
/j 
I • ·.;.! L 

!·¡' -

UNl~ERSIOAO NACIONAl AUTONOMA DE MEXICO 
ESCUELA NACIDNAL DE ESTUDIOS PROFESIONALES 

"ZARAGOZA" 

DESARROLLO Y V ALIDACION DE DOS METODOS 
ANALITICOS1 UNO PARA LA CUANTIFICACION 
DEL PALMITATO DE Vil AMINA "A" Y OTRO 
PARA EL ANALISIS DEL ERGOCALCIFEROL EN 
UNA SOLUCION ORAL POR CROMATOGRAFIA DE 
LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION. 

TESIS PROFESIONAL 
QUE PARA OBTENER EL TITULO DE: 

QUJjVfJCO FARMACEUTICO BIOLOGO 

P R E S E N T A 

MARIA TRINIDAD TERESA DRRALA JIMENEZ 

1988. 



UNAM – Dirección General de Bibliotecas Tesis 

Digitales Restricciones de uso  

  

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA 

SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL  

Todo el material contenido en esta tesis está 

protegido por la Ley Federal del Derecho de 

Autor (LFDA) de los Estados Unidos 

Mexicanos (México).  

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y 

demás material que sea objeto de protección 

de los derechos de autor, será exclusivamente 

para fines educativos e informativos y deberá 

citar la fuente donde la obtuvo mencionando el 

autor o autores. Cualquier uso distinto como el 

lucro, reproducción, edición o modificación, 

será perseguido y sancionado por el respectivo 

titular de los Derechos de Autor.  

 



CAPITULO III. 

- Hcí~ografi~ del palmita~o de .. vitamina A. 

- Monograf!;. del ergocillc.Herol. 

CAPITULO IV. PARTE EXPEÚMENTÁL . _ :~:·' .· ·. 

- DeterminacióO c··~-~~tit·~t'ic;~.'· d-¿l-~~·º~i-~it:ato 

de vi t'arÍtina--· A ~,~-~-:::~~~-1·/:~bt~·~;iii'.~·:_~---~r"~i_:F~~i. · 
·: .-/ .:-<:: ·::_-~.:.·;. 

:::::~=~~.~~; ~;~~~'.f~~il&~~~.6c~t~·I:l~~ 
~ -~-:~. ''. ",::'. 

- o~t_e~-múi·~-c~~-~·: ~-i:~~~~:~~~~~~xy·~~-:.~~~,i:.::~.rs-_OC_B1ci 

ferol~n·u~~c~~luci6~Jci;.~l;d~ ~00 IJií~1 . 
.;.. . 

por crainat,;g~afia ,d~. úq'uidos de. alta 

resolllcfb"ii. 

P A G , 

3. 

9. 

13. 

21. 

31. 

47. 

55. 

.66. 

89. 



CAPITULO V. DISCUSION DE RESULTADOS 116. 

121. 

LISTA· DE REFERENCIAS 124. 



para el 

ganismo 

medades 

La 

zeda por un 

detectar y diferenciar 

to de vitamina A. 

l. 

INTRODUCCION 



2. 

Con respecto al ergcicalci~erol-· la V'a1o'raci6n p~e.de -rea-

lizarse por métodos quimicos ·~ biolbgf~.o~·.,:.:.:•: .'..~·;<.'~-':" -::.(':,.~<· . . 

El método biol6gico re~Ú~~z •del:. ~s~;·~f ~skx~~ 0de ex

pe~_ime~-~a~-~~-~-;._~ai~~ como: ~1. p~~t~~-:~:~:}~- · ~á-tt/;·-·:_--~~:~-~ ~~,~-~:-~-;~:-·.:es _-es pe-
·- ;, o ~ • -

c1fica·. ··pera" lOs·- r~sUi t8d0'S ~e.~.-ot/t'i-e·~~e-n_ variBs> semanas después .del 

inicio.~.;~].,; ;~iaraci6.;.; .· .. 
,_: 

~·:·.~>

:,,~-;,-;Se~:: cu~~-t-8 · con'.'Un · ioétOdo espectrofotométrico que es Sen-

ch¡~;~~~=!:t~t;·~~~;~.t~Úflco ni aplicable si la formtilaci6n con~ 
tiene: u·~_B::'~r:'-~-t~~ ~c0ncefitraci6n de vitamina A. 

---.~~;;~~::·;~t-:, :~r~ 

eate trabajo es desarrollar···.y ::válidar 

lúción, uno para el análisis del palmita to d~: ~·Ít~mina A. y otro 
'/ ·' 

pára' la cuantificaci6n del ergocalciferol ·en·:ú'na:.siiluléÚin oral. 

Se- requiere que ambos métodos s~an especif~co;, ~~actos, precisos 

y reproducibles. 
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ESPECIFICIDAD EN ESTABILIDAD 

4. 

Es un tipri de especificidad en el cual- ias.!'ot~as'' sus

tancias que pudieran estar presentes en el mate_ri.8:1 p_a·r ana).izar: 
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son ~l. p~~iod~ de almacenamiento 
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La ·cromatogiB:fiá: en :c"~PB:.d'el,~ad_a·~ u~ida· a téc-nicas espe.s. 

t rof o tonié i '.f 1c~·s·~ ~es :c'~.:~~·~t'.~:~-~~:~e:~~;~~ -em:·~:~e·~ d~ .. 'Pa ra cuan t,! 

ficar ·.f.~-.~~a'~·~~: __ ,~;~T~-~-~~~--bi~<á~:<i~-~~h-1i··~-d~:~ ,:· y·a que ofre--
• ·-: '~~-;- ,_,;;. ,. '-~'- -;;¡:;· . . ";, 

~-ª-~: eS'p~-~ ~.(~~\~_~:d_\\ !i:i.m~~\~~\~-~--~.: ~·n_-;.ta 'a_P'eración y e cono-
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CAPITULO . lI 

CROMATOGRAFIA 

m~zcl~~ comp~ejas 

::e m:::::::~ ... ~·:::t~l;1~'.~~~E~~~;t1;~~~~~::·::::.sd::·~:::·::a::·~:~m::: 
::::: ·:ii~~~r~·~·~·::~~fi~~~!~t~~~fü~~;ff;g. ~~e~::::~.:d::t::lm::~ · 

~ :.:,··:,:;;,: :·-;._.·1. --~""-~/ ' 

e las e,-i --~~mpc;~eñt-é's.'.~·i-~~di~-i'·d·~""B·~e·s~t~:~~~:Et~tre.·-.ia-s· :·_t/é-criic·a·s -· de>m·ayQr::. 

aplicadóii para•la; ?'~olu;ió·~~ d~.~~t~~ ·.mezcl~s. ·.destaca un. grupo 
de métodos·.- de:_ ~Í.'t~ :.~f-i-·die~·~'i'~:-~ 

cro~atogiafÍa ;(3):· ''·'··· ,;, e 
·_,·_~::'.<~};-'.~-:_,:_· (><:~.> ~ ,•_, 

~::·-~ '• 
, -, -~ _:, .· ;: ;, . . : ' ' ' '. " ' .. ~-' •; -_,_ :, ~ - ~:<.:·: .: -

La crom~-_i:.ogr.~f~a_~:·: ... ~.~~~-, i_~te_g·r;a·4a:·., P_C?~;·:· ~:~-~~-~i-~~P~.:; d~->m-~~odos 

que se emplean para ia; s-e~~~:r~'~·i6·n:·¡~:~~;:i:~;-~:-~:i~·~·~::~~-';.:_~~~~~F¡,~·:;·:~:.-q·~-~}~'~~P.e11 
de de las afinidades ·i1fei-e·~:cr~·i-e·s~.!éi'e-~~i'~S':;~:~:l-~·i~~;:<~¡;¡~~~~~y~---o~· ~-.·f~:¿~-S 

·.:-;. ~-\:· ;:.;;"~'; 'º':"'>.): i >-:,,'..-~,.-', •,·', 

inmisc i bles; . una es t.acio~;ri:~)[~n.5;C~,~~~JJ~:·iftl;~(,,f;'.~f.};j~~:q~é:.~.~ila .. · 
uno de los componentes eS".retenidO;~~ere"ct"i~'~inen.~e?P~ó·r?lá· ,fa:se.;.es~-

::::::::::. ·::::~::: ;;:::~t,;ª;if ~;~~~;IiI~~~1~~r~1:.~~::, 
'.:<~ l\~:; e'_".;:· :·::·::~'~ ;· .-.--, ~ . .';.-.",,-..;. ~- ;! .< ... ~~:~~~··:-:·>; ': ~~/- •' 

-:./~-'~ .. ~:. ;._::-~?:-: ~ -~:~-yt 
... _,_: •; -'.:·:··-.· :::/f:·~'.~.-:-~::·/_._ .. _:<·- ~:' :;~·_:-~. ·. 

Los métod~s :C-~ó~_-a'.'~~;~_;;_á_·~-t~'.~,-~· ~· Pú~~-~ri seJ'.: ~:~;~~Lff~~·dos· ·de 
~: -~· ""' . 

acuerdo a la naturale.z·a: de -~a·s··-~'.fa~es. "mó'Vii~.:~y· "es"tá·cio~8.'i-ia ~ 
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Si la fase estacionaria es un /~6if'do:·;·::.:-~t '~p.~O·é-~-S~'~ ~-~:::·iiam~d·o· crom!!_ 

tografia de adsorción;· si·::la ~::-~-~-;.;":~:~i··~:~·:i.~~-~~-¡~· -~s- ~;~_'.·~·i;.i4"6id~-'.', se 

llama cromatografia de pa~ú~f~ri·.;\.j(·~~:'. ~~'e'.~' ~.,.¡i>: ; ( 
- ---. :<<'·'. /: >';:;;.t<:.: ... ,,}'.-~~\_:~-?,--\:. : .. ::: -, . .·.·.·.• ....... •.·.·.·.···:··.···.'.'. :::~:-::" 

it·_.-, <-:!.'.;.:\_;~ ,\ ,i.-: 

En la ·cro'matog~~'.~·(f~<-J-~·;i~'.d~7ó'~'.6{;6ri-~: · 1a. ·f:~:~~: ~~6.~;·iT "q~e CO.Q_ 
_-,·~··:-:> ,_·',;'- '::-, '- ., ,_¡ ~ 

ti en e los So 1 ú_~os:i_- ~-~-~-~-e~·t_-~i-~)~~-~~ \~\:i·~i~-!i·~--~~-~-~p-:~r~i~-~~'._·,--~~-----~-~---·.:~f~,-~~ -e·a::: 

tacionaria. '.L~~: ~e·i··e·~·~=j_'[;~fd~-~·-].'~:S :.'é~in-~o-~·~-~feS ·.;~>--s~·· :~¿.¿·~~.e~~--~-~-ie se-

paraci6~ d,:~end'e df W¡,\ffo"~f\lfii~·~~·íle ·los .&~o~os (d'.~;l'a :~~pe;fi 
Cié -- pffr'a ·re·rño\P e- r :-~~--0·~--~.s 0;1:.#·t~Q _S:~~~-~-:f_~-~~ f_a_~-~_.:,,_m(>_v fi_:---y~_ -~~~--~:~/~~~:~~~~~~~~t-~~~-j>~ 
ra lmen te pó:~ ·m~d-1:'~ '. ~'~·'_·_~(,J"~'~-z~s·\~ Í:ec t ~-~-~-tfi .. ,j_C_a~·';.' _.-: g'.¡?5.~~:::~~~~~~·~:~~-~'iÍ · 

'.'.:'.'. ::::.::;¡:.ªgf ~r;¡~~f i:.~if.~:.f.~:;¡i~~1.•.•.·.; .. • ... !· .... :.• ... i.: .•. :.· ... • .. ~:t.~i~:::: 
-~-,. - . ·. •';/< ' - - :.i,t .. ~.'~.~::: .. ~:-:« ,,_,_,. '":·.~~-- /~'- :~-~ -~~-- - -:' ·:.·,.3·~ '( ;",',: ,.,..,,._,.,«·i:._<r,_,,_,-: 

'• _;;" -~-~~.:-. <-·~~ ~~:_~-.-~~ .. ~.;, ;\:;;:. '~.ih~~ ''· ., .. ,;~>;_;., ;". ... · •. <.' .•• \. ·, ·.-··- -;,: .!)'.~ ?::!:'.if·/·:. ~;:.;·-~- ">'.' "-_,, 
• ' • <- ' ~~~[,,-:• ,_ •• ~/-< ~::·'.~~·:·.,_ ' "' ".!./;.·_:;:~:,:;-·": -- -

~~~~~:~t;~1~~!~r.~l'.~1;;;;;;;:::1 ::¡\ 
··::si::::::::::.~n::·p~::~:~::t~t'i~~ff!i~~~-~f rc~~f~:~·:::i:· 
es un líquido, este tipo· d_e cromatografi~ ,·de partició-n se llama 

cromatografía liquido-líquido (CLL) y si la fase móvil es un gas 
el proceso se denomina cromatografía gas-liquido. 
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· ExiSten :~atrás d~.s:·~i;>rJ!l~~ --~e- cr<?m6t_og_l-8:f:ia. ·en las :cuales 

la fase. esto~·i_~TI~~~·~'··:·~,~ tin·::.a6i'.i·J-~\~ .:se-c1·as·1fic8n S:pBrte .de la CLS 
:~·· .... ;·· ·· .. ·· 

y de ·.1a·_ cqs:::p·9~_-:-... ~,~-~=n~t\J_~·a!_lf~~:;ú~i-~~'·:·e~ 'éi--j_i~~esa. de .. separac'ión; 

:::::.::füf t~i;ií~;;fi~¿ ~~ré·;.::·:t' .,,,,,, · , .. , ........ ,., ,. ·· 
-~~:;Y.~~c,.0-··:· ,~;;~_:'i.'-'_;;,~,; ·· .-,·,:· ' ~,~',;.;;,_J. 

.... ""· -- ,. :~-.:.~n::'.(0'{';"".' '2:~~;-, .~.:;;,,,,. -

,-,-:: .'t~-i·:~:;~ .. --_:{P~·i~¿:::'~;}i.K\-!%-i¿~~-;i. :·~:~/>_;:~-.::.<,:o: < <:.:, ' __ 
E; ~a·~i;o~atorsHa d~·:intercambio i6nico 18 fase esta-

:1;~~~~~~~~l!rl~1n~:t;~~~{);;;.¡::{:::::::::.:::. 
la: fase.: ai~vil1 (Y~); '.:'.~-~;~--~~s- ;:~~-~-ri~ se :-i~'t·et:~~~b·i~~ p·or l<:>s --aniones 

de ~a-:m·-~:st'·~~:~-.:r~-~)-_:"'.·' -~-¡~~r~_~:';.-~-J~:~~-~,, se .a-r1-i.Q. 

n fe o~- ~-.' -~;i·~~:~,~-·-··r-~ ~,~~-s en.;tB ~-~~>-~-~-~-·:::.~:'.~-~~ 

R ... 

. .. · .. ,.. .-., . 

do sit.io.s:·de intercambio negativos (R-). ··Lo·s .. iunes.•de la fa~e m.Q. 

vil (Y-i-)' y muestra ·ex+) son cationes y su intercambio puede repr~ 

R Y.. + + 
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La .~~Jla'rac·i.6n.~·.se .. bSS.a ·sobre le·· fuerza de-. las:- interacci~ 
'>: . ..:'" 

ne s entre: los i·on·~·s·.:.-d;'·,.1'á·:.··~~-~s f'~:~-= ·y.,;·,ia·;~ 'S:i tioS ·;'de~:·· 1~·teiCainbi~,·. 

Los i 6li~s· ;q·~·~- \n· t-·e··r'á'~:t'á~:i.:.:·--~-~~ti'i{~'~cn t·~·~:-co\1:· I~-~ .::·~~:¿: ~·~\\¡-·~J:L~ ~e ~-c_·a·m-
·_;_);::_-1.>::·.:_"· .- -'""""- _:·,"··- ~~ ".i"' - -j·"· !1 

b i o ~e : -~-~---~--~ ~--~:~-~-~;:;'.~§~~~~;'.:;\m:f~'.~-:€f'.~~-~}~{i;·~~~J~~-~/;~:~-~~~-~~: q_~ ~-~-; -~-~ ~--~~--~:---i ~ ~-e~a_c-
cio.ne s - f"ü·~':~~'.i~i:;·t~~:/tift~i¡i~'~~i~~A -~~-;:f:~~-::·. _-.·:,':·(:'.-Y;·. 

- '' :._\;~.} '.,:~_i;( .. ::_::~~~-·.:_ ... :_~ <'.''· :: ;. -::: ,.::«-,., -_ 
- ~---- .'i;;:/ 

. ···-~-~ l\::~;,¡ F·.:'.· :-,:¿i{,;'i- '/-.:', .. 
",_, · · ~~~0·.{:~'>,~'5 .. i:~~~.¡~~i~,. ~p·l:~c'~·_ ."a ~,-c_O_mp_l(e_f!5P-S "ipO_i-

cos •. (4Y::/-";':,/'''''·' :;'?; .· '"'' ' •·· 
o<·.:;; .. -... -.. - ,._,, \".::.-}\:·,-·;·. 

:~,u;~~~~~; é-~::~i~l.~~.·1~~~-c,.'.~7'.\::..-<·.~-:~~~~c;;;-·... J~-~-. ~-;-_.e-: . - . - f.(·~ 
- - - r·:-; 

•·. • .. "'~ '?fü~§l~~~~~t~~~it~~~~~it~;~~' ~~:i1,~~'.i~."(~ª ,:~,~?&~~y,~ iifü r~~ 
·e~~ -~ri·~-: ·sus tBnC iB' -~··po liiné ~ic~· oq ~-~ éO'ri fiene'.- h:u~ei~s~~-::_:,P_~:~J,~:-~;~e~-di.~e.n. 

siones' ~&f~~i~'~~}-;if~~;~'~i~ios~ c~yo· támaño n;oie'é.~iJ1i ~;,, 'suHcie.!!_ 
teme_-~'i:~~j~p-'.e~\í~~~·~;~~~~~-:~·~·é .. p·a~·a·n ~~de :-_i~ -- fa~-e- móvil - -~~~?~7~J-~~~;~~rf~:~_-'-~-~;- -
l~~--:"¿~:~---~:l~:~~-~ ~_t~s>:~~~{~-~-~Y~'_S. grarid es, que no se B~:~-~f"~~·:'.\{~:~ ~-;,-~.\~e .l'o s 

;·'·," ,._\·:--

po:r_?s ,:_.:-~--~~~~:.~:e:_~~-~·!,e·.n .. i~, fase móvil y no son ret_é,~_·i~:~·;:.:~- Es,t'e mét.Q. 

do, es el'.":m&S\'~Pf~'Pi'8do para la separaci6n ·de n(~z_;·~·~~."-e'n i'Ss cua

le's -,.lOs· ;:~'hi~·~~~~:' ~:J~r.ian considerablemente en t'a.mañ'~;::'.~6"l.e·,c~iar. 
L~ ~·fasé ~n:¿:~~~¡~---- ~:~ -la. cromatografía de exclusión -~)le~':!_-_se·r_ c!.iquida 

~·I:;-~ _ _::imp_ortante hacer notar que la CLL._tiene_·-dOs'_·variB.n~

tes: a) Fase Normal, donde la fase estacionar'ia··.-_é~S: _'un;;:~ii~--~-Í.d~ ~~

lar (agua); mientras que la fase móvil es -~etB.tivB:m~ .. f'l:t.e: no~ polar,. __ -

(hexano, benceno, cloroformo). Este modo d~·-,ope'i'~;c·i6ri es Usado -

para separar compuestos polares que son diStr·i~uidOs pre"_fei-ente-
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,•-• >• ' '. 

no polar (hidrocarburos) y la fase m6vil .,''pela~ (agi.a'; : ~,etanol:, a-

cetonitrilo) hablamos de una Fase Inver~~. '(4j. 

La separaci6n se lleva a efecto en una columna tubular 

rellena de un sólido poroso finamente dividido, el cual puede ac-

tuar como fase estacionaria propiamente dicha o como soporte de 

una fase estacionaria liquida. Tambi~n se puede efectuar utili-

zendo como fase estacionaria, papel filtro o un sólido finamente 

dividido colocado en forma de capa delgada sobre una placa de vi-

drio. Estos tres tipos de cromatografía se basan en los mismos 

principios fundamentales y se conocen respectivamente como croma-

tografla en columna, en papel y de capa delgada. (5), 

CONCEPTOS TEORICOS DE LA CROHATOGRAFIA EN COLUMNA 

Separación cromatográfica. 

Para lograr una buena separación cromatográfica se deben 

-seleccionar las óptimas condiciones de trabajo, y para ello se _re

quiere un entendimiento de los factores que controlan la separa-

ción. 

La cromatografía efectúa la separación de los componen-

tes de una mezcla por virtud de diferencias en la distribución de 

los componentes entre la fase m6vil y la fase estacionaria. El 
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equilibrio de esta distrib.uC16'it .~e:.·repr~senta '.Por.- el· coeficiente 

de distribuci6n: 

donde 

concenti8.ción del sol u to en la 

conc~~ tra~i.6'.n- de1 tiOlúto en 'la 

En la separaci6n crom~to~rAfica-puede reconocer~e dos 

caracteristicas principales, la prime~~ es la"migraci6n diferen-

cial de los componentes de la muestra que se refiere al movimien~ 

to propio de cada compuesto a través de la columna. El movimien

~-de las moléculas del componente ocurre sólo cuando las molécu-

las están en la fase móvil, entonces, la velocidad de migración 

es inversamente proporcional al coeficiente de distribución. Por 

tanto, la migración diferencial depende de las variables·. __ e_~peri-. 

mentales que afectan la distribución como son la composici?.t\ .. de. 

la fase mbvil, la composicibn de la fase estacionaria; l~ 

tura de separacibn. 

Los componentes con alta distribución en la fase.estB-

cionaria presentan un movimiento lento a través de la col~mna y 

de aquí que sean separados de los componentes con distribución 

baja en la fase estacionaria, los cuales se mueven rápido. (4). 
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Debido· a la· J~t-~
0

n61ón\-',~1aS zorias· ~~.¿~~-é?.~/Á·r~·~~a-~:-se m_u~· 

ven a través-·de ,·la· c~i~:~-~-'.-~~:~,-~-h~\'.\·¡.¡·6~i~'.~·d:: ~~~~,/-_q·Ú·~··_>i~::;.Yé_~_ocida~ 
de la· fase· m~v~l~~~ f~~ ~~~'á;;,~;~~~t~cigrá~l.ca'~cs:~¿¿raC.t'e~iz~ll poi 

dos ~ed·:i:'d~;i>d-~t>_r-~'.~-~-~~t6~~-: ~t'h\':~~~'.~l~-~~,~-.:- dé -::r·e·t'~'ri~·ió·n'·"--~Vr-j:;;·y-_·(e(' t::1.-em

Pº de ~e'l:iind6~·(~~)'~;j:!ÉÍ'' ~~iri~~~·d~ :l.a 'ias~' ~~~{i Jécjúerid()' p;,~.' 
e i u-1 r~ :.~ n~<'.~¿:~i~~-;~:J;~·:.~ '~:;~Í~~J4:b:f~-~n~ ~::~~~~-~~:~:~~ !~~·f_i~~-~:-~~,~--~-' · i"i am·a »:-;¡º i Umen 

de -r~-~~--~-~{6'~;:)~~·;:~;-p'~; i:;i~~:~ i; 'f·p~~/t"~\'~ ·:··~~-·:-¿'~no ce --c·J·~b. :: th~;~m~~-~;;~--~-;~~::·;·~-'~,e ~·~ ió ~ ' 
,:~¿,'«'· --,;·,;,;~_;·;·:f~:L-,",'-".- <·.<·,···· 

-al- tü:~mp·~:;·¿·ran ·s···~\l"r:r.·~rd o'~ ·¡fe:~~d é'·::'úl"-: in ti~d u~.c-~6~\:~,f~/i¿-~ ~'.u:e·~·~.r~~/~~~ -~-~ 

~ 0: ~-ú_ ~ ~ ~::~- ~ ~~.i-~-~-i:~~ ~~\;~~:~~~~t;~-:~ ~,~:;;~·~-~: ~~~r ü:_~'.:~ ~~~~:~2.:~.ci~~~~~~~~~~~~i2~~~~~;_i~:~:;~I~~~~~ : 
La --me'd -i:~ i6~: ~'{,{~¿-ii t~~·:Td ~~¡:;- y r:~-'cam'O~ d~ i:·,.i; ;-~-:·'_'"~~ ::~:i"~'¡'.~f i:'·J'~';·;)'~:-~~TT~-~~~O t·o 

en -Q :u~~:'.~--~i~:(i:~ :[:~~~i~~~-'.~~;:f :~_·: ~-~k~~t~·i.:· en·:·:·~:~::: calti'~~~~-:i'h,~;~.~,~~i~-f~~~'.~~~~-~:::'~-~·- ~ ~ 

~!~:~!i;;~r!ll!~!~~~~~l~!l~lt~~~~l~:;:;;,, 
constante; ·_el:::_volumen·::de~·~retenc·ió e1a·ci"i:ina· ~~-i.'.ti:~Mp_o ;~e 

. ' ... '• " . , ._·_:'/•~_1:J;---"~·.-> '·_: ·'f.?::::·,•·o.,··--- - , -o-~·y\ .;~_;:;;:-~·· .''-'-
retencióit -pqr.:· · ~:~:::,~i: =·.·i:::~~:~.-~:~~~'.,~ : ·::::;º-' .. -.. ·. _ 

.-·.:".'.':".?" e-~-~::},_.: ~ó"\"=/-: ~¿~:·:.';x. ·;. ;,i' .-,..: . . 
f.,',_ ... ··¡• . .,.,,.-; •.. ,r(.~_?,: .. __ ,.~;.f\!:· ~-~ ~,'C-"-:~'~· ~-'?':;,,; ': 

·•·• • ~·~ ~ d~ .• ~i'.·t:~;.J~:.;:_f ·.~~~~;.·i.:d.··.:: .. ~.:·~~rí.m:j.······~· ·: ... ; ... ~.:.;~;~,~~~f r:: ~!:~;;:j·ú-
- ,, - - ,.,. -- ~.'-; __ , :;/;;.: .. ,'· 

"> _,_;;,~.-~ :¿;': :,\\~~::::~_}~~ ·:.'·..:_;-~ ·'~'¿ ·;-~'.~,:_·;,. "'•; 

eª es ·~1.~i:~f :i it'.~~~~~~qt~~~lh.[f J~}I!~~f !}J!~~:;c!·;;i:rf \ti:&t} :~·· 
tra, las ;n~~·l:é·~:~:i~5·~r/~~~·\'.~,~-~ ~::~~?~-~~~~~t~s:~:/~-i-t~~.i~.-~,~t(; ~~,:~~:;·~ :~~-ºª ~ ~ª!!. 

,,: • .{» __ ,,;; " . . . '. 

da ango-sta·~»:_-p-~~r-C>':~: é-o~~-,(O~~e ·-:~~·ri·n·~a~ ··:~ .· t:ravé~-. d e:--{8 :.:C6.]\;-~-~8;/es·ta b8.ri. 

se ensá'n~-~:~:-~-; ·?·É~;~;ó~.:-'~-~L~-~-:~ ;'.~:~-·~:~ a--d.ifer~fl_c.ias ~~- .1~".: -~_:(~:~:~_-¡:b~~:~;~n-;· 



16. 

Figur'~. No~ ·"1.')fesolución cromatográfica. 



17. 



18. 

das en un 

dará como 

de N y · L pue-
' - ,, 

de ser expresad~ ~~r. la ~iguiente ecuaci6n: 



donde H 

ciente. y 

H _= L 

N 

altura e_quiva_le_nte :de·-un· plato teór_ico (AEPT) 

En· 

·H es- pequeña 

Selectividad.-

medida por ·la ·separ.ación 

y est6_ en f~nci6n de los 

·. . ·' . 
: ... . . ,' ' ' -

- .. . 

19. 

La selecti.vidad de -,.la.- -~olúmn8--p~ede modificarse v~rian-

do el pH de la fase mó~il, oiodificand.o la superficie de la fáse 



20, 

donde 

Vs = 

K 

" ,''• ,. ' . - ·. 

~o, Ki· es -'d_(i:~-~t~me~te ~rop'?;ciO.~al.' a:l :CoefiCie.~·te de 'distribu-:...-
·-,--;;-:.. . .:. __ 

pequefios de- K1- indican que loscomponentes son 

poco.:r~~~-~n:{·d~~--~-~Q·~-.:l:~:··~a.se ·estacionaria, por lo que se obtienen 

s~P~-~a~.i~·~·~·~,:::~'.~ii.~i.~:n:·~i~~c··.~a~o-~es grandes de Kl mejoran la sepa-
. .· .'··, ··_ - . .·· .·.-.·.· -

rac_¡~O -.:pera:.:¡¡~·~-~º· ·>a.: -~-~iil·i~'is prolongad os. 



sis 

que 

21. 

ampliamente usadas en el análisis 

cr.Q. 

pa-



22. 

fa rmacéu ~~~o ~u.a.~ i ~~·t~ v~·· y-. c,u.a,n·~~ t.~ t-~ v~, º·ya.'· q lle." e.s-- s.encilla·, · ver-

sá t)1, ~en~i_b l.~':- r_~-p~··¿,d ~c1b:l':~;~:~:y:~.-·ba_r·a·-~-~-;; \~--~~:~~:f~{-~-'~;-;~-:~~:-~~-r'iílii·t~·~:._~:i
ca no es s~ :_:6~ic~_-;'.{~~p·~~ ·:-~·~",~·~~-~

1

í-¡-~~-~-{¿~·-:<-~»¡:~--~~·-\fti~~-·;.(~mtl:f~-~ ·:ea··:' 4·~ú.':"· 
• ·-, "<· .· .. ·-· ··.· .. , '-· i·_:. ,;:.:".ce< >'·-.< 

en áreas .com? í~ d~···~Nm·~;;t;;~ ~ 1.~"};;~tiO,f6,%t;f;f~ic~r'.:'l( 

Los primeros trabajos. de ~)~~H:~,j~¡:i1j~¡j~~~f·~~fgada 
fuerori reali~ados en Í938 por Izmailriv y Sc~'J~'!¡;~}t~~ ~-1 rrisutu

ta· u·crani0."no de Farmacia Exper.imentai''i iú~·r·ó~-Í~:._- t·¡;¡;:'~i:~·a t'uV·o ·aéep-
''!'.-' :.;.-::-;c.'<,\.,. 

tacib~~hasta la década de los so's con ·los~i:rabaj·;;5:,;ie' StaÚ y .c.2. 

-18borad_ores._ (3,8). 

• ····'· < 

Los.·adsorbeñte·s que se~·Usán niáS: c·óniun-mf!nt·e ·.en ·ccn·:·son·: 

silka. gel, ~}-~mi~a e Kies~1.s~ir; (~i~_{_r"~~!l~•¿;[~~é~"). Y. ~el;ulosa· 
en polvo, entre ~f~o~:.cái\' : ' ' .• ¿> \ > 

, .. :·: ··:_- f,-·./ : .:_'·:· .. · :, ··:<·:'·.:·,, . .:.,_."~- '· :,s<--· ·:/·:> .. '_ ·: 

t e:~;;i~'j1~'t2·~~ !;k~':i'~~B~¡;;.; d~':.~,,,;;; nlén:N:ºª~ºri . se .--
:;-'¡· ~~ nr -"'' . ::''· _ . ,.. , ,~·-

P.UCd ~!1. U:S~ f· "'pii·r·~~S:~:<p·~'~::;:i?~~~:"íri·á·~--~-¿'~n:y,~-~-i~lfie~J.í\C~ r·(i'C>'~é ·r 1e·s j1 n::, age!l 
·.·;.,'',' }'.2· ·e;,.• ,:.·!., -,· ·~· ,,.,.,,- - •• _-_,- ;~ -;- -.· 

te :aglU_ti~~-a-~~t-e /~-p~~: .~~j é-ñiPlo =·-.. _,·:~'U~Ú:a·t'~--º~d"'e}_~B i-Cié/ .... ~->B
1

f~Í:d6n ·,~:~~a~-~-
q u~ t~ng:<~~ ma'/ot :oh,~sÜd? ·yá q~e••lri a:sor~\bn'ek"~s~~cialmeE_ 
t_e uri ~ ·fe-~6,m'~-·~«~· :~~- .s~~·~~-f {~~~'~: ~l,'.··gi'~d~:/~~:/~-·~p~o,~:f_¿:~}ii.'.!~~p~nd~·:_d-E!l 
área .de-_· ~upe ~f ici'e: _de_f ~ ád_~-o-rbeOi·e .. /. d·~ .. ·:':.aq-U(_:e_-~~.~~E'~~·~~6·:s~~'.-P.O~ :- 1 o.~··" --

ad sorben tes c~~~~=~-~:;ño -~·e:·.'~~-r~'f~.;J:t']-~~~~:~;~~~~~;~~~:~~~i:~~~~~fi-~=~~~ 
los adsorben tes son de tamaño de·.·pá-_~_t:i_¿:~:~.~:~:Y~·:::¿~,~~~fi.ii.~·t.iA~~- ~n.! 
formes, por lo que es posible reproducit: .1á·~·-~··;·:Íidat(\1'·e ::úó~ ;Capa. 

"·:·, ·', '_. ,,, . 

(3 ,9). 



23. 

Para· efect~8r.~.e·1- ·le-~ar._r,oi10-- que .. en CCD- es· ei 'prOceso pqr 

e 1 e ua 1, la ·fase·· inóVi i ~~'-::~~·e·::~·,,~:;;~'~-{~c~~~-~:{::-~;~_ :i·~:~--~~-~-~~: ·'de · a·d_Sorbe'n ~e 
con .~i. fin· d0~ .. )1.~~-~~-~'.>-~:: ~·~~-¿-. __ '.]_~:\~,-~i-ar~~:C;~i~t-~.d~:;~\~;'.::_~:~~¿~-~i~:-:("~·s: de 1~ 

muestra; .. se,n~~~s.g~~)Y~~'.:~~~~Wi{~~··~~~¿j:tgi~fg~:tit~f ¡~·:~~!º::ci6n 

··::;,;¡;~~~~!f ~'i~l~ii~~" "1~~~(,;~~~;:::::. ::-
la' -iluminac~ónY'c:OnJ:1ü:z·t:~_1,tJ:"a;·~·~o1_et~ -~·e·st ·':'part_. e~ ai:mEú1_ t·e ·:·indicada 
. -~ :i:.7.: .-~~; ·,i~; ~;JH~i}:~:~~J~~~~~;Jf 0~\~~:~1t~{f:~%:~~yf :~;i:~::~~~-;;~~'.;,~~:,~:t;::~;-:;'.~,i')~~'~i~:~::f~\),c:.: · f~ .-: .. _:~-~ · :- ~. ·: -. " 

_ par a co.m p 1:1e ,_,_s to '.;J 1 ~~ rt:?-sc;:.en_ tes/·~-e n~o t r,o·~--C_a s.o ~;pu e.d.e_~f~-i<?_C a 1 iza r·s~ ro-
¿ i 8 (\ d-~~:¡:~~ ~~~'ffJ~;;fa!~o-,:-,.~~-~:·-~~:L:-~~~;:·;:~~~~.:'.,,_~-.~-'.~- , :<; '.:~;~:~~;-~Ü ~-t~~(º~ :-¡~-~ :~-~~ ~ 1 o r id as 

:i!. •:.,_'-'_-- --:;-;_/;"""- '---:-
º flúoresc.en't'E~S: ',\\: 

"'.";r.:-·.:,.o !~~f} ,.~: :.;-.:': __ ·. 

~~::~:~~:~'.'.:;~:it~il]!tllliillilf ~f tf ~l!~ti~~;; 
to puede ser id en tH:Í.~ad~.y)ó'(;c#~t'ir'1~~do l'~r, ~1'&~.i 'Ul~~odg .e':'p.es_ 
trofotométrico o cro~~tog~úi'¿~. c3). 

CRITER 10 PARA LA SEPARACION 

En todo procedimiento cromatográfico las condicionés b~ 

timas para la separaci6n se obtienen de une selección adecuada de 

las fases m6vil y estacionaria. En CCD el adsorbente m~s apropi,!!. 



24. 

Los 

Ha 

poiarÚad 

~io~~~e~j el siguiente 

en .r~laci6n·~ la actividad 

interacciones moleculares: 

-NH! x-) RCOOll)-011) -

> arilo >alquilo. (9). 

fico es 

El movimiento. de c8cia s~,~~~-~~Í.a en ~isi:ema cromatogiá

.úne ·.c~r;c}~r!.··~~i·~,~ .:~~~·~·¡~.~la~i:·:·~·~:~·~'. pUede usarse para ide!l 

-t.if-iC-Br-A~,~h~~}J:.~~~:;~~Ü~~:{~3;~~~~~~~~~nr.a~.ter1~.tica·. s·c. llame Rf el cual, 

es un::~:~T~i-.·:q:~;e:(iW~\~c~·.:J.:a_-r_.pos.ici6~--- déi compuesto sobre un cro-ma-

togr_an:ia~~4~i~f~~~~-·¡·~·~o·,_ y· .. s~ calcula por la sibuiente r~lación: 
'R-( :::· diSta'ncia recorrida por la muestra desde el origen 

distancia recorrida por el frente del disolvente 

·desde el origen. 



25. 

Los. valores. de :Rf varian.'de:a .a:' 0.99.9 
.e;:. :·::::,~.'?(~ _. - -·,::·---=-

~º .. ;.·_ .. ·· -·>>::. 
Las susta.nci~~-~~~:~~,,~-g·¡._-up·o-s::tiU·n"c'~·ó~iiá"i~s> ·~inii.Íare-s -~>los 

de los solutos' tales cótt;o ·¿r:~1:ii;\;i~:~J"~i,;,s''o :~w~~Ú1~;. i:~e-

::· ,:·:.::::::::: :::''.1f~:1~i~,~~t~f~~!~~JJ'C~ '"º'" '" 

::: ::. ·:.::::;¡t~~~~f ~~f~!l®t!~~i~iYJiM~t~,t:; .. 
::.1 ª:::::~~º ·~AE~~i'.~t~1:ifü~.~~~J;}~~~[~:1u}5r_r~}n 1~~·:J:c1e::::::::d 
de s~iut~'i~e'~~;;;{adt'.f¡~~~~~úed~ :ex~~.,'~~/se •gráf .icámen~e •por la. i.so
t·e-rma :·de ;~·dS~:'~d-{6~·>~':.'.'·--,-· 

' . _, ::~:; : 
::;~> ,_,: 

~~,:~8: _-¡~·"¿:t~:~·~a ·ideal es una )inca· rec:ta con pendiente -

igUa~ a. úOO~ -~:_~~:~ s'~ -~-bt1ene al graficar ra· cpncentración de so

luto'»en l~---f8'S-'--e. éstaCionaria contra su concentración en la fa.se 

m6vil· (Figura No. 2), 



26. 

" " o ... 
" .; .... 
o ..... .. .. 

" " " "" o ...... 
" u 

•O " ... ... 
u .. 
" " .. ... " " .. 
" " u .... 
" o " u .... 

d~ 

cae o se 

sino cÓ!!.. 

li 

d~ ·separaci6n y detecci6n son 

con mezclas de compuestoS químico~ 

, ya que una mezcla compleja es som~ 



que se 

se.usa generalmente 

vil de 

del 

soluto-adsorbente eitAn 

de los grupos funcionales. 

del soluto con las fases m6~~1 

tribuci6n entre las dos fases. 

27. 

El éxito en la cromatografia en capa. deÍgada ·d~pendí! 

en gran medida de la selección adecuada de la fáse m6v-ii' Por lo 

que deben considerarse algun_f!.S recomendacicin-eff:-~ 

- Muchos disolvent~s son higrosc6picos y .puede~ ser 

afectados por la humedad, por lo que es convenien

te alma~enarlos en lugares secos y en recipientes 

bien cerrados. 



28. 

- LBs condicioneS Y- duraCi6_n de·· alm~_c_énaniien.to púeden 

causa.r det-eri.6-ro- ·:-~·~-::10·~·~_,_¿'~~-6~-.Ven-~·~~-~-·»,;jl~,r';:_ io q Ue __ debe 

procurarse _no·:~~-~¡:¡~!'~~-;-~ ;d fS'Oí v·~n:·t·es< y iejos ~ ·, 
·'·~-~·:.'<; ,.,_·;' -·-,:<~.--'- ;::.__'·:~('.:~·.«:· ,,, ,·-:-·-_._,_\-.: \:· 

·.'>,: :"<i~.:::;:.~.:.¿~ :/~o,'_ :·;'~ .. ·<:~-,-,. _I;'(~-:,>;, . 

-::ªm:::~;1 ::~-~~~~;Jiv~;rqu~r,~~ª·~1te~:z~·eat'd·:.id~;be¡i:.:.~~1a~:.;m~•e'.i•z;cr1t:a: .• ~~::.::-
que ,;;~~ifÚ~:K;i' 7 

·· . · 
. . ;:_;:;;·. :~;-~> ... c.z: -~~~~~<''.7-~~i~-.)f> -~_,,:--~"'·: - ::-· 

--~.{-;_:,~,~·: ' - - .. ' ·. -

- La··me~cla:· .. ~.e;E~ª°;~,v::.t.~~;~~;;~;k·;•S~K~r~:~~{1a(r,la.s ve-
ces,_: _Y ~_,,-_q ~~:~-- ~~e~e-··.v ari~~~~l_a-=::_c~-~~P~_s i_-~ i·~n~-E!- ~- -.: ~.va~ o~~ r 

se algu:a'd~~;:s-¿'~~;:~e~~I~-:~{i '~{~íj'!ft5~&'~~;~.cr~ ~ 
matográfiCa;: Ó ,9); 

;,.,, 
'.-=0:,.·. 

con trol . so.b.·re ·:los .. ~~e ~_ore_~ am_bie~ t_a.le·s· _:·~~~ ~·~·~~~~~/;~-i~~;:~.:~:_ri'~-J~_-.:.~:i·~-~i~~-~!!.': 
ci6ll "de la '-~-ii~·strá, · asi coino. Aur~~te ·el' d~-s_a·~~-.~~.~'.~~f~~~~~r1.;~~~\·.~~~\0~g.r!!. 
ma. .:·:;:.o_-: :~i·'.~~:.L~~j;L;·:~-:-~ f-: \.·~;,;,, .. ~:· · 

:; .... -:~, .-, .,. " ,. . ' ,-.;·,;:. ·,, .· ..... , . ; ~:z , 
-''.: · ... :.\: :.;·:~.' ··: :;".:· :.~<-:~~~~:.:.~· ;~;).~!:{~/-? ::,: ::jt ... ~~·'.~'.\· 

-·---·;-----~- - • ,_, ___ •].~-·- - • •••••• ·-~'·:-_·. :_¡;,__. ,··::::::_~)~~:!-'" :·:,:·' ·.!,·~-!-' :·__:~ ::~->· ;~;'· 
:. --.::.:···'.~-~ E;?::~~~t~l~\~i!"~~~~~~fiJ?i~~,;;;~i:iu1í~7~~1~~-~:-·~-¡f~st~f ~~~;~~-nod1-~ 

das ·ju to .c:_c>rl, ~a'{fr;.:cc>nc>.1:.i.c1_~· p~ra•4ompcii~a~ ·~~~. J:,:1~~i~n~s prod!J. 
:."· >·.' ·., .. ··:··--. 

cidaS · ~r·. 1ó~··-.S:is'llfe·~~e:s ·faCt.ores-:·;· . 

... 



29. 

Grosor de la: capa ·adsO.~b-ente~·-."E,l fif --varia: :cOn, el-. grosor 

de la capa .porque el flujo de la fas'e ~·6~ú>o 7 es igual en una CJ!. 

pa grtiesa que en una delgad~. .. 

Humedad de la 

' < -~~-<·- __ ,, .\/ 
capa adsorbente. El ~~ri~did~'de agua de 

-·:: ... ·.:" .·.·~<' 
un adsorben te afecta la actividad, por co~s~g~i_en_te.·: ~féi:t~: ~i Rf 

y la resolución. 

-.. -_-/:'..: : .. ·. :,.·_-·_,,:_·:_·. ·. - ' ' 

Saturación de la cámara cromatográft'c'a ~-:.--p·~-~-~i;~i~::~i:.~~~~--;,~~---: ,,· 
producibilidad en el valor de Rf es necesari~~~-~~-~i-f~~~~~~_.§!!'.~;~~~~~-~~~~-:~ 
matográfica esté completamente saturada con··1a :._f·á·~~ >~"l,:·~'.-:fi~f-~~~:-~-:".! 

- -·-;,; ·'-"-~- -, " - ·,,;__~:;~,:,._· 

i.o.of'l:Jt, •f'.;:;,~--

Temperatura. La tempera tura' es:,u,;:'f~~~:.~"~bt¡~t~:~ii~~;~r.!!.: 
ra la reproducibilidad del Rf, ya que un i~¡:reme.nto,en l~"·te~pe-

ratura condúce a la evaporaci6n del dis~}:e~;i~\'~i~KE~c~J;{~i~;i~cia,, 
un cambio. en él Rf. -•.'· ·•·<"•''.F';:'··· ·;••;-'·( 

•:);:t~ i:.:·:.:..\ ~{~ -:: ;, . ~ ,' 
·.-:~,:_--· -~·:.~ i.~<:~·_,;;:; 'i:-7:·~, ~~.:.r~ ;}:>_=·. 

N8-tu'raieza· del· adsorben te·. :~~·~:~:~·~:~i{~:~~-'.:;t~~i·~~ ·:~·i;~~< .. ·~i t!. 

maño de particula y el tamaño de por~ d~be~·'.:~s.Z~~}(~~J~%n~~ol en 

el adsorbente para lograr una separaci6n·,~r-~g~·K'~~~ypdu{ible, ya 

que ell<'s controlan las caracteris_ti_cas .de ·.:fllJjo,Ld~:::_l_a '.fase m6vil • 
• - -:="7'.~;~c:_-7 __ ~,,,ó-',~O:~~'.~~ -::._ . -

::"~~:>:·:'r-.-, 

. - ·' ,:'.·-·~.: .. ; " __ , '. ·.,·.:.· .. ·.· 
de la muestra puede afectar el Rf y la ~esol~cibn~~~uandci_ se apl~ 

ca en gran cantidad se obtienen zonas o manch~-~·_:_b·a_·/;~d:~~ que son 



30. 

de los 

la reproducibilidad 

cambiar la viscosidad y/o 



31. 

. . 

CROMATOGRAFIA .'DE l.r~QÚI.Dos'oE~ ALTA~ RESOLUCION .· .e CLAR) · 

1' ... : _,,·.¡ , ;>--· •... :;~,'::~:'· ~:· .. ::~·:.·~··" ·;:;:.~:\:.':. ;'.-' . 

. La cr~maf~~r..'M.~t~<IJ{d~1 se; ~úa'~e 're~lizú Por dos mé-

:::::~.: :t.t~:~::.fü:~t;1~m~t:f~r~~t~:f~;·l:Itti.~t·d~;~:~:::~.~:::.•:::il· 

;~:;'.~1~!!ti1Ji¡111~t iti11i11rii1t11.:;: 
grayedad produciéndoseapenas un~ débir;,presi6n;ejerci.da,por. el 
~ ~t~ ~-e·n'- ~:d· e-~·1 ~ .·-'~~se~ m ~V_ i i :·. q· u e --,-~~,::a~·;-~ ~-~'.;·.i: ~'. ~0 .~.~~.:-~~~:~~~~~~~~i~:·~() ~~i:~,~~~ ~'.~ 

"'"·,_·. 

v~nte se recolecta en la 

terminado volumen. e-- ,~;~--~~}{~~~,ii~'~=~< -~~s 

::,::::: .:,:::: ::: :::::::::~:¡f frf ti;;,;~1r~~ri~f iJ1 :::_ 
te de la muestra se ads~rbe. ~:;~~i'~";~~~rr_é;~iJ~~1$~~j~,í~~'.~iéc··;~··sv~s:~~{ ·-~~ 

·_:),~·· :::.~;-:}1);·~/ .. , '>•]i· . .'·'•• J:, 1¿~~ ,, . 
. ·- .,.. ; \{; .. ; \F~J)!*.f:-·. :·,;'.~:: .. :-:'·.·.>::.'.·.·/, -
'• \:- ., "' La cromatografia ÚqU'rci~\íe' ái't:'a. p~~~'¡{;k; ~tili'Z~ instr.!J. 

mental muy distinto 'c"Q"O~~~f:~j~~~;!Vf~r~~,~-~~C!~.~~~;;i~~~s-t<: mhodo 
· s~usa~ coimas de di&me::,r~'fü:,Ii_~,~1;~1~~¡,};~,~~j~;pia: 2 mm. re-

lienas . el 'e ,"m'a teÍ-ia les,, Cuy as.~:,Pá'fticlli'áS:~tie'neñ:~ un·-. t.aD;.Bño de 30 a 40 
-::: : :,.· -: ':~.:' '' , :~ ' :·;:_,; :, . .':· ;:;~ ~: ':':~. <:~;'.'::_<~::,;~: '.'¡: ·?/ '<;( ·-~<~~. :~: ':-«/ ; ' . ·. ;;· -

micr·as Y..; ·en oC~'sfofleS:_:.h~~-s tS:'·ci~~.;:·s:~·mf·~ra·;/ ~_ ::Esf.~ . tipo de columna es 

muy efi~e_z, -per_o .'Ofi--~-~~~-~.:~:-~'·Y~~:~íi"r-~~-;:~~{~-~-~:~~ia al flujo de la fase 
;.~- ::-, "'-: , ' ~ . ' , 
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- : ·-

móvil, o ~E!a tini;gr¡{~,~~idá';J~ ¡fresi,ón .??Po~' e~ta crazón; es ne ce-

sa r io ·em{;1~~ª r :.·f~:1.~~.~.~~~,~ .~·d~~:~_b:~-~--~~:-~~:{d·~~'i. ~~.·~:~;~ P.~-~~~'i§ ~-~-:~,~:~,~ _t:a'~,·-~·o·~_ \a ~m) 
fi-'áV·é·s. que hagá~ ffJii}ac fas:~ 'm'~A~~,~,~~a 

·-,·. ': ··-·----. '' ; .. , .\ .:; .:~ri):~ {o;;\L~~,~ _,., 

de la colitirióa; ' ,'i,,[ >,' ,, 
. ·-~- .... -.J;-; 

~~:~~~~;;::~~1~1;~1~111,111~~1~ri: 
:::::i:.;r~~~i~r i{~l~Íl~rti~tti~I~~~:::; 
riorO de. iB ¿·~¡~~~rii~·~ ·'.':~-~;~:~/: _d_e/_:'SU :·r-~p~~ticfg ~--~--~:(·~ (~-~·s) -~-,_:--

.. ·-· . <«-'.;..:,_, - - ,; 
':_:_:·_-->~-;:_:::_,'·:::>~ 

··A ;~:~:~-~~-_·::-d_~:~ q~e_'·-1a-. croma~og~-a~Í~~;i¡q·u·~-~la de ~ll:_a pre-

sión es una técnica I-elativamenie nueva, se cuent·a ya con num~ 

rosas publicaciones en_ la literatura química que ·d~scritien muy 

diversas aplicaciones. En la mayOrla de los casos, éstas con-

sisten en determinaCiones de sustancias cuyo análisis pOr otra 

técnica cromatogrllf1c8-- reSülta -m"Uy difíci1··0 ·imposiblé. - :E~taS -

sustancias son: 

' , .. · 

a) Compues~os_ iónicos, com~. a~inc:>~S~-~-~~· -'.:sa·~·c~,·; i~Or-. 

gi.Íni~.:is·,. áci_dos Jirgáil·~!=?.~·¡ __ e~·,c'~.·-._·~, 
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resoluci6n sobre o~ra~ fcirmas de cromatografia l~q~id~ __ so~-~ 

Las. columnas se deterioran poco a pesar d~-~u uso 

repetido. 

La resolucibn lograda es buena. 

Es ,reproducible. 

Los tiempo~ de análisi~ son cortos. 

Es muy 

;,_. ,. ·~ · .. ·-. - . 
·.·',·"· . 

El costo del equipo·;'.':~-~~ ~-~~::,'..~'.a~·u~_riá:~:"Y. ·de ~a· _fase mó-

vil es muy elevado, sin .embar·~¿_::.l·~:)i~-~'~r·S-i[»~ ._.~s-·.jústificable 
-.. · ' .. _-.. ··· .. , -

cuando el número de análisis po~ ~~aiiz~r·es grande o cuando no 
·.·: .-/ 

se cuenta con técnicas específicas para un determinado compuesto. 
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EQUIPO. 

il .instrumental apropiado para la croma~ograf la de ll~ 

q~id~_s·· ~e :·a·l~~ :~~:~~iUc~b~:·:-se perfe_cc;iOh~~:._d~S- ,a. 
~· . . 

pli~· ~~~~ d~:·_ell¿s en c~ento· a ·costo; 

En todo tipo de 

ces de índole general que 

trumento dado, ya sea con 

i~ea sobre la utilidad.qu~ 

son: 

a) 

b) 

e) 

to debe proveer un 

tras de operación. 



d) Sensibilidad. 

La 

lamba 

Caluma• 

C~mara 
de 

lny11ctlán 

/ 
fb~l•tndar 

Figura No. 3 Representación de los componentes 

básicos de un cromat6grafo de líquidos de alta 

resoluci6n. 

35. 



FASE MOVIL. 

piamente 

ción 

debe presentar toda 

fía liquida son las 

36. 

instrumen~al pro-

una marcada t:e.nd·e.nCia a disolverse en 

el liquido. s1· eSt05 g8·ses ~,~ g~siiic"-an dentro del instru-mento 

forman burbujas, pueden afectar· seria.mente ... el fun~ionarnient'o del 

detector y la eficacia de la colunna. La fase móvil se degasifi

ca- usando -vacío- -ci urf -bañó ultra-sónic-o: -· 0 
--
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RECIPIENTES DE ALMACENAMIENTO DE 

Se pueden utilizar· rec.fPierit~~. -~_;e~\,'~:~:i_i~~··¡; aCero ióoxid!!, 

ble o plá~ti~os inertes, de u~~/. ~~·~~;;iicd·~·~tl~~-~:·?:~·/1>}} 3;· i,it~~~-> que 

en la- mayoria de· los casos es ~~-f""i~,¡~~~;~"-~;~-~x~~-~~~::.-~~:~--¡ ·tadó: .. un dia 

de operaci6n. (5). 

SISTEMAS DE BOMBEO. 

Debido a-_ que los. ~a té.ria i:s·;~Q J·é~;S~--: usBn -~p~i-=~-~ ~-r-eí {eó-ar 

las ca lumnas. Usadas en --e r'?~·: t~~--~--~--;~~~-·:--~:~:'~~~'i'_~ ~~~~~--~-/-~ce:-~,i-t-~:~. res~1 U-

ción tieneñ un ta·m-~-ñ-o---~.e-:'~~-~--~{b:~T~·;:~~i~:~~~:~~-Ü'e:~-~{:S~~--~~~i~ ~~:~-~~E~-~~-~'.~ª 
resistencia al ti~jo ~;ª;~~Y'·f~f:~1~fr{~~fü~~~H,e.;'dtf;'u~ .. f1~~~ma•. 
de bombi.o que· haga fluir ,·la·:f as'é''.m6.vi1\'á\;urí:)f lujo ·irazon.able, pues 
de lo contrario" los :á~áil~·i·:~,:.,:-~~'i{'~=~j~~~·~·;{j~.~~~~·i~~::)t~r~·t:cr~~> ,,: -· 

, ', ~:;}:~·:r:r. :~:... :··, ..... . ',':-;.-; -,,_-:·-
. - .. , -·.-·;-~~[~.:c.'"'· ";'"·''':'' 7 Y.~-~:~f~:;, ;,'..: ,,·,:·:.: 

De acuerdo •:,,i,{~:?,~jk;Pif~t st c;:·~~~l·f~~n~;~namiénto 
de diseño se puede!' ¿~~~!~·~~~f;j;~i~~i~s~'~i?;<i.;'s';Ú¡,os de bombas: 

BOmbá-s: méC~~.~'i-·c:a~··:·: 
:~:~;;'.;:y·;·. 

~·c-~--o-~-=~' 'g_.:-,;_~~·~o:~_.:---,-_,_. 

B_o~ba ·s·~- ne-~m~·ti.~a·~. 
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CAMARAS DE INYECCION. 

Es.~a ·pár~_e, de1:_·inStr'~mento exige c1:1~dadoso -diseño pues-
·.· ... -, 

te que debe: r~-sistfr -~i't~·s ·'pfe.sioi:ies-,- tener un ·volumen pequeño y 

sus: cavidade·s:. ~i'~b~:~:--, ~-'.~';:;_i"~-i:~--~-~,.-·ba·~ri-das p~:)r la _fa Se .nióv_il_. Es ··en 

estaS Cámar8s~:~.:~-~:~~¡;,5~~~~~~~tr'O·d-uce la mue·stra qlle luego-es arrastr!!, 

da ·a la· --~o·i~-~·;a<· /'coff~f ::{:~-~;~~ 'm.odálid8des distintas ·de - introdu·ci r la 

muestra:· - -···-:::;:~:'.:~·:::·~·: 

PROGRAMADORES DE FASE MOVIL. 

Esta técnica consiste en- cambiar. i'a cO~posición. de la ·. ' . -, . 

fase móvil .confo~m~ -~ra~_~C-urre et.:,an~l~sÍ.~-. ·.P.cr_· 1c:i &e_ne;ral, se 
--- _,- ., __ .· --· -.< -.... 

utilizan 'dos dfsolv.eótes '.'de diferente ·p-olc!I-idiid :·y_: ~e-cv-~rí~ el 

porcentaje --de dÍ~~·~~~-kt·~:~ más :~O-í~'/ e:~.;~¡·.;·;~·~,~-~~·i·a ~birla'r'ia'~ 
~,:• ~ '<<:-:~:-:!·.>_:<?" ·'= -~;~>.::~.·::-.; .J" ---::·':, -~.:-,;;·.<·:'.·,.. 

_,_.,: •. ,_. 
:_:._·_'}:···· 

_-_ -~~~_,o-~-~~:~~:~~J:j'_~·~x~:~-~!:.~~t~:?~~\~·'h~~iY~:~~-~-~~~~1;~~·~·1+:~·r.~ g·x:a ~a.d ~-r- de 

fase .m.6v i·i ·:.·.~s .. _,.uri· ·.di~s-pi;~if 'i\~:c; .. ::.-~~·yº:·~bm:Pié"j~~>'.q-~-ti'.~-'p'~:~.d·e-: 'r'é:~-~l tar ··tan 
~-:-:.:-. .-:, -> ·:.,· ·iy:' :;>'" ' 

costos.o. coiD_~ :~·-i_;.:· ~~~·¡~~;~~-_n'~~~ -~i~rD? • . '.: Bá._Si:~·~:~;:~~~e,\h~y_-~-pr'ó-Sramad ores 

de dos clases·: 
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1) 

2) 

En todos sistema 

o gaseosa la columna es el 

se lleva a efecto la separaci6n de los com~onentes de la mezcla en 

estudio. 

Básicamente la columna consiste en un segment"cl. ~.e.' tU-bo 
. . 

de alg6n material inerte, de diámetro uniforme y_~~p~~-~e;~r~s~s~ 

tir altas presiones. De entre todos los materialeS,-·~1r:~-cerQ ,_in.Q._ 

xidable es el más usado. En algunos casos se h8 · usi:l'dO v"idrio ·de 

paredes gruesas, pero tiene el inconveniente de ria, pe_r_mitir_ co_ne"':"' 

xiones metal-vidrio herméticas a altas presiones~ 

La longitud de la columna varia entre 15·. e·m. -- y.'. varios 

metros el diametro en la mayoría de los _casoS_¡ :ent're' -~-y 3 mm., 
- ' - -_, 

aunque puede ser de hasta 9 mm. Con rt!spec_t'o<a.>~a-_:·f~r~á·'-o geo-

metria de la COlumna, por regla general-,· se ~.Pi~l~~~-~--~~:~·i·~:~---'~_e_c; __ t_a_~_ "'. 
(5). 

Los mat~t~ales usados para empecar.la. columria·son de 
'. ··' '. '' 

dos tipos:.· s:~perfic.~81.~e.~t~ ··.poroso o peliculai y t-otalmente po-

roso. 
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-=El adsorbente peli~~lar.·con~~~te d~_~artl~ulas ~s~éri-

cas gen~ r·a i~e:~'t·~··¡:ii:~:·~;~~~;~\-~;-n-b\~:0-~~:s~~~-;;_....,1/~\c u'b'i·~ ~-t-~-~~-: ~e-:: un~- c_a p~ -mu y 

:::· .:\:f ~~l€gii~lif 1ij~l~l~t!t~~~l1~~iif ;¡iJ¡~: •. \:: • ·::: 
mo ié e·~ 1~\~;t:~.iS:~fi ~'-t\:i:f;~~'.~~~:¿-~;~: 'p_en'e_ti:-'ar; .. a :{~a.:_:ca pa/ su pe·r f ic.~a 1 ·. p~ ~ º· 

··' J:-;;::;: .: ... _"¡ 

·n~~~ .. ~-~~X~-~~i~F:~··:f_~-!~·~p~--\~~:.<~~:~~~-~~-~~c/-::.~.~ j'S ·c·i:·o~atogr~fla 
en f8se ~ici~i'Ci~'-_-~e:;~-~i~ -;~-b~i:~'~1i"i.i~~:d6_:·--~~r·_·:·f~-i~a,.-_de·- dé~-~-~-~-Ó~~s- ade

cuados·~ ·-~-1_: .d·~~~·~~~-~-~ _·.·¡~-~~\:--~~:~:~.-Í:~::·:·E:q .. ~~if: q-~-~-: -~~ t~s-f ac¡·~~a ·_~-os s~-



Sensibilidad 

Ruido 

41. 

dad que tenga el 

po de muestras o 

Definase la 

razón entre 

muestra·.'que· pl-Odtic'e-. di.che seña~.·· 

' .. · .. _·.;~o.~,:::;'..;<·,··,·;__ 

Es _lá vai-':i.áC:i6n --~-~-.-ia s~-ñ-Bf .-«(~f' fÓ'_~~r·u~~n-~~-~que 

no eS ·at'ribuida a la muestr8 y,;_q~;~_:.:_'.~~~~-~ ··~e·;~ -Pro-
..: . ..: -.".' . - ~--·'' - . -:, .. --

ducida por fBllas electr~nica~-· .. ;-Y.iiü··ia~iones:'de fl~ 

jo o temperatura·, f 1 Uc_t~-~-~ ~~--~,:~-~--~:,~_~'. .. ~,¡.<vol t·aje. bu!. 

bujas de· aire Stra.pada~"-~:-~··¿r·!~~~--~~~-tor, etc ••• 



Linearidad 

42. 

Para u~iliza~ .. ~.~ ~eñal g~~erada por. el detector 

como una medida ·.cuantitativa,: dich·a ·señál debe .:.. 

g~ardar ~na ielaci6n lineai con,i~ ~~nc~~~raci6n 

cÍe la muestra, es~S prap·ie.dad se '.~¿·ori:~~e .:~?~-~---11-· 
nearidad. 

El intf!rValo linea1::de ~~n-·d·~t.~·ct.~r se puede defi

c~ricentraciones méxi-

r_egis_tr_o gráfico 

la sefin1'· rlada'~dr ~1 ~etector. Generalmente se -
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;eg~'.~t-~:~:·4~i:~~- ·:~:i~,~.'. r.~sp·U"~·s·r:·a::··-~iP)._d;8 ·'de_' i~ :p1-~m~- y -

. vélocidad ~~ri~ bl~ ~ie'i~J>ál':i~::{;\;. ~: 

ANALISIS CUA{Iifür~o·~~ ·d~L~i~~·rlr~f 'it;\n~ ;;•;• 
. r~ ~~- ... ~ ·":'.;};~·: :'.~~" ~¡,' ,;;~tf~:;'., .. ' ~'.~i~: ;~~~:~~r;~.-<' .::t.' '.~ .•. ·~~.~·-'.:\.i::~~ ... (~-.- -:·~-~-~ ::..: 

·::,':_·:.·~:, ~:·::~:~rt~t::.:;:f~f,'~: ... ~-~;-· ,.,::- :·. -~:·· L;' ~~o~atog~afia:1i9uida ~~·en e~~~ci"'~~a técnica. de. -
sepár.i~ió~·;y<n:~;f~~·.}{J~~'Ji~.i~'a¿¡~n;·'y '.aunq~·~··es;pos~J>le oÚ<?~~~ai, 
guna iri.fo~m~~J.tn1~de~~.i#;;·c~:Ü;~~Ú~vo;(e~:&~~e/il~~·~J~~p_r:;~f?l"equi~ 
re ··d~ "'Big·úrút \:·¿¿~i·c~\~-~-o ·~c-~o~aéog~llfica~'-p·~:r:~ ;·~(e_CtJ'.~.'~~- ·¡~\:,i~~'ri't:iii~~ 

;<;: ~~~ ' - . ' ' - . 

ció·n ce·r::·~er'a:·-~d~-- _un~·~¿·º.~~·~e-stó- d:~·t-~f\ni~id·i~/§_:> .'.'r_,;~:;· +i.'.~,~;,~_-\;~~:: :;r~:. ·.~ ,_ 
.O::;..;. " -•" -- •.',.',,,, ~::-:;;,/} '0}' :_./,n - :".:.-•• 

'' -~~\:+:;z,'.iJ~::;. :'~~~~;·~~;.:~:-.i:.':'~~>'.< '"... -·-, _-. 
·El anlilisis cuantitativo de .. m~ia~ ~~;;~.~~~t~~;;"r'Tieniprti 

ha sido fácil e fec tu ar· mediante'.- c:üa.iq.üi·er'.:~~thé-~i~'·a\~:~;~~~-t~g·r·á:f:t.Ca:. 
con· resultados· válido$. >"~.<.·-~_,~:~i~J-.\~} 

En general, todo análisis cu~~.Jie~ifL ;jgziividirse 

en varias etapas: 

muestreo 

integración dé las '~SCfi_a1e·5-

interpre~aii6n~e~tadlsti~a 
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La - terc~.ra-': ~t-~.~·a:·!/·i~té'g~~c_Jó~ de: las ,.._señales, s·e- lléVa -

a cabo por .:dfvers_a·s·:·:·té'é.01c'as·-:~qu·~:· Va'I-ia~ e·n 

exactitud.· Ú ¡Írop6~it'ri de 

na forma:·l~ ~·~·~~:~~{d~~?!d~~;~~ 
en 

ias · señ~"Í~_~·:-.,-ób·t~~·~1ei·~'s·;~-

c_uya aitUra ó_ 

vo. 

para 

g) 
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- . 

En el· cáléulo de,la .~o~posic:i."n selleva a cabo por los 

siguientes métodos: 

a) 

-· .• . ";;·~ :;-'¿;'.·~ 

a)·,,¿i~;¡ii;~Ún~ d'é 1;~~ :~eas. 
":,:-. ,. ·, ·.~·';· 5 ,. 

· . , - · · -~{Y-: -:'.5'.~fr,'--::t ·;.<·~\, --0: ,·:::; :· - ,,,- • ·.- • - • - -

iif 'ca1il>ra~i6~-e~i:;,;'ró;: 
::::.::.e;~,,-..¡:;:·,fi:.:c.>:.~< --·, ::.:.:- .~- ·-

ci ; '¡¡.~-~~~v~'°'~~-i:~b'n '1~1:e';.~(). 

Normal_izac:~;/.d'i~:E:lf~-¿~~~-~~·::e su~pne _q~e ·c.ada 

l~-- me~~i~·::--¡~ikti'~~~(~~~7~~ii~~:·~iJ~:~'-~:i'.i~r~~ep:ar_ad0;.'en ,.el ·;_cro_m.atogr!!. 
. ·--; -~-',' ~ --· !,:.;'~.·_: :-;~::,-.· 

"El. p_esf'.>.;:,:del·._m8te'r:iaf _én->cti8i(¡-tiiér8_-· de' los-:·p:ic·-~:ii. -~~ c~1:.. 

de t~rmi-~á-~dd_~i~_:l~~~~¡iZ¿:(~~~º~d ~i:-)?- ~~ ~- ··d ~ 1 ;--~ ic ~ ~~ {ó·~~--- 1~ ~-: ~-u-~a cu18 

total d-eiafÍáre~s d~ ~~do~ci~~C;i.co~~Y mlll~ip~i~and; ésta --

p~r .el peso t~t~l d~ ~tl~t~ ~~ 'h c~ntidad inyectad~. 

b) Calibración.externa. Consiste en· comparar el área correspon

diente a cantidades conocidas de la sust~ncia en ·le m·ezcla y 

cuya concentración se desea determinar. Se procede inyectan

do en el cromat6grafo cantidades exactas de la soluci6n del 

compuesto problema y se obtienen las áreas de los picos co-

rrespondientes. A partir de estos datos se hace un grá~ic_? __ _ 

de calibración en que se representa la concentración en fun

ci6n del área del pico¡ a continuación se inyecta un cierto 

volumen de la muestra de composición desconocida, se determi

na el área del pico obtenido y se encuentra su concentración 

' 1 
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por interpolaci6ri~ 

e) 

son-

que se 

tructura semejante. 

no debe ser exactamente 

es necesario conocerla. 

que 

que 

no requiere inyectar volúmenes.de 

además muchos otros errores col!'o p_or. ~-j~~p~~~:,"}.'~~~uperac~ón de la 

muestra y variaciones instrumenta.l_es~· .. s~· ·ven comp.ens.~dos porque 

tanto el problema ~orno el pa~rón J~t~rnq se_ ~nnliz~n en lAs mis-

mas condiciones. (3,5). 
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CAPITULO I II 

MONOGRAFIA DEL PALMITATO DE .VITAMINA A 

NOMBRES QUIMICOS Y SINONIMOS 

. ~ ·~ ·~ 

' ' 

3, 7-dimetil - 9 - (2,6,6- trimeiil- 1-~ ciclohexen -

1 -,il)- 2,4,6,8-nonatetraen- 1 PaÍmHato{Ar~vit; (14). 

FORMULA DESARROLLADA 

Cll3 CH3 013 

cu:i· o-c-{c11z)- CH o 14 3 

3 

FORMULA CONDENSADA 

PESO MOLECULAR 

524.86 
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Es el._6~~e~ .prepon~erant~ en aceites de híéado de pes-

cado. (15): 

~r~~:.~::/>-"--

•· ····For~i~<;J.~i:an~~ o a~~rh; pue<le ser diiuidaen aceites. 

La •forma l.iquid;5¡,"~;ü~.~¿;¡~~ d~ÚJ:~f"que0 vil~~;~\iÚ~·amarÜÍo el~ 
ro ~ ?~j:í.~'~;".~~~~.q;~~d~'.soliaifica¿baja;·r:efriger~';,~6~ •. Pu~de ser 

casi ¡~~~dr~ ;~.·c~o~ i,i~(t~);~ÍÜ(a~ ;~s,~adg; pero• nb, d·¡~~ fe:~> olor 

ni_- s~ b~·r_:'~;:·-}ª:~~:~-~~:~ ,;_:.-i~-: ~~-~~·s t-a ~·~e .:cu·~ ridO se- -.~~-p-6-rie~~'ifL·-~tr·¡~t r)~ :··1·~ 

1uz. c16 ,Í1>: · 
··,·:---'' _-i:!..c--''.,' 

SOLUBILIDAD 

InSoluble- e·n··_i{gua C? glicer:_o_i, sci1·~·~i~ e.n alc.~hol- abso

luto, metanol, cloroform-ó,- éter, éter::de petr:bl_eq_, grasa_s y acei-

tes. (14). 

ENSAYOS DE IDENTIDAD. 

A. Adicjonar TriClOrui-o de' ·Arít.irñoOiO; -·:aparece un color 

azul que desaparece .inmediatám.eÚe. (15,li}; 
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r.ango. de· 300 a . 400 nm 

nm 

{16); 

·_.·,,L~, fluorescencia de cualquier_ manc~f!;LQue._.c~r!:_~spOnda ·al 
,·- --_-,,-- ·-, 

retino! ·en los crhmatogramas obtenido_s 'co(l ·:1.~·:.mll .. e.str~·- nci ~e-~á más 
·- .'··· ._ : 

intensa que la de la mancha obtenida con e.l reünol· (Ú",17). 

RELACION DE ABSORBANCIAS 

La relaci6n entre l~ ab~orbancia corregida observada 

A3z5 la de la absorbancii·A3z5 determinada como se indica en 

la valoración de vitamina A¡ es cuando menos 0.85. {15,17).· 
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RANGO DE. FUSION . 28 e a 29. e. ( 14) • 

. . 

VALORACIÓN·. 
·---

' ·:':J(:~·'..:·. ;-'.-_: .ri 

~áPOri1'fi"car- .la mUest~·B cOn _hidróxid~ de· potasio y aleo-. 

· hol reif~Í.~;rÚ~·~·Úr~rÍte ·:io ~in~tos .. ·Extraer con he.r !'tilico; Pº.§. 

fei·r~-~~-~~\~}~~~:y·~~:,:'~~~~~--··:~·xt-~1~~~-~-; 're·µ~~cfO'áº c·~n ··a·gua .- ~_Tran-Sferir. el· 

eXtl-;~é t=~(?Bc.-.:~·tri·:~:á·tr·t;;\._ói'ulné't.-r1·c·o· 'd~·:.;· 2:5·9:·:_·~1\'·· ~oma r .. -una·,: 81 i~~-C? t'a 
--· -._ -;-_~- .,,, 

~ac·er-~ fa:s::: cfi1 ~-~-i~ ~~ ~--; 11~~~ ~~ria-~ ·. -~:~-~-\~·~- -·:9_§ ~-e--~ ~-r~ -~~a-:-,~s o\~:~~~:c?n '- :~ u:y a·--· 

c-o'-~~;-~:~--~,~-ª~t1~~~.~~~:~~~~~~~;-¡~~::~~~~Y~e-:-~3 -~,- _s ,_--me&·" ci -~;; :-v 1.~~iiiiri;~>--A~~~~·;ci ~~~:-m11-~ 1~-
"· ,_. •-,::_- ; __ , "·'-';, : - . ' : ; .'· ; ·: ~:: .. :_' 

t'ro ~ , · L~'·\¿·ltiíñ~~ .. ·.d'i 1 ~~:16·0 s~ h·a~e usari do e orna·· dis-01 v·en-te -alcoho-i 

iso;rop~i{~~ :·•···Determinar la absorbancia ~e '{/scil.~cfrn· a 310; 325 

y ·334~.n cí}. ~ri. '-

PORCION HIDROGENADA 

. , ; _;.; ·., -. '. - ,' ~~ .. ,"' 

Después de "h:i~r~g~n_ar.· _u-~:8 -~·1·1.cli-Ot~· de''.:1·a ~-OÍ-~ció-n ,obt.e-

nida para la vaiO.ra~'ió·~;~ .... ·~o-.~~~-~a-~,~-~-·e, .J:~·--~·~~~~~~; a~ú-i"·~~-~Í:~;:·adi'c·i·onar 
tricloruro de antimo~ió. s. ~\.• 'o~ la;pci~ct6n .~i~rog~nad.~• ~acer 
una d il uc ión. en a·1·co·t1.o':r:· 'i.:~op~_Opi.1 icO:::c:Uy6f~·S1{é'e~·tr·ifC-"f ó·n~»:~~ ti-meda 

. ,_ . .... '"':~-···-> .. r:,:{, ~. ~-'- , 

de vitamina -~A·_ ·sea-~l~~--.~3~~~·~ -_5·~~C&l.~~~-i :; :Loé"t~[;m_~--~-·~-~;j~~~-~~:-~~-~:l!!tPcias 
de la solución a 310, 325 ; ?34 ~m·: 



51. 

CALCULOS 

de 

de diferentes 

- EMPAQUE Y ALMACENAMIENTO 

preferencia bajo atmósfera de 



52. 

MARBETES 

De.bEú1 indicar- la forma'--de la-- v·it'a.infna~ .la substancia 

c~n~·:erva·~~-~:·:.((J~ .. :co0~ ti:~~~)-- .':-:~:{.:~;:~-~;~tj ~ _úi-s -~-~~~ ta~.c~:~-~ ·emp lea.d ~-s 
ººmº d is;~-~ªªri{~s%:nit~~1§~n:E~.: ~-4~~-qE~~5 "Úf.q ue·.·~·· ha yª 

:s~:s:!-~f-la!~f1;~¡ 1~~%tfo!~~-~g~~~-;-:c~-~~Í~'1:~yj-~-k0:~nt~!i~:~
1

:::::~:~. 
·~1 1ona·!'~s ·.d-~:~,~,·v1:t~·~¡,~~:~/ ·\~_1y;· :>:\'.-~,~~ ... ·:~i-~r_: ,.~;._.'.) :·.~;::>.:. ·-'-~) ·· 

.·, ·-:...-· ··~L~-::~:·_: ::...·.·.-.·_,-,•.".,-.... :,:.,._-.-.L.i_-.: -::_; . . :,_· .",_ "·-· º.\'.;~-, <' ··: ·.<.<.:· 
. ,.- ~ . )~:'.tf·' ~·~~;ú:~;,· ;~:~~-;:· ·:<;;~-~·:: . 

'· -~- -, ., ~uii/~j~{J~ci~~ll(~~~~k~~~~l--d~· vií:á~~'¡;~·-~~•es l¿~c tl~i
dad _ ü';ú'gi~~i~~~·~¿ffi¿/ de o'.3 ··~~.~; de -~o~~s 1~~-~s6meros ~rans 
del retin~l (~S-,í7). 

TOXICOLOGIA 

El ~uadro de intoxi·cac_i6n· .por vitamina:·-'~ .no·.-és fre~ 
' --· --·····-

cuente, siend~ nece·~ar~-a~. gi-·~~d:~~- ~~-~is ... ;~:~_;/:·:p,~-~-~~·c,~:';T~";·_c Se :,ha·. 

observado en niños' peqtieños'q~~~la: re6úia~ic-io'o;ooo r-300,ooó 
. . . -·-·.,·'.- -~-····'·<·, _._,, '>···''·'' ~:,',~::"'·-,\~,-,-

ul no is d aa dd eu 
5
1 t·-.io-ns. t .. ei:_or 0n ª,· :'.cd io 0s0i ª.-.·-··

1
.· ... ·ed.5e.' ·.•.·.·.· .. ···6P····o0

': ar' ;.·.•_•_.do,a'·\·ªo·'.-_):··.·.-.-.'u•:_ .. '.:d~··.·.·.~.-.: .. _·d;_:,~a-_._·-.·_nd:'_ ... e~.·.·,:•_'._es·-·, 'fo~-~¡;~ ,'y,: ~ Í g'u ~ ~ ~e~ en 
- . ~ ~_;·~ .. ~.---.·~ .• ·,~· ... ·~.·.:.~.::_~r .•. -.·.•.".: .. '.~:_ •. -.. ~ .. ·_c_;_--_.:~_: ... -_ .. ;_~_-.~.:~.~.-~.~.-.:.~ .•. ·.: .. ~---::~.~-··-·;_:·;_:~.~ .. º_:· -~-- :· 

,_,··:,,.-,·~·-, ···»::, .• t:l;::.:~~ «~:-,-•• ,,:_.:.~·"~<'.._ -~.: ;,-,(X;'¡','f - - --~- -

di a d u r an'te ~ ;~_ft§~~i}~-,~~;~~;~~~/~~~, ~;: :-~~.~-t-~:5~~~;~~~:~~~~= ~ s~~¿~~~-é:' .. " ~._' ~~-:¿2_ ___ . 

'-~ .. -- -

En .los lactanÚ~. '1oi;:{~~Gm'á::~~·0·fr¡~tCi'.itm;no~~. A• 

consisten en ·la ~·-~a~icÍ:b.h ·d·~ ri.ó-.d-~1¿-~·_:,~u{~-~;~A~-~~-~\:~«i~:;~-~>Y.:·_·d·~¡Oío-

so~ ~n los antebrazo&,· -p-it!s y c~bez'~·,·_·.~:~-~-~á-~, h'.~--~:~·~:~-~sp_lenóinega·¡·Ía 



53. 

" '_. ' : densificaci6n 6sea ~on ~i~ero~~osi~, ·~i~en~i6~~deic¿reci~iento 

6seo y en 8eneral, anorexia, 

de vi ta~ina A. en ':.·i"a .'s.~n&re •. ·se .::ha·:·~ob·~~·r~&-d~. ·.': .. ª.~,:ti,~~~~~~:i~d:~~<p·~·.~~i6n 
·:..:·' 

:::::c:::::::e:o:~h:::::¡::~~~::nr1:~·!¡~~~~;,i;}~¡}~·~;'f :;~~::O:l;:o:~~· 
::: · d ::::i ~::~ej::¡~~-~~·~¡i·:~iH?~:~~~f rf ·~·;:1~~;~~~~í~;¿~:i~~tt: ~m· 

;( < ,':·.~-:-''• > ,.· ·;.: :; '".'. ·· .. · ',' ;/:::.·_, \e' 
~lópe_ci~-, o. ~i-~_ei-Osfosis ·' re~ar·~·o .--_d~l .. C(e~i'~i·e·~to·,>: -~·~sr_,~sBmien to 
Cu tá~~~~:;·-:'._~;i-o-~-e'x1a-,:.y -11·~m-or-rasi-~-s--¡~-·, ~ri :·:i'~-t~~~·::;p'r~fi-~d-~-~ ~-_se· -ha . descri-:

t~ ~-na- .~~-cc.ión _ ter a t-o-&énfc~-~-~-~-c~~ -~-~·~~\{~~:~\~:~:\~~~/_J~_f·~~~~~iones _es-

queléticas en el feto. (10). 

CATEGORIA TERAPEUTICA 

Vitamina antixeroftálmica. (14)• 

Se sugiere en 16s casos de.·nictalopia, queratosis y 

sobre todo xeroftalmia. (10), 

CONTRAINDICACIONES 

Hipervitaminosis A. y ... pacientes: hipersensibles a la 
vitamina A. 



54. 

Por via oral: adultos 50.000 unidades internacionales 

)'iir dia. 

niños 25,000 :a so;,ocio: unidades inter-
<·-.·/; ;: ·. ·.: .. ·: 
-n~c;:(o~.ª~.es: d_ia·-

' ria~. (ÍO): 



55. 

MONOGRAFIA .. DEL ERGOCALCI FEROL 

NOMBRES QUIMICOS y SINONI;~~~; ~:;< ( 

9,10·~ S~c?e~'g~st.~ -l;s.;1,1Ó (19), 22 - tetraen - 3 B-ol; 

9, 10 Secaerg~sí:~i'é.'.~';7.t¡±.~.1~j;(19>\)i te traen - 3. - 01, ( 3B ! 5Z, 
7E, 22E>."°E;~.;~~·~¿1[~i?i1'~l:'.~~t~l. ~/gho\.,;~e~acóÚsti -s,1:l.óc19j 

_, 2 2 t
0e ti a·~:~··~i~J{J;;b:¡_:J~~~'.~~·~·"~·~~;~~;::i-·/f' ~·~,'i~ i~'-:~~~5.·~· ·~ .·~-:Z"2:~/:-·~ ;:_¡~ n ~.::.::~-~--~-~ t 'a :_>o 1 ';'. 

::::~~;~~~~i~·~~i~fit;Y;~~~;:~·~~i:;i;;;r~:::,:~~~ii~~·:;:~:~~~t.§~~i;;;;:}~:;\~ ... ·.·· 
::::::·~;:::~~f 1!f Iü;~:;~f ;;1ir~~i~~f it?~t~~~4¡¡*t1·•·. 

' , _r r, ~~ -,•·,C';;'O:.·'-:f-~ ~-1 ,:_ -•-, 

Fof tóa'yEr< l.4;i~ !·16.'17 ri:s > , .··, •· 

FORMULA DESARROLLADA 

... ····; ':q'", 

.. 

• .. CH3 

6
· ... H· .... • -~:: .. ~:. __ 

.. 
CHz 

HO·_. 



56. 

FORMULA CONDENSADA 

PESO MOLECULAR 

396.63 

ORIGEN Y 

del 

DESCRIPCION 

SOLUBILIDAD 

Insoluble en agua, sOluble: eO' 2-- partes de ¡;iléo~o.l:;. en 2 

partes de éter; en O. 7 parte-s de ·,cl¿í:o·i~r~~:·'y,:;~e·-~- ú); part·e·s_-de ac.!_ 

tona, ligeramente sol u ble en- a-C~i tc_s v-eg_~t~i~~-~:_.,- (¡~_-, i·6:: Y ¡ 7). 



57. 

ENSAYOS DE IDENTIDAD 

A. 

si6n de 

12;( 
una 

produce amari-

llo intenso. (Ú). 



SUSTANCIAS 

G. 

;:~'-."-:'>:.··->-.-, 

La absorbencia· es Cua~"ct"~~:-~~-~\ 

58. 

en alcohol 

' : _::_:·-:·_-.:~.-~:> -~-<<·-,·--~ 
ción que contiene 0.2 m~'g.'por-ml-de .hidro'q.ui_n.-O·~·a:~n>~lcoho~·-des-

hidratado. tratada en igual ·form·a. (15,17).· 



59. 

VALORACION 

El ergocalciferol co~tiene no menos de 97.0% y·no más 

de 103.0% de CzzH440 de_terminado por cromatografía ·de liquidas 

de alta resolucibn. (15,17)-. 

EMPAQUE Y· ALMACENAMIENTO - - -

- :_--.: ·", 
. . ' ' 

Conserva·~ -.el,- ~~g~~·a1'~:i f erol)"~n-,~';:~c{~t~-~-t'~-~Lh_er_~-ét.i_came11 
-te sellados, protegidas:. d~:-~:~:~-~--Í~~ ;)1 _·e1' ~-~\k'~~~~~_'._~-~--~~~,~~~~/~}~~-~ -alnla-· 

cenar -en lugares frias. (15,t7). 

Debe indicar la potencia del ergocalciferol. El ergo-

calciferol contiene en 1 mg 40 000 unidades de actividad··antirra-

qultica. (10,15,17). 



60. 

TOXICOLOGIA 

, El'.·ergocalci:f,erol a' .d0s.is altas· e·s.· capaz de. provocar 

re~cci~rl-~~~f.-~-<i;~-~r-~-~-~~-::~4~~,·:i.~-0 -~:es·e·nci~i~-~n te,.-.ª .ia -~·rod Uc-~--i:,6~- :-d~ .···hi-

pe7caiceÓ1ia; ~e. ~?n~{der~ ~omo t;~xica · m · d~sis .de .l.s~,ooo uni-'. 

dades .i~t.~.~~~·c;~q~~:#:¿ig~,. d~i<cró'>; 
-.-; ~<-~~:·2;.-, .;'¿;,__._ ;:'[;;, . • ::;~\~:°"··:. -'._:;;·h:}>,···:· 

La-.i m.~:;¡is:t~ft~n~;¡ c~d~¿ipa~e~ de •. 16 •tiipervi t~m,inosis 
D son dig~stl.~~~'J;;~~?'ff~~~~~§1i~1ali.~'¡. bseas. y nietabólii:as.'.''' 

-- ~;·,~~,~---~-,,-~-~:::--o':-:-.o:::;'-5~?~~~~: "·· '°'-...,_''"=- ' - ·,:.~.;-~ ,. 

·'Lcis~-,:-·¿--i~-~,~:d}-~·ri·:~·~;-d ·1-~e:~:t i vo~ san·'-- la .':~~;~-~,~~·~f' -v6mi tOs, 
~~ ·: ·:. -. - . . 

· el 18 r r·é_·a:~- ,~s=1~-1i~ ~~-:~ür;_--,:: p··~~~·m'er~ds·:··e-~ -. ~--~·~'.~·~~~-~~-> ·-· 
,,, __ Ó·=~'°- .. . - j ',. ', ;,.;L_ -- ,_,_~:f2~ :,, :~>-

: . .;. ~.-~;.•.:EI.~~ ~- ~.-L-- -:,,.-. -~~~,-~:;_ ' ·- /,>·_':<~.{, ~:\:;~:, --, -._ 
2. Los sin tom~s fer•t.~{'jj~:~Y ;,~/;~(ª\~,¡ 'consisten en la-

si t'ud -~- ·.·--~~~-~lidad \'UitisC"u1B·d:{m'Bfe·as·,· \~_f,~lea, palidez, 
"'-~,·.':tX:.':-?:,-)"-[a'"¡'" ... , . .--,, ., - , 

emaciaci6ri.; ·'.•·· '.3t:,;;·~:;:.~ '}~~;}~····. 

Los ~~~-~-tC:>ino_~_:: i~'.~:Bi_e_'g-; ~~ri'~':i~ .:~.l~_u,m·i~uriB, nicturia 3. 

4. Las ai t'eracion~~-: 6'~'~'as .. con Sis ten en osteoporosis, 
·o--'-'··----·--·-·-

revelabie .;ra-diol6gic-~.m~nte; - ~ p~~a; ·de la calcifi

cación de la metáfisis, se produce decalcificación 

de la diáfisis. 



61. 

5. 

Lá' ··~d~inÍ.-~t'raci6n: de· 18 ·vitamina D previene y cura rápj._ 

damen~e.· ef:-~-~·~-~:;~~~·--~;~:e:~-c~·~:~~~:c·¡;~ de-:dicha_.vitamina,- tanto en los 

·~n¡~al~~·;_riom~~en:·~irh6~bre~ 

···+,t<·;·i!; J• 

<:~~_;~~~;~~it_ti~-~·p·:r~~i-t_·~~:.~~ -~~~-!~Qu_i'ti~-~-~--~,;~f-ant_~~-,-Com'?~)~ __ ost_eQ 

· m~iac·i~---: .. ~:~i~:_,~"i~ii:~:: ~:~~" ~re~:~.hi"do~· ·y Í-á~i~amen_ta curados p_or la 

vitamina ncfo). 



62. 

CONTRAINDICACIONES 

La vitamina D está contrain.dicada en hipervi taminosis 

de vHam.~na. D' y. en .. jiaciente.s hiperse.nsi bles a: la mis.ma. ( 10). 

En. la prevenCión del' raquitismo, no· ~á·~· d~ 2.0 'mcg( 800 -,. .- ·.~'« ¡·. ·- ,:~·~ ' -.. " -

·unidades. inte~n:.cidn'~i~~x e~.t~~~a~é~n,~e :.v/:;" } . 
~-~ .. ~ "-¿~~~}~~~,~,~~;e; ---·-~- -~r~~;~¿~,;)_~~ .. ~, ::::_i: · 

En el• tiatamien to' del ;.;·~uitisinó y·os·t~·¿:.i1~cia i-·-o.-12Y 
• "'-"<'' C''•- • ••--':¡ ", :;.:oiO!' ,~.' .--... 'O' '- ' '.· • , • • ' ,•, , , ,.. -, ' • • ' 

a L2,5. lll~. (5;000·.¡,;5o;:goo unid¡d~s.int,erna~l.ci.{ales) 
di8r'.ii~-~~~t~;~· - -·----"'!-'-_y_~_,_ ,"·-

En~l t~atami~rito dé hipoparatiroidismo 1.25 a 5 mg. 

(50,000 a 200,000 unidades internacionales) diaria-

mente, (16). 



63. 

!oración de1· (>a1iñ1t~·~:o ~re·~ \~·it'Sin'i~a. "A.,·::t-re·ne :-1:-~···-~-~-~·~·~-~-bt~·:a :·i~ .. ,no 

ser esp~~if ~e-~ /. ·:t-nd?{¿·~dd~;·~:'d'~ --~·s\:'-~ bi l{d·~'d ·¡:;. ~-~--~-~~-l--!(:'.;d~:~- J-~-e >ei' tiefil 

po de análisis ~:0.'~~~i;~n'i~~E: (' ' :(.; 
. .: ·;::~~(:\. ,;:' '.- . ::···::~\,.'/ -->~ •,<--:··· 

'i~ cll;:~o el i~t~~o, para el an&~~~i~ cuantitativo del 
'-•:e:· 

ergocalélfe~·~·¡;:.,s~:~de~c'fibió un método porcromatografia de 11-

qu.idOS- ~-~;·,:.:a'i·;~·f~}::-.:~;~-~ti~¡{,h··,-._ .. -·.p~ro'. e~fe métO.do no .:Pue'de ser emplea

da·-·pa~·~:_~:~i~¡:~f:~;;~:_·;~~i)-;~-:go~:~~~¡~erol::cUando- es-~á en .tan pequeña ceE_ 

tidad;~~;[Ú'\;~;o~~~i;ci6n,, en,1~,q~e ad~~á~ hay otros prlncipios 

·Set ivb:~:'.~~:·ri\:~~~~-~- :~~;~p~'rc.i6.n° d~:;_. ap~~x-¡m8da~en_ t_~ · ·1 ~:·¡; ~-~ con respecto 
·'; · .. ,•, - ~ ' \ -

a···-1,(._-"".JtBDi{~B-,·~A-~-: '.C.OmO".~··e-~·· e1-::·.Caso- de.: 1~ -._SC?itició.n :_oral- para la cual 

-~e __ ·d~~:a·r:r~_-1~J:8.r:?_~_ .-~os- m~todoS-q--ue se "¿-~·~--~r-ib·e-n· eií --er ~iguiente· 
capitulo. 



dos 

64. 

CAPITULO IV 

PARTE EXPERIMENTAL 

de vitamina A 

solución de re-

del ergot<llc...ifero: se em1Hc;n1 

~' Fl m~todn de e romatogl'-ii i A en 



65. 

' " - --.. '- :--- ·. '· .·: .- ·,_.- --- ·' 

capa~del~ada~~.q~e:consiste ~n~una sep~~a¿i~n·j~il~zando~u~a· fase 

estacionari.a' de id.licá · F254 y un~ t~se ~~v~l ~¡c·~.;ll~~a~'[); ht~r •. 

( 
1 

, .· i) · • . i:L .. ·,,l"~.'.t~~;:; ... ;);c{.::·: ... ;, .. ;~: .. 
B) El' .mét~do de C.tomatog;;,ú~: de:·Hquidos/de',•,alta;:resoluci6n en. 
fase iriversa,:•en• el q~e ~~ Ús~:·~¿¡H¿;q~~;~:·~:f!J}'~~~ri'1~tak,'~:;.B;y 

~~:~:~~:~::~ji;~¡¡;,j~~~~l~ll~l~f ~~t~~~~:~!: 
para la·: _a·~ 1Úc-1ón'--.-,f~: ___ -~-e:f~º~-~;¡c·1a~?~'.:~~ -F~~c-"ooc-·;· ·--~ ·> -·--·-·-~ -' ~-~ ~~"~<~~< 



66. 



REACTIVOS 

Acetonitrilo Lichrosolv ·(Merck) 

Alcohol etl.lico a.bsolu.to., ·csai<.:.r) 

>:·.-:·~·.'\o' 

SOLUCION DE REFERENCIA :INTERÚ • • • 

:,::~~>J?: ~-~.~\/~·~;~;e·~ 

67. 

' '·--'. ;'",:>;"~ ';.'{:·~:·:~::1:.~- .... __ ··, >·:/::. (.; '.:, ·_ ., - - -
Pesar exac t8me1i"t:e'..:--a1r'eCi'ed'ó·r· dé- 500.:._mg:,'de ... erg"ocalcif e rol 

t r a ns ferir 1 os c·u·~ ~it { t~'.~;};~~~~~~!~·~~f;~~j~~~H~--~~--f:i~~-~:-~-i :~:~¿-~:~ iC ~-;·:;:ci-e· -100. 
;, .. ,;.:-,~. "'1~c~~ '~5.-:"~-----: ,r:' .'._; .. ':·.-;<.'.•.;':;.,:~. ~'. 

ml y disolverlos con 10 'mi~d"é '"il'.fóh"'ó'lfei:üÍ:c'o ~atísol.uto ;Y .a-forar 

con acetoni tri lo LichrosoiV · "·C~-~-~~. t~fü~·6ri'f ·~';;'múXf; 
-- ""·,·' 

~ ~ '~ .;~ :;o-_°'_ './'.>~"'~ :: -~:{~ ( _; 
SOLUCION PATRON DE REFERÉNcÚ ••. ;'.,; .,_. ;~ .;;,: •• ·s~E > 

>.:'·,_·:·-
-·._.:·.,.-, ,_, 

Pesar exactamente ~i'~:é~:~.1-~-~~ d:~· __ '42Ü ·mg· de p8.trbn secun-

dario del palmitato de vi.t~mina A c'so~99;&{~;I:/340 mg) en un 

matraz volumétrico de, 10~'m1/·'ag~~~~; ,7b •m1 de agua destilada y 
· .. _· <::·.. .' -- ./". -~ ::: :··. :: :>· -·-. " .. < .. : 

coloc.arl? ·e~·-:·_e_l::·._b~~~--l:IJ~.~8~-~~-~~·o·.-... dur~~t~ 15 minut:os: _·deja_r. en-

friar· 1~- 'é~\'~-Cf6n·~--;·~, iÍ'~~:~-~·~=~·>-~~lllmen c.on agua destilada. Tomar 
' -,,,, - : '. '. •,. :·. ;.- "' .~ .... - ; : .-.;-. ,. '.:. , 

.. una '..Bli~"~.6'~,~-~i,~i~~'.i~~~~\;YJf.'f~~·~--f-~~;lr.·.·~-- un matraz volumétrico de -

l00~~1G~:;/~~~f~~¡:~j~J;~~·i~;;,f:~.~~~f:~~tiOi~·;~·q_ JD~ d_~ ·la sol ucibn de ref ere E_ 

:::V ~nt::1.~~Z~~~t::!;~~x:~~:·m: t:::u::º V :::m:::t:n~ t :~~:s L~: ;::~ 
concentr~d¿n d

0

él';'eJgocaldferol :!: 1 mg/ml. 



PROCEDIMIENTO 

PREPARACION DE LA MUESTRA 

un matraz 

do hasta que la 

variación mayor 

e.iones de 

lny ectar" 

inyecciones 

referencia 

Condiciones para el 

Temperatura: 

Fase móvil*: acetonitr'i.]o i.{chroS.~lv: 

68. 

oral a 

pi-



69. 

Velcicidad de'fluj 0 : 2ml./minuto. 

Velocidad de. l;. 'carta (CH.T SP) 0.5 

Amplitud del pico (PK WD) 0,16 

Umbral de integraci6n (THRSH) 3.0 

Area de rechazo (AR REJ) O~O 



70. 

CALCULOS: 

U.I. Unidades intern~cttinalcs. 



71. 

. . 

LINEARIDAD .. DEL METODO PARA LA DETERMINACION DEL PALMITATO DE .VITA-. 

MINA A EN UNA s·d~uXI6{oi1~LiiÓR
1 

i:~Ó~Á~b~RhIA DE LIQUIDOS DE ALTA 

\;. ' .;i+: .Ji c<'•t~,~~~,~~~~}o.N') '.'L; ...... · • • 
•·•·· tk~~~r ~t~!;~~··~~:,;~;~~;i;;BJ·~i:l:: ;~la~ibn entre los mg 

ª & r.e.~.+·::ff !ff tl~;rf~;~~~f~~t~~~~~·1{;,.it~~~~~f~~;,u~·.:d·e~ e rm·i nado ra n 8 o 
de -caneen ttaciones·~~.-·;s-e?"analiza ron~~~p lace bos:,a-.. ~Os i que ... se les ad i-

·. · -. ·.'.'. :.:f : .. -: :?;,;V:/-1:.~~y .:~S;>\:~~l·,~:;;:·.:::·)·'::;-~q)::(_>~·FYt;~~;º.\'i~(-'<:-._~-: - ·- · 
ci_onó ··c.'á-n t"i.'dadesJ-~''c'ti_OoC.19 túi.;· de·1~~p·r'fñ'éi'pfo_ - aCt.i\rci-~ corres pond ien tes 

a ;.J>roxI~i.:'i~~~~·t~:·;~'i'?JaV\'~6?f:i6~2·~1iío'.~y i2ri~ de· la can ti dad etiq u~ 
- t-~d-~--~~-'-. <·<e~:~~ ¡>,_,·" • ~~~~-'.~~~:;:;::,?:~·::. ~~i- "~~_:::~-~~~:'.,::--·

.:·-~·~--~-:_:)_-.-_~:._·:.?;?~ .. -'.~ -;·-. -
. ::;:-_:_:-":o>-:·'.;~;. -

· l:os _'r_~suitá-dó~ se )nue.str·an en .ía Figura 1. 
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Figura No. 1 Linearid.ad 

~20% 

6000 

100% 

2000 

Ui .ADICIONADAS 
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% correspondiente UI Adicionadas* _UI Recuperadas** % Recuperado 

40 

60 

80 

100 99_.29 

120 '98.48 

" 

** de dos muestras por 



74. 

MITATo DE vrTAMINA A Eti:u~.I sotuc:i6¡¡ó~'~'¡; QUE rÁM~ÍilN coNTIENE 

ERGOCALCIFEROL; POR CRbJ~i~¿~~iG';o{ ~%~ióo~ iiÉ ALTÁ ,~ts6~Jd10N; 
-·-.-¡;,~:.;,:-~;:~i~:0;_·\~1l?;- ·-·· _, .. ~<'. - - ;,· .. ",-..... _' -,~~~.-;:t/' . 

_' :; ;, >·:•·C :l::f,~~i},,, ~~ ;-:,~~:~·-):·, • - : -~} <:,~ .. ~$;~<:~5 ··~:~.=· .: .. -• 

:::::::;1~i1~f ~~~~~~Ji~{;JI~~~{~1I~~{~~i~Ii~f ¡~: 
por dos analistas. 



75. 

Tabla No. 

EXACTITUD Y REPETICION DEL METODO PARA LA DETERMINACION DEL PAL

MITATO DE VITAMINA A EN UNA SOLUCION ORAL POR éROMÁTOGRfFú DE 

LlQUIDOS DE ALTA RESOLUCION. 
·:',:.,;,:-' , .. 

--~:.7:~. ,,,, .. 
¡ .. · 

% correspondiente 

so 
80 

80 

80 

ªº= 
100 

100 
100. 

100 

100 

120 

120 

120 

120 

120 

. ,._.,-· 
. ';.: .. ··· 

UI adicionadas* ur .re~,üp 7 ~-~·~·iX~-· :.~/~·~:~~~~~ .. ?~d.~. 
. ,· :;:<'.~('.e:·::: ;.(.;á '.,.,:~ .. ;,:.__ ~~,:. 

mi.99 , .?.ao1:ó9'/fZ:i~' ·:.foo.9~ 

fü[·lL. ""'··· -~~·71t~6~.91i~f !}If.:~-;6: . . ~:~~::.::e \ ;;.4Íú<iob Ef>. ;;;.; j~9.9i 
· · º4fi4:~!! ~ "</: 4194·;38 ·· :r .• ::, ·ial::6a . 
····4114;9a ···.··· .;,.46sa·i23•] ·~f::'/ · ·9a·s9 . 
4714~98 .· 
6776.48 . 67.76 ;48 

6776.48 

6776.48 

6776;48 

>415(¡5',5() · e ' •.] .ú·;i;s 
-.: ... ' ''-' " . 6782. 94. 

6867.85 
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Tabla No. 2 

REPRODUCIBILIDAD DEL METODO PARA LA DETERMINACION DEL' PALfllTATO. 

DE VITAMINA A EN UNA soLucroN ORAL POR CROMATOGRAFIA oÉ i.rqÍJÚos. 

DE ALTA RESOLUCION. 

Dia 1 

Analista 

1 

1 

2 

2 

2 

Dia 2 

1 

2 

XTotal= 4545.40 STatal 69 .11 

Reproducibilidad interanalista 

4501.17 40.17 

Reproducibilidad interdia 

llD = 4527 .95 61.96 

- ··.. ;:::::~ < 

Ul ·., mi enc~~¿a~as 

- - 4543 .• 55 

4477 .53 

4526.65-

4432.42 

4667.05 

4487.86 

4651.81 

4589.25 

4577.03 

4564.84 

CVTatal = 1 .. 52% 

CVA = 0.89% 

CV D = 1, 37% 



77. 

ESPECIFICIDAD DEL METODO PARA_ LA_ DETERMINACION DEL _PALMITATO DE 

VITAMINA A EN UNA SOLUCION 'ORAL POR CROMATOGRllFIA DE LIQUIDOS DE 

ALTA RESOLUCío•N;;: e;.< s_._ .. _._; __ ---·-·---·_ ••. --.•--- ·- -· ... _ -- -
... ,. --~ - (' ' 

·Í>ar-a: a:~t:S:b1e~~r :í~ espe~Útdd_ad dér_mé_todo se co1o<:a--
~;z.:.:'·- ·.':'""' . 

ron_ m~·e·~-t·~:;i',~:~:~~~;~~~;~i~i.t~·i~ ~~'.:.:1~.X~-~.t:~-~~f-~ '.~ · :-A:;<P.1.~c.~~?.:,~.dª~:~ .. ;_P

6

;<·ªº. ·~me.,_ -~-ta't::'~' de 

vitami~~: .\':'~0·ég~~~{~~Ú,n •c<l~~,1~ti',;durS:';,é~S20 diS:s y a co.!!. 
.:,·~ ... .. ;;•: .} :.~!. :~-~,.._· 

dicf~·ri:'é~: ·:~:~-b'i-~h~~f.~].'~:¿~:.h:·:. ~§1.~4-~'~,-~:~:~~~;/.~1 i,~§~:~~.\ ·/~·::·'.!?--:: >> 
·--· C·~··_;, :r_;·_: -·;;·,:::·~ti~~: -·-~---·---~-··.-.·~0:~~:~~-~--~---··-~_-.__ ·.;;.;:.: -·'. :;··' :-: ;~::."'~- "·¿¡~.· \5~.: 

·· '-·-:-:-~.-::-r;--,,.~ ~-:·:,, .- '··":.,, 0 - -·:;::- ::r; 0/:~~-~:;:--, ¿ ·- -- -C· -~-~~,-~;:~ -~~:~~~,\~i:f~: '.;--::•-..-

. ~- -~~F·?:~~,~·~g~'iJ;~_~'~,;~!~~·~-~~-1~i~t;~4~~:~i#Mi~~;;"~-º:f·~r:_i.o,nes 
amblen ú11e·a·:·:0n6í-male s ;_se-.~ a'ita.lizS'r't)ó~ ·cOn.o.ei-.-:método·:.~-désá rr·a1l8d o> 

- .. ···¡.. . - . .- - . -- ·' , - .. -~" . -" ._, ' - ,,,, ... , -(~ -,' - -- - ·- '. . -.- - ' -

Al ·-~·~·-l1'i~k~;~.r~:i.'{Jl~·,~;-.~~~:-~·1-~~c-~·ri,~:~ú>'.~·-~<:<6k~f{hi-~K~'-~~~'.:~·m'b1~:nt:~i~s}:~"-sé: __ 
•-O- ·o..·- ",_'.;-~_-o;;S~';"~' ··.{·e ".:'""";:,<e:.--~}' ·Í- ----,F~-.' . "; ) 

_ o b.t u i-_O::~u:~-~~f-~~~-~~~~·:~-~-f.a;~-~-',~~~~-~--~~~~ }~-_':~_o:~~~~~ d"bS:/;tito·~~:-~~~~'e S:pi{J1d':i:·e n t.es 

a los·> excipie~-tes •de. la• r6rmulaci6n/ ,~·. ~::~:~:;~;i;f,{~~\t::;~\~~;ti¡¿_ 
rentes a.l~s ~e~ palmitato de vitam\~a ~ y:de<l,~ re,ferencia;inter 

na; por lo que se puede decir qu~ .• e~LfÍ~.á~i~H}~f~.~~f!;.~~t~r.~~r~n~ 
cia en la deteccibn del palmi't'~·~:¿- -'_A :t.elF.cr:omatograma 

1'·";_.,:1.~ ",·-. :·.<,;/· 
~o;_ 3, -;:'.~'.•( ¡·:: •: 

.. )~<!-. - :r~·~{~,; 5:_.~;:}:> 
se:mu~stra en la figura 

:.-_4;,;-. ;\.~"--· ,~.J.\:- '.·:'i~~).'J:': -
:, ;- ·' •-. e ' ,,· ,·,,,.,_-' f'~') 

Al analizar la-, fol-ioú1~~-1¿·a"':::·~t~~:c~e·ri~iB''''eÓ~·::co~diciones ª.!!l 

bien ta les no_rmales ~ur(!n~~.6-~~~:s\i_¡ "~~-~~€~'~-~;!'~~i~~~01~ t og rama como 

se ve· ·en ·las ·figuras -5 y 12~ -~~,~-c· •. ~-~'~(:--.~~i:~~~~~f~~:·?~~-~5~ p~~iqUeños 
adicionales a los de los excipi~ni·e~ >._"1'.k,:·~·~·{;.'.lh'~~i·cf.:~·~e:-hubo poca 

degradación lOs productos. de degr~d~~:¡-¿n; ;¡¡:·~ :;;.~~~.rfferen en la 

detecci6n del palmitato de-vitami~~ A; 



78. 



79. 

Figura .No. 2 _:·cr-om~togramB obtenido para el disolve.iite. 

~~ 

l!f~~l~~~-,--r-1.-~~ 

-,_-·,-; 

Figura No. 3, Cromatograma obten.ido para el 'Pi~_cehO de la formu-

Producto 

excipientes 

Tiempo de retencibn 

0.55 

1.39 



80. 

~ ~ 
1-..:....._i _______ ~ tñ 

Figura No. 4. 

de referencia interna. 

* Tr tiempo d~ re~enc~6n. 



81. 

Figura No. 5. 

almacenada 



82. 

Figura No. 6. 

60°C durante 20 dias. 

excipit:ntes -o.ss 

1.36 



83. 

Figura No_. 7. Cr?matagrama obteflido p_ii):·.~ "la solución de .r'efcren-

cia interna. 

ergoeal~_ifer.o-1 



84. 

Figura No. 8. 

Compuesto 

palmitato de vitamina A 13.36 



85. 

Fi&ura No. 9. Crometograma obtep_idO··;(t"e·.1a .formulación· completa 

degradada .a 6Ü0 c ~·uran~~ 2o di~=-~.·~:·~:·.>~.·~·~·~.C~ó~· de reierencia interna. 

Compuesto 

excipientes 

p_r_oductos de degradaci6n 

ergocalciferol 

palmitato de vitamina A 

o;s3 y 1.35 

_1.92 

--5;47 

14 .10 



86, 

' ' :' -
Figura No. 10. Cromatogra~a obte~id6.~ata- ,i:.placebo almacenado 

a 60°c durante 20 diaS .. +· s~iución·:.;·de .-_~:~:f~;~·nc·{-a ióterna. 

Compuesto 

excipientes 

ergocalcifei"ol 

0.82 y. 1.36 

s.i.s 



Compuesto, 

producto de degra-dadbn 

palmitato _de vitamina A 

---i;47 

13.55 

87. 



88. 

completa 



89. 

'.'~·.?::e::,, .. ·_:·i: ... ,\;,:' ::·::_:_: .. ,: ''.:.', ·; ·,::::·.:»:~:>,--~ _/-'-'".' -:, '. -> 
de O. 2 -micr·as·,-~-Lm8 tra·z·;~Ki ta Sato- -~de :·.-1000 -ml·. ·, m'a treces . vol umét r i-

· cos de v~iil;T~o~ri>']Óféd'7º~~5~,,;ioo;'yccZSÓ ~í.; pipetas cvolumétricas de 

2 __ ,_ -~--~:/~--•. --_:rs·:~:~~-,~:Q,,;'.~~-;·1~~:-;°'~-~~~,-~-;~~:~~-:~:~~--~~~:~f~~é-t~ico de_ iooo ml., vasos de 

pre~i P._i ~~-~,~-~\~d-~>·-~-~:~---~---~-~~\\~.-/,~~-~-~-~~$~- :d ~ -'se}iaraci ón de vidrio ro jo de 

s90_ y ·2·sa·,~m'1:~-; ~m~-t-~·ac·é·~:~-é~fen'meyer· de vidrio rojo de 250 ml., el! 

budos ú 'i{~·~#;,'¡6.;'; r~pida> microjed nga de 250 microli tos. tubos 



de-vidiio:con t~~6n de rosia, placas ~romatogrAfifa~ Kieselgel 

60 F 25~--~ -~-~~·ar~_· ·de · ~'_1·U~~~n i · 'tU boa : d_e ·ce~tri f 1fga .- -

REACTIVOS 

' .. , .· ,:, 

Metanol Uva~;,1 (MÚC:k) 

.· Ciclohe~~nó;(~~é:k) '.; -· - . ····¡' __ ._,, '•" '• 

Sulfa't6 cle~~6i!Xó:c~.i~idi:'~ (Baker ). 

Eter;;.ii1_ic~?:'(]~k~h/ ·· .... 

Clor~f or~a\(B~k;~ >/;} 
Eter de_ ~¡t:~6i~~ (B~lcer) 

90. 



91. 

SOLUCION DE REFERENCIA INTERNA 

Pesar ~xacta.-m_~i:_~~-- ~-11-e_de~~r·_· d_e· 15 mg--.de ~~eta to· ~e \'i

tamina E _al,' .,s~,% Y·/t_r,~~~~-~_'~i.-_~\·o~_ .:~U'a·~:~~-ta·~:iv-~:me_?.t~ a·_._un matraz v.2_ 

1 u métrico .. d~·-.-25·9 <fui :/y;~.;i l~'~··ar_: .~a- -~· ,;1 ~~~~- '..:érin -;~--~~'~rioi··::~·va~o1 ·~- -¿·o.lo

ca¡. ef·m8tra~---~-;~~::.-·:un-ji8ñ·O·;_ ~·1f··r:~·~a,~;i~-~-,::-du~~·nt-~ ;l~-~- min~ti~'s. cOnce!!. 
... _1_._"'.1 :.,--..,:_-;-":-: 

traci6n + 60~~¿g/n;1J 
/• --;;·,.: .. -

">:·:-~--;·:;-~_ '. '.- . 
SOLUCI.ON ;~~PATRON -~-ÓE-·~kE-~ERE-ÑCIA 

' ' 

~ P~sar exactamente alrededor-·· de 15 -~~\~de: p~t~j6n .de~·ref~ 

rencia·· de ergocalciferol (40 ,000 lJI/m~) >y\t~ari:~'teI'J:ff!'s'du~nÍ:i t.!!. 

· tivamente a un matraz volumétr~c~ ~t-i~~&?~~~i~á~~~)~~ff·'~}1~vll~a 
volumen con alcohol etilico absoluto •• ',JºFº~~,·\':ª~,ic:6~~>~ 6~0:°UifeiL 

: .. -'.>:;. ·;·,::;<~i~<'.::t:: ~ '.;.:' .. ,. __ . 
:~;,:~,·:: '-~c." /'.;'::\{ ~(;~~;\\':!?{ --,'.o" .,_o,.r PREPARACION DE LA MUESTRA 

-- ~\' ·_ 
:,··. -~· :~-:·:. ·:::~<>.,. - h~> ·~·~ .• ,·.~··:.·.·.·.,:_:·::,,: ':~~: 

Transferir cu.anti ta.ti ".ª·m~_nt·~~-~-2~-:~·~\~i:~:-~ '~f:a ::~~-~í'J¿t6·~ ·: óra·1 

a un embud-~ de separaci6n de 500 mL 'rii~~i~¿{~'-,{~t?J~:~~~ran~e 
5 minutos y debido a la viscosidad d~iá ~Jiü2':l6n'~:~I~'a:s~r la pi

peta con 25 ml de alcohoLetilic:o absol~~~D:~~iiieL~:~ 3 por-. 

ciones de éter de petr6leo de 75 ml cada-una,'·agitando vigorosa

mente por 3 minutos en cada extracci6n -Y per~~tie~do _q~e la~ fa~ 

ses se separen perfectamente~ Juntar las fases etéreas y lavar-

las con 7 porciones de agua destilada de 100 ml cada una. 



92. 



el mismo Rf que 

par las manchas· 

de cada 

Fase móvil:* 

.-Velocidad-

Presión: 

Detector: 

Sen si bi li dad: 

93. 

0.02UAET. 



CALCULOS 

94. 

"durante 15 ~mi-

2.0 

o.o 



95. 

Relación iei' áreéi dé la·· muestra = 
Ares.del _ergo¿al~if~roi 

--~"-'---~----~-- =·X Area·de la referencia interna 

Relación d~l área 

u. l. 

x0.016 



96. 



l'igura No. ·13, Linearidad 

UI 

% 

** 

,/ 120% 
/. 

Cl 100% 

97. 



98. 

EVALUACION ESTADISTICA DEL METo~() PARA LA ·DETERMINACION .DEL ERGo

CALCIFEROL EN.UNA SOLUCJQN ORAL QUETAMáIEN CONTIENE e PAÜÍrTATÓ DE 

VITAMINA A. POR c~bfÍAToa;FIA ~E .LIQ~ÍooÍl 'oÉ ;¡{~¡. R~~oLúclo~. 
-:'{~~~·_:-~: ,., :e ,;.,:~; ,- '·. ~, ::~ .• ~r .. , .... -.--- "'<:':..;-;'.· -- .·_._::-:. ·., ·: .. ,.-. 

. • >· · :<.-·::2_-;: :,;r: .. ' ·;":::·' .. "-· _:.; \~; (}.:·:;- .. ,. - .(~·'.::,c.f~-~~-~ :,![ :~ .. · -.. ;'.{ .. ;~,-- /·, .:_ .. , :'.- :·:· 
..... · •. · i> ~~·,iJ~'~[fl~;:'.{fr.{m~'fti/~ ~~;~/~ÜJi'6k'!~}~l mé~~d~. La pre-

·• ;;~;~~j~~~r~l~l!i~!~~~~f ;~r:1~¡~~:;~:1:. 
da~ - 'd·e -.. ~~~-g ~-c~·~:·~~i-fi~~lf!;~p~~f~~~~~r~\:~~~~iri:~-~:;. ~-~':;~-~'~-~-~ d-~~lb;~ ~:i--~~-~- '· s_~; -~-~!!. -
liza ro~ '.:·9··-~~~-~-~'.~'~-5-: .d·~-~C- ;/~:~dt¿i:~/; ~~ .-:· d~~'. dÍfeié~'tés·:·d~a·s- ·por - dos _ 

:-:~:'.\-:·~ /:··:?;;~· ~· '.L~A-·,' analistas.· 

Los.resultados ~e presentan en.las ~abla~ 3. y 4. 



99. 

Tabla No. 

EXACTITUD Y REPETICION DEL METODO. PAR~ LA DETERMINACION DEL ERGO

CALCIFEROL EN UNA 

ALTA RESOLUCION. 

% 

120 

* adicionadas i 25 ml· de placebo 

) % 



100. 

Tabla No. 4 

REPRODUCIBILIDAD DEL METODO PARA LA DETER~IINACION DEL ERGOCALCI

FEROL EN UNA SOLUCION ORAL POR CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA 

RESOLUCION. 

Día 1 

Analista 

Día 2 

1 

2 

2 

2 

'Total = 359.64 

Re~roducibilidad 

-
'A = 363.81 

Reproducibilidad 

'D 355.55 

5 Total = ll. 03 

interanalista 

"A = 10.90 

interdia 

"D 6.28 

Ul /e mLencont.raÍias 

344;59' 

355. 25 

. 354;15. 

"' --_-:.-::'-:,-_·'. 

':J59':73 

363. 09 

356; 49 
··<362,82 
..• 355;,57 

385 ~ ~3 

cv 2.996 

cv l. 766 



101. 



102. 



Figura No. 14. Blanco. q~Om~tog~a~a obtenido pare el 

disolvente. 

103. 



"' ~. 

~ 

~ 
N oao ~o.. 

·~ 

104. 

Figura No. 15. Cromatograma obtenido para el plaCeb·a-d·~···-iB. far-
'. .. ··;·-

mulaci6n almacenada durante 3 meses en condici:a·neS -_,a._rri_b·_~:e'n·.:-"~les 

normales. 

Producto 

excipientes 

Tiempo de 

1.92 
2.48. 

2;93- -



105. 

Fi~ura·N~. 16. Cromatograma obte~id~:p~ra la~soluci6n de refe

rencias interna. 

Comp~~~to 

acetato de vit~mina E. 7.88 



106. 

Figura .No. 17. 

na. 



Figura No, 18. 

rencia externa~ 

,., 
¡,..; 

107. 

Cromatogr~mB ··'.·ó~-t·~'jid~-:-·pai~'.-ra ··so1~-ción de refe-
, '·- . .,.. , '.' 



108. 

Figura 

rencia. 



.. 
o 
t;; 

109 . 

F~gura No. 20. Cromatograma obtenido para la_ formulaci6n com

pleta--·-a1macenad8 durante 3 meses _a t_e~peratu·ra ~mbiente·, · conti,g.: 

ne soluci6n de referencia 

Compuesto 

-ergocalciferol _______ _ 5. 28 

acetato de vitamina E. 7.72 



llú, 

Figura No. 21. Cromatograma oHeni.d?'P.ara. el:.placebo degradado 

a 60°c durante 

c.omp.':l_~_sto_ 

excipiente: y produ~tos 

de· degradación. 

Tr 

l. 22 

1. 74 

1.99' 

2.49 

2.94 



111. 

~ 

:! 

~ 
;;:; 

~ 
.,; 

Figura No, 22. Cromatograma 6bte~ido para el placebo"degiadado 

a 60°C; contie~e soluci6n d~;r~teren~ta' 

_Compuesto 

acetato de vitamina E 

l. 74 

1.98 

2.92 

7.82 



112. 

Figura No. 23. Cromatograma· obtenido par~ la formulaci6n com

pleta degradada a 6o0 c durante 20 dlas. 

, Compuesto 

excipientes 

de degradación. 

er-&oc-~ic_i _f~-rO-:I·'.-

Tr 

2 .17 

3.70 



113. 

Figura No. 24. Cromatograma ¿bten~~o para =ia formul~ci6ri comple

ta degradada a 60°C; conti.ene solµ.Ctbn ·~e re·fe·r-encia interna. 

Compuesto 

excipientes y produ~tos 

de degradaci6n: 

ergocalci f er-ol 

acetato de ·vitamin~ E 

5.54 

8.18 



Figura No. 25. Cromatograma obtenido para·e1: ergoc~lciferol 

degradado a 6o0 c durante 20 días. 

Compuesto 

productos de degradación 

ergocalciferol 

Tr 

'i.94 y 3.74 

5.56 

114. 



Figura No. 26. Cromatograma obtenido para el ·ergo.cal:C-i-ferol, 

degradado a 60°C; contiene solución de refei:-e~~i~_·_:i~t~r'na~. 

Compuesto 

ergocalciferol 

acetato de vitamina E 

115. 



116. 

CAPITULO 

DISCUSION.DE.RESULTAD~S 



117. 

X n = número de observaciones 

.--.:·;·· • .. •de los 

a.i~ ~~dia. 



118. 

cos: 

La line"aridad se éva-i~ó .. Con io-~ Sigu{en.tes e"st8-dis·-~i

Pendiente. (m)·,.; O;denada ·~l orig-cn (·~).y el Coefidente;.de 
... ' ,· 

Corelaci6n (r), con¿ideranda·e~ el eje de las abscisi~··cxj· lai 
. . 

cantidades adicionadas·~.¡ eri.'el de las ordenad~s (y) las ·ca.ntid.!!. 

des recup~radas. 

m• L,xY-Y 2x 
¿; x2 ~x Z::x ·· ·· 

Sy 

donde: 

Xi =-·U! de sustancia· agregad~· 

Yi UI de süstancia- re·c·uperada 
'.- ::: - - -~'. :~· ::_---- -

n. n6mero de pa~_es· d~ ·vai_ores 

X, Y= medias de ·1~~ ~Vaior·e·s' X. y-_ 
': ''.: ~:. ~~,_-:.~:;,: 

:J_:J:'. ,•• 

b=Y-mX 

Sy= 2:'._CYi-X) 2 

n-1 

- - ~~~ -~~~---~::_,:e:__;;,_".:..._ 

Lo1i'.Va1o·re~~dii-~-i~~~~--~s~t~~ü;t.ic~'s -d~i~,-~.{t-~'do·, Para la cú~i--

t i f i cae iÓD: · A~~--;:,~~~;i-~-~~t~:-~-~- ~- ~~/V'ft·a~i na· .A; ·rePo ~.t.a_~a·s,-:- en 1 Ss ·ta bles · 1 

y 2 indi~an ~'~-~---e·l~-::·m·é~:{~,~~----~-~~-~~'rr-bl."1a-~Ó rinde ·resu1t~dos·_.confia

bles a 1,ás co.rice·ri~r·~¿·¡·,~:e~:~u~··~:J~~ :.~~ªlª la. v.alid~ci·6n·, dad'o qlle ·el 
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valor. máXimo.'de ·cv%,:·áceptable' se~r.~a de .2 . 

• :. ·-.~ Ji 
Eri .iii ~·t~~~:~~:~~"~:i::. se ~-·~-Ü~~~i~·~·~ · 1~·~··."fes.~lt'a~ios de·.1a· nlCdi-

ció~ -_de J'a" <i1·~·~;;~·:1d~:df~~t~·~i1>~:~~t~·:·::;¿~z~:~·~~:.;:,'.~;~ :<~~--t~~ va~:- µ·n_.~\~'~:l·ó~-,~ d'e 
e,·.- . ~: ,:·<.::..'.r:.; «''fo:~~::·¡._:;.':•,.·';;-.,,.<?·'·,;~,,·,:' :;¡,·~: 

'.::.:m¡t~*c~.f.an:itfi;~d;;afd~e~~n•e\:~1 "¡m:a~~rb,i:e"ft::e~s;,ºinf ~li~~~~~j~)~¡~~tk'.::: .. 
al 40%~d~; fa . . . . . . . de ap~·~~,i~a~~~e~te ·del 
1~~-~'.-~~ -··;i~ ~'.~\r~~~~~_'.f~~J~i~~,;~--k~{~-~-~f~'~:~~é-~-p·~lei·t·a·· -~-~~: ~-~~--.,~~'.~; /_¡· i·n-e ~ i---~a >con- -

é~~~ ~~~ª~-~~~-~·~-~:~-~~:~f~;~~;?P'-~f~.-~.'a·~~Co({¿e·n trae ion.es inayores··- al- 40~, -la 

rel-~ció·~·-. ~-n-tr~ ·_._i-~-~: ~±·, e--~ü:-cionedas y les recuperadas es c_omple-

temen te ~i~i:~-~~'.~~~ .. , ·. ·-~-. 

se ~e_mo_str6 tanibién que el método es especifico y PU!, 

de ser usado- e~. eatudi.os _de estabilidad (figuras 2 a _la 12). 

COn :r~~PectO -~-~-~--~~~~Eo_d?~:-:~i~-~~-;_·~.º¡:iad? pera el análisis 

del er8oC-a l~_{f e~~-º~~~-,~-~~~~- ~-:io;~~'-~)d'~-~{{-~~:~ -~s~~-d i~ ti~'.-os oh tenidos en 

la evaluacÍ6ri . .i~ ~~aC:ti~~;¡"'y. ¡.'re~i.si6n (t~bia No. ,3) indican que 
es un métó-·dci· _ ~~~:~f :Í:B b,i~'.\:e·:~-~~-~{- ;-~,~ri~~::·.~-~~~~-~-o-ri_~:eil_~-~~-~,ia·n·~-~ ~usad as pa-

---- ra la -vaÚ~adfÁ~,-lo~ í!átos obtenidos~p_ar_a ~ª'~!_~Pi~.iJilcibilidad 
que se muestran ·en_ 18 tabla NO. "4. i-~~-~~~~~'~ ~-~-~-:·-~i_-~:~é"~odo es más 

reprod~cible d~ die a día qu~ de analis~a a arialista, ya que el 

coeficiente de variac!6n de dla a dla de los ·~nblisis realizados 
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2; peró ésto e~' ju~tifiéable-dado'f e:e~\;gi.lmi~~~i; ,il_e., 1~,~~es- -
tra es muy 1.lrs~i;J~ "'~lli:~re \¡~}Xl'~i:.; .. '~'..;f.; ... t.~t:~.?.·.i~~N~~i~~ff,~:·:. 

·:.~:\L: ~:·::':(:~~ .~:,.< ,.,_~?,. - -- ,. ";;.,... .:~::t:~~i ::~-- ,. ~ .. -. 
Los· resu~ tedas d~J.~--~~;{{ff~'J~~,~~-~~;¡~-ne ar 'itf;~~:~~~.~ .··._· 

tren_ en _la ··f.igurá,.Nó. _-H\~1.-. ~~hri~lg:{~:~};~~~~;f1Irl~-.:~d-~-
m es de 0.9504 y el: val'or'•de'• de.!"1::·3-.3%«.•de:.:;1a·;-cantidad-
mhima agregada; ~o~~~·d~;r~~J·~'s;~-~~'.1'~~.t'.f~~);~;~~~~~c~;;i'~'.¡}~ in~e_s_tr,a' es . ··~ .,. -, ' -'·~. ;;,-·::;-;:·,;~ ~--- --

mu y_. p r 
01 

o.n g_a d -º-~- ~ ~ ~-~'.F~~--~-~-i~~~-~~-};~.:t}'.a~en.~~.~tp?e:0q'~~u~-e-':"n~-a~ñs?.·.•db'ue?_'. .• 'e.~_.~r-.·g~-:o~::c';~a.~1_::.c~.•.·i~~f~:e\r~~o~-~l .. -º, -, 

la referencia de ·~:~-~,/~-~k~--i!~~·d:~t. _ _ 
en un a . f ~-rm u r~~~ i 6-~:::~-~-~~~~~,~~~~:~:i~·j·;~ .~i·~~·~·~ ~ ):~~~_.:q. u::~"'.:--~~ :: :~--~:~~~:~ ~:·;,,., ~~-·;.:. ~-~pos. i ~, 

·:::e:::~~~1{:~ti~~ü~1~fj~~1~f~;1~:·:~:i~-{~f;!Loc::• ¡¡n:::~esto-
. «i r, ;,•;.:;.:~·'."·"; 

L}}';·_:-~.- , .,, ,-··«-.' 
<~.;.,- . .:. 

.. E-~'. ~~·;:·'.(~.-g-~;~~~.·'i4· a '.iB-'l.'6 aParec·é_ri 'los cro~atogramas 

que d~niues'~~~~<la es~~Cifiddad ·.del m&todc:>. 
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CAPITULO VI 

CONCLUSIONES 

. ' 

En ·el. p'resent~·.·trab'ajÓ -~·e:·:d·e·s·arr.~llaron ·das métodos an~ 

líticos, uno par~ el an~lfiis ~~1 ·p~1,;\i~a~~ d~ vitamina A por CLAN 

y otro para ia"dét~;iit~hif~b,_.;'.;:~a~tÚati~idi-il. er~ocaiciferol, en 

donde se!empl'ea(ffb~oillatografía ~·:capa "lelgada_y CLAR. Los dos 

_:.~é·t:o_d~~~ ;~~'.~"~s:~~A~~¡;~;;;;~~·:~l-~~·~~!~<:·~·~~~-~-~-.~--~ .. :~· ···~;::L~·~·.::~-º-~ ':~it~mi nas se ene ue!l 

t r a n--~.i~-¡-~r~ i~-,~i'k~ ~~;-~,~~;;~~-~~;i-~:~ Í"ÜC:i:6·n- ·'~te~-~ 
,. .... ,- ·,;:.:,.; ~~.·.·.x7_:::. -. ----·=-e:~ - -----
r:;:C~Y:~}:_:; -

.- -, '·, .· ··'.· ,, 

-·. ·~:.:.A\C~d~·;:;>~O'a.: dC ·las· doS métodos cromatográficos se les d~ 

-tel-mi nó·: -~~~'.~ ~~-¡;; .. ~_~!-_-, ~---:~-re_di si6n, linea ridad, reprod uc i b i 1 i dad y cspE_ 

~ii1cidad·:e~ est~~{i1~~d. Los resultados aparecen en la siguien-

te tabla. 
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ES'IAUlSTlCO PALMITATO DE ERGOCALCIFEROL 

LINEARIDAD 

X 

PRECISION s 
y 

EXACTITUD IC95% 

CV% 

X 4501.17 UI "359.64 U! 

REPRODUCIBILIDAD s 69.11 UL 11.03 LIT 

CV% 1.52 3.07 



Por 
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am~'os m~todos, 

cofacEinfración 
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CAPITULO VII 

Curso 
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