aproximado de 5 min. 

Ikleado Elite tiempo #  38 toma una alicuota de 1 ml de la 

solucidn final y se pasa a un matraz volumdtricode 100 ml y 

se auicionun 0.5 ml de solucidn de acido cromotrdpico, poste 

riormeate se adicionan 5.0 ml de acido sulfdrico (se adiciona 

lentLmente), esta solucidn ea calentada a ebullición en un— 

Baño Lula por aproximadamente 30 min., (retiraládola del be-

Winmediatamente).6bteniendose una mezcla da color violeta. 

Esta solucidn ae burbujea con OL  por 10 min., o bien 

basta .iue no baya desprendimiento da vapores de SOi  a esta 

solución se le adlciona agua de3tilada hasta un 90 de su 

voldmen, se deja enfriar y se lleva al volumen del aforo, con 

agua. La absorbancia de la solucidn se mide a una longitud de 

onda de 570 

Se hace un blanco con el mismo procedimiento, excluyen 

do la solucidn de Glicerina. 



Con 	una d 11-3 coocat.tr vicios; 5? Glic.t. •in: s, .se 3i elle 31 proce.!iniento des 
arito por al 	obtenie.ndoae un- 3:2rie 	abaorb ncil.a, qup al proT.di7.r3e. d:n 

Cone. dze 	 Serie da Aboorb neias 	 Ab3ort .nciaa 

	

ALgAn1 	 a 573 sic 

	

le 	 T 

16.26 

33.72 
64:5 

67.44 

128.23 

.04' 
161.29 

258.06 

322.58 

337.10 

483.123 

645.13 

0.000 0,041 •• 052. 
0.502. 0.059 .af0 
vJ

_ 
uif 	e v...•, 

41 o. tri 0.123 di Pf 
0.A2T 0.223 4233 
0.24 026442b? 
0.V ,  0.200 aT2 
0.0.0*$ 
• artit 
a divil 

1•04I  

.0h *ekels a. ova o. oil 	am. 0, OVO 0.0410 

a.% ► • e•3 'O.0•4 041052 0.000 a poi D.06.4. 	0.0620 

• ¡Gil 	1. ri eg. 	Vio,/ 40.104 O . I 	0.1105 

0.111 b. ,my 4y O. a• 0323 o. t2.1 go. 	dittai 
	

0.1223 
0,23.1 43.23f *112,4 	ana 0235 *IVO 0.2'43 
o.»5 a a 210 0.241 £1411.4 O .2&4. e  25,E 	0-266,3 

0214 a2 so 
(»Uf @.120 
&S* 0.5‘15 

41•3 
O IVO • Pie• 
1.0.0 £0.o 

0.219 
aidly 
..S V O 
a v0 
OJO. 
• LOW 

0.2789 

3.4350 

0.5450 

0.6437 

0.7990 

1.0610 

II Bo 32 .n'AZ2dt 	paa ;L: Ji 	. dato; vlore.; con ret.p.tc:o a lo. Jaats. 



5..-t 11_1;2  con _11:,1,...); 	03, 	lo q 	1: ub3..113 	e.; 
"I" (oona::4tr 

b,nciud. 
l'iern1 ) y 1. 

Y 	IT 

"Y" (lanor- 

16.36 0.041 0.69126 234.2500 
33.72 0.062 2.09064 1137.0384 
64.518 0.1105 7.12923 4162.5723 
67.44 0.1223 8.24791 4548.1536 
128.23 0.2243 28.76198 16442.9320 
155.04 0.2660 41.24064 24037.4003 
161.29 0.272: 44.91178 26014.4640 
258.06 0.435 112.2565 60594.9630 
322.58 0.545 174.1932 104057.n500 
387.10 0.6437 '49.1760 149.'46.4100 
433.38 0.7990 326.6200 234139.8500 
645.18 i.0610 634.5359 416257.2300 

2723.896 

= 226.99133 

ik la .1739.9269 

fli= 1047523.0 

= 4.584 
f a 0.382 

3 
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m 
N 	{¿cf;)  1111 

Pendilnte 

N = No. d4 elementos de la mueitra 

lEIY= Sumatoria de XY 

III = Sulaatoria de X 

= 3wilatorin. d Y 

11%= Sulautoric, d2 

a  _ 	(12)(17,39.9269) - (2723.296)(4.5E4)  
- (2723.396) 

a = 1.6294 10 

(1r(ti')a) (In)  
1,15 	 xp- 

m Orden da al origen 

(45584)(1047513.0) - (2723.196)(1739.9269)  
12(1047523.0) 	- (2723.896) 

m 0.0121276 

"Y*" Obtenid- por manimos cuadr.dos 

'Y° Promedlo de la serie de ::bsorbnncias 

U" Conc. ch 
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- (12)(1047523) 



X Y 	Y* 

16.1'45 3.041 	0.33959 
33.7? 0.062 	0.DG7)7 
64.51r; 0.1105 	0.11772 
67.44 9.17'23 	0.12201 

0.2243 	0.2'136 
155.04 0.263 	0.-6474 
161.29 0.27.9 	0.27493 
25%96 0.4!5 	0.43261 
322.5 0.545 	0.53773 
32.7.10 0.6437 	0.6426 
4e3.88 0.7999 	0.1;395: 
645.18 1.961 	1.06333 

Eel¥ciSn 1,. :12corbuncia dn 311c.)rin!: otGaiddr_ con 
111 conc, da Glic.,rinzl con iue Ae tralb4 

Zorich.tr.ci&n sqqccion d 	d3 322.58 
abaorb:Aci:. proagdio dg 0.5377. 

Abaorbancia 	Cona. de 
gAul 

cucar 31.1 

g/7-119 con una 

% da Glic-Jrina 

0.542 325.14 100.794 
0.539 323,34 103.2361 
9.540 3/3.94 100.4221 
0.541 3';.54 109.6381 
0.543 100.4221 
9.546 . 327.54 131.5379 
3.541 324.7! 103.6381 
0.540 323.94 100.4221 
0.543 3'3.94 130.42'71 



El u' ro 	elema::;os de la illuestr lo inteernn loe % 

u: glicerina obte:-.1jo3 a la concentrucien -j'e 322.5 

La :sensibilidad del mItoJo es de 5 a 640 ...La/al. 

E • 4-n , nzzesits un 2.t. 	-z.arl.ncia, con res 

pecto a él ae hueca un:„ curva evtam.k.r, que interpolando en 

ella nos JL -1 reeult-do da al c.-nalisie. 
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á. 

41111.. JU. .0 t• 	 M"? 	I.: Y • 

a 

9E52.538 
100.126 103Z5.211 
99.27 9354.520 

101.413 10284.515 
no 

9753.1P 
9n.944 9719.900 

100.461 1)392.406 
96.357) 9281.350 

101.627 10323.041 

n = 9 
n(n - 1) = 72 
n2(n - 1) = 648 

89=';.?17 
• I =IL = 99.579: n
• 

 
SIL  = 89265.133 
d.c. = ntia 	(*I)a= 182,44 

2 	d.e• 
n 1) = 2.5338 

SI = S I = 1.591? 
Z 

31 
+ 	= 99.57 + 	(100.1) — 99.039 

136 sz = 	 = 1.5935 

= 0.28154 
= 0.5336 



1:JTCLO 

r2" 
100.97 13194.928 
100.11 10022,007 
131.11 13223.227 
103.19 10038.026 
103.35 10073.108 

	

. 99 .89 	 9978.000 

	

100.01 	 10001.998 

	

99.98 	 9995.988 

	

99.57 	 9914.170 

n = 9 
nErl - 	72 
ns(n - 1) = 648 

>EK a902.18 
a figIL  a 100.242 

= 90438.452 
d.c. = ntI/- dIr=18.11 
2 	.c. 3 	n d 	= 0.2515 

SI z. S I = 0.50152 
S* / =  d.c. 	,,..ey2791 n& (n - 1) 
Si = 0.1671 

+ 	= 130.2422 + 0.1671 	(100.409 
SI 0.7. 100 = 	0.5073 

100.0751) 
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r, e 

99.1? 

III 

952 - ,7`2 
99.11 cn? '.7S2 
99.179 9336.462 
nn 11;2 1.0• • 	- 97'34.nn 
99.168 9334,278 
99.191 9!:,38.840 
99.365 9314.459 
99:053 9512.474 
99.155 95331.930 

n=9 
n(31 - 1) = 72 
ni(n - 1) = 64S 

ti = 892.208 

1  17. 	= 99.1342 
= W4.48.24 

d.c. = náit- (te = 0.09 
átz  d.c.  

= 0.00125 
ig 

5 

	

	le 0.03535 

a 

SsI  

r  1) 

= d.c.  
1.3888 10 

Si =Filln= 0.01175 
- 1) 

r + 51 = 9 .1342 •o• 9.31178 
0.1. a 1 SI  = 3.03565 

(95.1452 - 99.1224) 
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WETODO IV 

1Y).794 10159.417 
100.2361 10047.269 
100.4221 10084.589 
100.6081 10121.985 
100.4271 10084.589 
101:5379. 10309.936 
100.6381 10121.985 
100.4221 10084.589 
100.4221 10084.589 

n=9 
n(32 —'1) = 72 
ns(n - 1) 648 
$.1 4.935.4726 
I la Ima= 100.608 

ai 91098.948 
d.c. 	 (fif = 11.28.  

d.c.  
Sai zor42..— 1) — 0.15666 
SI :* ¡SU = 0.39581 

.c. z 	nd  _ 	2: 0.017407 
s2 = ri • 0.1319371 

+ SÍ = 100.608 + 0.1319371 
C.V./(113 sª = 0.393413 

(100.73993 — 100.47607) 
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P3 	5A 	Y 	.1111?a 	:-.71 Te IV 

CO:: a: :71Z:o. 	D:: 

Melado I 

896.217 

182.440 

EStodo II 

902.10 

18.11 

MItozio III 

392.208 

0.09 

MStouo II 

905.4726 

11.28 

9 9 9 9 

2.5338 0.2515 0.00125 0.15666 

16.1738 1.606 125.328 
1 	8 8 

4.43 4.43 4.43 

P>IF PCP P)P 

Heterogéneo 

11.1'264 

8 

0.001 

No eignif. No eignif. Si -pifie-Uy.° 

CIXTIDADLS NECESARIAS PARA SU lIELLÍCINACION 
• 

Método I Xétozio II Hé,odo III 	litétodo IY 

g de Gli 	0.4 	0.018 
	

0.3015 	5.0»10.4a 6.41110 

• 
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d.c. 

SII 
I, S2  
Kr ETr 
g.1.= n 

PT  

Netrocífneo Hoacaéneo 

t 	mewe 1.71734 

g.l. 	8 	16 

P 	0.0983 	0.10163 
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VEnTuJA3 2UE PRESENTA EL ZUTODO PROPUESTO, CON RE3PZOSO 

A LOE VEO= ENCONM.DOS EN L. LITERATURA PAR., /á DE 447 "A 

OIOR 1 GLIGUIXA. 

Método Ensialtico 

En la litTatura se reporta que el método enzimdtico si 

'IQ* la Ley de Beer en un rango de 50 a 600j4g de glicerol/al 

Elaltodo propuezto en la literatura reporta qn rango de 
sensibilid d de 5 a 1000~ de glicerol/hl, siendoWs semi 

ble el netodo propuezto que el ensimdtico. Experimentalmente 
el la4todo propuesto tiene un& sensibilid .d de 5 a 640"g/iel. 

El método anzimdtico reporta qua se hace neoeaario imante 
ner la temperatura estricta a 37 e C durante la reeccidn y gas 

la adicidn de loe reactivas debe ser en intervalos de tiempo 

estrictos. 3n el método propuesto, lo; factorea criticos han 

sido optimiza/os , no reportando mayor difi ultad. 

Se encuentra la dificultad de consegtir los reactivoe pa 

ra la detarminacidn del método enziadticv a diferencia de los 

del método propuesto, repercutiendo en el coito del analieis. 

Método Radioenzimatico 

La literatura reporte una sensibilidad en un rango de 1 
a 100 assol da gliciról. 

Experialntalmante el método propuesto tiene,  Una eensl 

bilidad de 5 a 640"g/el. 
¿eta método es tira nodific cidn del mItodo enzindtico. 

Igual  que en el enzindtico, ea necesario controlar la tempera 

tura durwIte el curso de In revteidn, y la adicida da reacti 
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vos en intervalo ; eetr.i.etaJ la tiempo. Tenlr el E i"P3ATT 
cono .lastr..-to y un r_21.1.E:.t,'. d3t.Ictor de r..áione.ividnd (Mente 

knitluor). 
PU1  el u4toZo proma;to lo; f_eteree críticos bAln 

optiaizados, no report:x:5o =ayer difieult.d. 

Lin aficultal pz.ra obtener loe reuetivoe y el equipo da 

sate tipo es adn mayor que par el n4tode enziaf.tieo, reparen 

tiendo mayoraelte en el costo del ani-.1isis. 

Método ror Crowtorz_fia 

L. liter..tur-. reporte. una eensibilidul da 2 a 750.04/de 
glicerol. 

Experiaetalmel:te el =Stodo pro:meato tiene una .13n3ibi 
i. dad da 5 640j^giml. 

Por lo que 1-1 zensibilid.d del !Molo por Oromatodpefia 
e:: mayor que IIEXU el propuesto. 

Este es una t%cnicu de 7imarceidn sum :menta efectiva, 
baciendose cuantificacionel simultáneas de variaa 3aJtcnci2e 
en le misma auentra. 

El inconveniente que reporta es que el Zrow.tegrafo de 
Lfquidoa a 4lta Pre3idn, no es comdn en los Iaborrtorios de 
Control. Sin aábargo el espactrofotometro utilizado en el 
Método Proposato si lo $3. 

y 
Método de la 11.3.P. IiI 
La d3t:mainacidn de pares% (uta bprsado en lea denaldull 

des que preaw.tr. I:. glicerina a ciurta Va _per:Aura, solo sien 

do étil para su datermlnecién en mr.taria prima, pero ao como 
componsnte de alzan producto. 
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Sin embz.ráo el metodo propueuto sirte para los dos fines. 

Método de la Normr. Oficial 
El m‘Stodo reporte. uha sensibilidul de 0.4 g d. Glicerina. 
Experimt talms:Ite el m5todo propuesto tiene una eJnelbi 

lidad de 5 a 640 ..u.g/ál. 
Siendo nIt..3 sensible el método propuesto. 
Para saber laconcentracién de Glicerina en un producto 

en el cuál se desconoce su %, se toma el analisi3 domo si tu 
vi= el 100 %y con respecto a ella se naliza de nuevo, toman 
do la cantidad adecuada, no siendo los resultados tan exactos. 
Sin embargo en el Método Propuesto se hace una dilucidn del 
producto a una cbncentracidn aprOXimidu da 5 e 640 :NI y 

puede saber con exactitud su concentración. 

Método de la U.S.P. II 
2s te método reporta una sensibilidad en un rango de 

12 000 a 24 000 jgg de glicerina. Experimentalmente el método 
propuesto tiene una sensibilidue. de 5 a 640 iongifial siendo Mi 
senaiblu el Método Propuesto. 

Método par la Det:IrmLw.cién Enzimatimi de los 2rtglicéri 
dos en Suero y Plaamh. 

Este método esta adecuada par._ reportar cantidades de 
Glicerol que van de 200 a 2 000AgMl. 

EXperimer.talmente el Método Propuesto tiene una sensibi 
lid-d d; 5 a 640jug/ml. 

El costo del equipo de reactivo., con respecto a loe reac 
tinos usados en en Métojo Propuesto es mayor. 
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Los rasulticu son obtni..7,c,:s 	1 flriaula que 6dnciona 
el utttodo, no siendo naces rio ult curva e,.r,:andar par int.:r- 

3113 rezult-dos ( cono an :''todo Propuesto ). 
T,  y-11-..cij"z.d da .303 re;Ataiias depende clJ l.t c_pr.cidad - 

de los r,,ctiv:le para „etectr 	cr.ntid,des correct e. Ya - 
que traajundo con conceutr,cio es de 99.99 .1., el eluiPe de—
tecta 99.1454 %. 

El eluipo tiat una c 	d?. un ano, y 312' rew.tivo.  
(2),' despub da reconstitutdo a temp. +2 a +8 °C, se conserva 
2 $11MUnJ. 

Siendo al Wtodo Propuesto !ad- conveniente Dar_ la detab 
minucidn d3 GlicJrinu. 

B24:22121 
El rAtodo de la Doita,..minPcién EipactrofotorAtrica de Gli 

cerol por tálgtodo 41wico (mltodo propuesto), 	un ala - 
yor rama  de sensibilidad, qua loo enuncipdoi a excepción de 
el de Cro_tograffe. a Alta ?l'asid:1, que e..3 el mls sensible. 

De loa méto;,os experimantedos, el wItolo propuesto es 

ad3 preciso que el PAtodo 1 y el 115totio II. El Kétodo In es 
md.; preciso , aunqua l ver.tcid.f..d de 9113 reactivas no as con-
fiable. 

El "dto..° propue3to puede ser .1.)11c:.uo 117.a. la  daterai - 
nacido da la s? ice 	en !..ateril. prima, coso en producto ter 
akin.:101  siendo su cuantificciU óptico: c diferencia dl los -
enunciados. 



	

ÁPLIZ.ZION -2/.L 	2.1011413TO 

Sate métal puede ser usado: 

a) 13.r. altIrainar la conc. de Glic4rina en loa méto— 

dos de su obtencidn ( en 	uno de SU3 pasos). 

b) Para su cuantificucidn en productos indústriales, — 

en lca 	sirve come materia prima. 

c) Par 3U cuantificz...cidn en productos farmacéuticos y 

cosméticos, en loe iue sirve como principio activo, conserva 

dor o como impureza. 

continuación se mencionan los lfmite9 de Glicerina —

en alvinos productos. 

Coc. tedrica d! Glicerina en lociones: 5 a 15 $. 

	

Conc. tedrica 	Glicer'na en Jabones liquidom 5 a 15 %. 

Conc. t'aneada Glicerina en jabón de tocador dail.5 

Conc. tedrica de Glicerina en jzbones llamado3 de Olio—

rina.es dN  5 a 2i) %. 
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CONCLUSION 

Debido a 1w importl,cia que La alcL-nzzdo la Glicerina en 

el merwAo nacional, tanto en lL munufactura de lubric - ntes, 

platicos, explosivos, cipj.r::os, en la industria farmacéutica 

y de cosméticos. Sa propone un Wtodo spectrofotometrico de 

Glicerol por un Método 1Zufmico, que difiere da los encontra—

dos en 14 literatura, por ser un método que presenta grandes 
ventajas como son las siguientes: reproducibilidad, sencillez 

y econoftfa. 
Este método puede ser aplicado para la cuaatificacidn de 

Glicerol, en materia prima como en muy diversos productos ela 

borados. Además de ser fácil y econdmica la adquisicidn de —
los aparttos y reactivo: necesarios para su determinacidn. 

Por lo anterior se sugiere que el mg todo ya mencionado —
sea. incluido en la monografía de la Glicerina en la P.W.U.111. 



BIBLIOGRAPIA 

1.- Journal of Pharmsceutical Jciences,68 (1979) 1064-1066. 

2.- Journal of ChrxmatograPht‘ 140 (1977) 304-307. 

3.- Journal Med. Lab. Technol, 27 (1970) 359. 

4.- Journal of The Pharmaceutical Association Scientific Ed. 

583-585. 

5.- Analítica Chemica Acta, 63 (1976) 241-249. 

6.- Journal of Lipid Besearch, 18 (1977) 396-399. 

7.- United Staites Pharmacopeia II3 (1975) 222-223. 

17.1ted States Pharmacopeiart (1950) 

9.- Paintidia, 29 (1979) 42-48. 

10.- &Tres G.H. Analisia Quinico Ou_ntitativo eHarla., Wri 

co (1975) 464-467. 

11.- Pecsok B.L. " MI Modas Modernos de dais /ufzicosw, 

Limusa., MIxico (1977) 161. 

12.- Orozco F.D. w Analisia Químico Cuantitativo *, Porrua 
(1977) 343-344, 352-355. 

109 



13.- Norma :ricial de ::étodo de Pruebu 	1f1 DetIrminl.cién 

de 1:. Pureza de Glic)rina. DO-E-222-1971. 

14.- 7;,-,rzza Oficial dJ :;.1itlad para Glic:!rina. DGN-E-22-1945. 

15.- Norte Oficial de 71todo de :rueba par:_ lu 

da Substancias Pacilme,Ite Ga.bonizLbles en Glic.lrina. 

314-1971. 

llorz.,.1 Oficial de :atado de Prueba pr.. 	Detzrrainncién 

de Cloruros en Gliurin,.. DGU-K-310-1971. 

17.- Norz Oficial de 1:4todo- d. Prueb.-. 	la DJtIrmi=cién 

d: Ácidos GraAos y Estere. en Glicu.ina. DGN-K-285-1971. 

18.- Tesis 	Control de C:did.d y ?re -,Irst,cién en ::!rer1.3 

les". 1977. 

19.- lesia " Jinh1iA3 y Evalul!cidn da Perdida a ea un Proce3o-

de. Obtencidn de Glicerina cruda". 1976. 

110 


	Portada
	Índice
	Introducción
	Objetivo
	Generalidades
	Parte Experimental
	Análisis Estadístico de los Métodos Experimentados 
	Ventajas que Presenta el Método Propuesto con Respecto a los Métodos Encontrados en la Literatura para la Determinación de la Glicerina

	Aplicación del Método Propuesto
	Conclusión
	Bibliografía

