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INTRODUCCION

El kaolin es una materia prima usada en muchos campos de la industria
como son la produccién de papel, cerdmica, plésticos, cementos, insec-

ticidas, productos farmacéuticos, etc.

El presente trabajo tiene por objeto el estudio de los métodos de anali-
sis aplicados a los kaolines existentes en el mercado que puedan ser em—
pleados en la industria farmacéutica como materia prima para la elabora-

cién de algunos de sus productos.

Por lo general, los minerales no metdlicos que se explotan en México se
extraen de los yacimientos y se venden sin haber recibido tratamiento

alguno, a excepcidn de molienda y una clasificacidn deficiente en la ma-
yoria de los casos, lo cual trae como consecuencia que se rechacen por
no cumplir las especificaciones indicadas para cada uso que se le quie-

ra dar.

En un laboratorio de control, para poder aceptar una materia prima debe
pasar ciertos requerimientos estrictos, en este caso importantes en la

elaboracidn de productos medicinales con fines terapéuticos.

Se trata de encontrar entre los proveedores nacionales de kaolines, cual
tiene el producto mis apropiado, tanto por sus propiedades fisicas como

guimicas, para su empleo en la produccidn de alguncs medicamentos.

Existen muchos métodos de andlisis que producen resultados muy exactos



y precisos, pero se valen de aparatos muy complicados y valiosos, 1lo
que hace incosteable a un laboratorio poseerlos, por lo que lcs métodos
que emplearemos en el presente trabajo serdn simples y con instrumentos
sencillos, al alcance de la mayoria de los laboratorios; tal vez no
den resultados muy precisos, pero si lo suficientemente exactos para

cumplir con sus especificaciones.
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GENERAL IDADES

Definicidn

En términos generales, se define al kaolin como una roca compuesta
esencialmente de un material arcilloso de color blanco o casi blan-
co, pulverulento, refractario y friable, que proviene de la descom-
posicidn de materiales aluminosos tales como: feldespato, mica,
etc.; cuyo proceso de formacidén se conoce con el nombre de "kao-

linizacidn".

El nombre de kaolin se deriva de la palabra china "Kao-ling",
siendo éste el nombre de una montafa situada cerca da Jauchau-Fu,

en China, donde fue encontrada por primera vez.
A través del tiempo se le han dado otros nombres tales como: Kao-

1in, Bolus Alba, Arcilla de la China, Arcilla Porcelana, Bolo Blan-

co, etc.

Origen
El kaolin como material arcilloso puede tener diferentes origenes:
a) El kaolin que proviene de la descomposicidn "in-situ" de rocas

feldespaticas, o sea gue los yacimientos se encuentran en el

lugar donde se formaron originalmente, a éste se le denomina



b)

"residual o primario".

El kaolin que ha sido transportado por el viento o por el agua
de su lugar de origen; a éste se le denomina "sedimentario o

secundario”.

El kaolin sedimentario se distingue de los depdsitos residua—
les, tanto por su estratificacién, como por el hecho de que no
existe relacidén alguna entre ellos y la roca sobre la cual ya-

cen.

Se le atribuyen al kaolin varios origenes segin la naturaleza
de su yacimiento, por més que en todos los casos sea un produc—
to de descomposicidén de rocas feldespdticas, unos kaolines re-
sultan de.descomposicién de rocas volcanicas por efecto de ema—
naciones gaseosas 0 de vapores procedentes algunas veces de fu-
marolas. Otros kaolines tienen su origen en la lenta descompo-
sicidén de rocas feldespdticas por la accién de la intemperie,
especialmente por la accién de las aguas, del aire himedo y de
cambios de temperatura gue aceleran la oxidacién de ciertos
compuestos minerales. La kaolinizacidén por intemperismo se a-
tribuye a la infiltracién de aguas metedricas que substraen la
potasa de los feldespatos y dejan el silicato de aluminio; tam—
bién por la accidn de las aguas de las ciénegas y los pantanos
que llevan en solucién sales amoniacales y acidos orgénicos,

gue son en este caso, agentes de kaolinizacidn.



6]

El kaolin no tiene una estructura definida pero se sabe que
el principal constituyente que posee es la kaolinita, de 1la

cual su estructura es conocida.

La formacidén de la kaolinita a partir del feldespato puede
formularse de una manera general con la siguiente reaccidn:

2KA1581.0 + 2H0 -+ C02 = H,Al,8i,0, = 4Si0

%12 2 AL 551505 * Kby

2 2
FELDESPATO KADLINITA

La kaolinita de fdrmula H4A1251209 puede ser escrité de la si-

guiente manera: A1203.28102.2H20.

III Estructura y Composicién

Segln su composicién quimica los kaolines o kaolinitas son silica-
tos de aluminio hidratados resultantes de la meteorizacidén y descom-

posicidén térmica de las rocas ricas en aluminio.

La estructura de los minerales del kaolin estd basada en una unidad
fundamental llamada capa de kaolinita, la cual estéd constituida esen-—

cialmente por dos unidades estructurales.

La primera unidad estd formada por dos capas de atomos de oxigeno o
hidroxilos en los cuales los &tomos de aluminio, fierro o magnesio
estén fijos en coordinacidén octaedral, de tal manera que equidistan

de los seis oxigenos ohidrdxilos, figura (A). Cuando el aluminio



FIG. A

Diagrama que muestra:
a) Unidad octaedral simple.

b) Estructura planar de las unidades octaedrales.

FIG. B

5
(a)

Diagrama que muestra:
a) Tetraedro simple de silica.
b) Estructura planar de los tetraedros de silica arreglados en forma

de red hexagonal.



FIG. C

Diagrama que muestra la doble cadena de tetraedros de silica como ocurre
en el tipo de minerales arcillosos.
a) En perspectiva

b) Proyectadas en el plano de la base de los tetraesdros.



FIG. D

ita, seglin Gruner (1932).

a la estructura de la capa de kaolin

Diagrama gque muestr



estd presente solamente 2/3 partes de las posiciones posibles se en-
cuentran para balancear la estructura, la cual es una estructura de
gibsita, y tiene la férmula de: A12(OH)6. Cuando el magnesio esté
presente todas las posiciones se encuentran balanceando la estructu-

ra, la cual es la de la brucita y tiene la férmula MgS(GH)G'

La distancia comin entre oxigeno y oxigeno es de 2.60 A, y la dis-
tancia comin de hidréxilo a hidréxilo es de 2.94 A, el espacio dis-
ponible para el atomo en la coordinacién octaédrica es aproximada-
mente de 0.61 A. La dimensién de la unidad es de 5.05 A en las es-

tructuras de estas arcillas.

La segunda unidad estd constituida por tetraedros de silicioc. En
cada tetraedro un atomo de silicioc egquidista de 4 oxigenos o hidro-
xilos necesarios para balancear la estructura, y arreglados en for-

ma de tetraedros con el &tomo de silicio en el centro.

Los grupos de tetraedros de silicioc estdn acomodados en forma de
red hexagonal, la cual es repetida indefinidamente hasta formar una
1l4mina de composicidn SiADS(OH)a' figura (B). Los tetraedros estén
arreglados de tal forma que todos los puntos de ellos se encuentran
en la misma direccién y las bases de todos los tetraedros se encuen-

tran en el mismo plana.

La estructura fundamental de la kaolinita estd compuesta por una so-

la ldmina tetraedral de silicio y una sola lémina de aldmina octae-
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dral combinadas entre si en una unidad, de tal manera que las pun-—
tas de los tetraedros de silica y una de las capas de la lémina oc-

taedral forman una capa comdn, figura (C).

En las kaolinitas en especial su equidistancia basal es de 7 A, su
férmula general por celdilla unitaria es: 2 (28102.A1203.2H20) no

existiendo una variedad quimicamente establecida.

La composicidén quimica de los kaolines se expresa generalmente en tér—

-minos de los 6xidos de varios elementos como en todos los andlisis de

rocas.

La composicidn ideal de un kaolin es:

Al;04 = 39.6%
Si0, = 46. 3
H0 = 13.%

100.0%

Obtencidn

El kaolin obtenido directamente de la mina se debe procesar segin el
empleo que se le vaya a dar; existen dos métodos bésicos de obten-

cién que son:

1)  Proceso de flotacién neumdtica



2) Proceso himedo o clasificacidn en suspensidén de agua.

Ademds de los kaolines de alta calidad que se obtienen por los méto-
dos arriba mencionados, existe un método de obtencidn para un kaolin
con determinada textura y tamafio de particula, consistente a grandes

rasgos en lo siguiente:

- El material indicado se peptiza en agua usando pirofosfato de
sodio como electrolito, el cual confiere a las particulas una
carga eléctrica, guardando en suspensién las particulas més
pequefias, por légica las mds pesadas se irdn al fondo. As{ se
separa la suspensién de kaolin coloidal, el cual puede flocular-
se mediante la adicifén de otro electrolito o aplicando un campo
eléctrico, una vez hecho ésto se recoge el material y se somete

a lavado y secado.



USOS EN LA INDUSTRIA FARMACEUTICA

Por muchos afios el kaolin se ha usado en terapéutica intestinal por medio
de preparaciones adsorbentes para combatir la irritacidn de los intesti-
nos. Se ha creido que las arcillas funcionan adsorbiendo toxinas o bac-
terias, las cuales, se piensa son responsables de la diarrea, vémito, ndu-
seas y calambres en varios tipos de infecciones intestinales y por la in-
flamacién de la membrana mucosa que reviste el tubo digestivo (Goodman vy

Guilman, 1955).

El kaolin usado en farmacia para uso interno debe estar libre de metales

pesados o de alguna otra substancia que el organismo humano no pueda tole-
rar. Este tipo de arcillqs contienen generalmente, pequefas cantidades de
plomo, arsénico, etc.; por lo que continuamente deben analizarse para te-

ner la certeza de que cumplen con las especificaciones indicadas.

De acuerdo con Barr (1958), la toxicidad del kaolin en si es sumamente ba-
ja. Estudios clinicos han demostrado que el kaolin es tolerado por el or-
ganismo, ademds de gue no se ha observado que produzca efectos secundarios

a las dosis terapéuticas habituales.
El kaolin usado en la industria farmacéutica, segin el uso que se le vaya
a dar, ha sido clasificado en 4 tipos generales, dependiendo de sus pro-

piedades, tanto fisicas, como guimicas:

1) El kaolin usado como excipiente en la fabricacidn de comprimidos y



2)

3)

a)

grageas, el cual confiere a estos productos caracteristicas de dure-

za y consistencia.

El kaolin usado como principio activo por sus cualidades adsorbentes,
para la fabricacién de comprimidos y grageas asi como en emulsiones
y suspensiones. Estos productos son usados en el tratamiento de dia-

rreas, y es empleado, tanto en seres humanos como en animales.
El kaolin usado como soporte de diferentes principios activos en me-
dicamentos, o bién como soporte de otras substancias quimicas como

por ejemplo, insecticidas para combatir plagas.

El kaolin usado en la fabricacidn de cosméticos.

Arcillas de varias clases, entre las que se encuentra el kaolin, han sido

usadas por mucho.tiempo en la preparacidn de pastas, unglientos y lociones

para uso externo; tal vez el mds conocido de estos usos es la preparacidn

de antiflogistina para tratar las inflamaciones.

Fisher e Ivanoff (1943) indican el uso de arcillas como el kaolin en la

separacidn de substancias tales como la cafeina, cantaridina y santonina

en andlisis toxicoldgicos.



a)

USOS GENERALES

Industria Papelera

El kaolin es usado con dos propdsitos en la manufactura del papel,
el primero es usarlo como relleno, y el segundo para recubrir la

superficie del papel conocido como proceso de satinado.

El papel es una ldmina delgada compuesta de finas fibras ﬁe celu—
losa de alta calidad; dichas fibras son obtenidas a partir de ma-
terias primas tales como el algoddén o de una gran variedad de made-

ras tratadas.

Una lémina de celulosa pura, presenta irregularidades en su super-
ficie, estas deficiencias se corrigen agregando elementos tales co-
mo el almidén o rosina y por la incorporécién mecénica de cargas mi-
nerales como son el carbonato de calcio, sulfato de calcio y espe-
cialmente arcillas como el kaolin; durante el proceso, las parti-
culas minerales son atrapadas entre los espacios que quedan libres
entre las fibras, proporciondndole un acabado brillante, opaco vy

liso.

Las especificaciones en esta industria toman muy en cuenta el color,
tamafio de particula y propiedades reoldgicas del kaolin usado en la

fabricacidn del papel.



b)

Cerdmica

El proceso de la cerdmica consiste a grandes rasgos en que una pas-
ta preparada con arcilla mojada, a la que se le da forma convencio-
nal, se convierte, mediante la accién del calor en una substancia
dura. El secreto de este fendmeno radica en que ciertas particulas
de la arcilla se funden por la accidn del calor y actdan como aglu—

tinante para unir a las demés.

Las arcillas que proceden de fuentes sedimentarias suelen ser impu—
ras pues contienen compuestos de fierro y carbonatos de calcio vy
magnesio. Los objetés de barro, como tejas, ladrillos y céntaros
se fabrican con arcilla impura, los de loza y porcelana se hacen con
arcilla pura, exenta de fierro, a la que se afade feldespato para
descender la temperatura de coccién, la cantidad utili?adé Aorende

de la calidad del articulo que interesa.

Para barnizar o vidriar piezas de cerémica, cén el fin de cerrar sus
poros, se introduce cloruro de sodio en el horno después de haberlos
cocido; a temperatura elevada (al rojo, unmos 840°C), la sal reac-
ciona con la arcilla de la superficie, se desprende &cido clorhidri-
co y se forman silicatos de sodio fundidos, gque rellenan los poros
exteriores. La loza y la porcelana se barnizan, extendiendo sobre
la superficie porosa Qna pasta de feldespato y silice, finamente mo-
lidos, a veces Oxido de plomo, y recociendo a temperaturas eleva-

das.



c)

El decorado en color se practica aplicando al material esmaltado dxi-
dos de metales apropiados, y cociendo por tercera vez, con lo gue los

6xidos forman silicatos coloreados.

El material para esta industria debe llenar especificaciones de tama-
fio de particula, plasticidad, cono pirométrico, comportamiento en flo-
culacidn, y defloculacidén, y composicién quimica, todas estas pruebas
deben efectuarse antes del gquemado; blancura, vitrificacién, porosi-—

dad, absorcidn, densidad, mddulo y contraccidn, después del quemado.

Adhesivos

Arcillas como el kaolin son usadas en la elaboracidn de una gran va—
riedad de adhesivos con lignina, salicilato de soda, almiddn latex,
etc. Cada adhesivo tiene sus requerimientos particulares desde el

punto de vista de la arcilla utilizada para cada caso.

El costo es, por supuesto, una consideracién bdsica para seleccionar
la arcilla, en suma, los siguientes factores pueden ser importantes
dependiendo del adhesivo: poder cohexivo, color, dispersién, pene-—

tracién, tersura, estabilidad, viscosidad, etc.

Pesticidas

Los pesticidas son substancias quimicas usadas para reducir o elimi-

nar plagas en la agricultura y en la ganaderia.



e)

f)

Estas substancias se obtienen altamente concentradas, por lo que pa-
ra usarse requieren de diluyentes que permitan que su aplicacidn sea
econdmica y efectiva. Estos pesticidas pueden obtenerse en forma de

polvos, aerosoles, soluciones y emulsiones.

Los diluyentes pueden ser liquidos o sdlidos. Por las propiedades
fisicas y el bajo costo de ciertas arcillas del kaolin, son aprove—
chadas para ser usadas como diluyentes en la fabricacién de pesti-
cidas en forma de polvo o en aerosoles, los cuales usan mas o menos

del 1-20% de substancia activa por 80-99% de diluyente.

Hule

El kaolin se usa como material de relleno en la industria de los
plésticos, esta substancia se considera importante ya que proporcio-
na propiedades reforzantes y aumenta considerablemente la resisten-—

cia a la tensidn.

Industria Textil

Se usa junto con otros muchos productos para dar peso y apresto a la

tela.

El kaolin usado para este propdsito debe ser completamente blanco,
estar libre de arena de grano muy fino, libre de carbonato de cal-

cio y solo puede contener huellas de fierro.



ESPECIFICACIONES DEL KAOLIN FARMACEUTICO
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VI
VII
VIII
IX

XI
XII
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XIV

XV

Descripcidn

Solubilidad
Identificacidn

Pérdida por calcinacidn
Pérdida por secado

pH

Cloruros

Sulfatos

Carbonatos

Arsénico

Calcio, magnesio

Fierro

Metales pesados
Componentes solubles en &cidos

Capacidad de absorcidn

Polvo blanco o blanco amarillento
Pase la prueba

Positiva

Méximo 15%

Méximo 1.5h

Entre 6.5 y 8

Maximo 400 p.p.m.

Méximo 600 p.p.m.

Pase la prueba

Méximo 2 p.p.m.

Méximo 0.04% calculado como Ca.
Méximo 20 p.p.m.

Méximo 30 p.p.m.

Méximo 1%

Minimo 10 mg. de azul de metileno

8l



ESPECIFICACIONES DEL KAOLIN FARMACEUTICO

XVI
XVII
XVIII
XIX

XX

XXTL

Poder cohexivo

Finura y tamafio de las partfculas
Particulas gruesas

Particulas de diémetro mayor de 10 micras
Particulas de didmetro mayor de 3 micras

Velocidad de sedimentacidn

Prueba de la yodocloroxiguinoleina

Pase la prueba

99.9% pase por tamiz No. 200
Méximo O.05%

Més de 1.0086 g/ml.

Més de 1.0063 g/ml.

2 horas méximo 99 ml.

24 horas méximo 87 ml.

Pase la prueba

6l
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III

METODOS DE ANALISIS

Descripcidn

Polvo blanco o ligeramente amarillento, fino al tacto, de sabor 1i-
geramente astringente, inodoro, exento de toda materia ‘extrana, co-

mo son restos de insectos o materias vegetales.
Solubilidad

Es insoluble en agua, en acidos diluidos frios y en soluciones de

hidrdxidos alcalinos.
Identificacidn

Mézclense en un crisol de platino (si se carece de él puede utili-
zarse uno de niquel) 1.0 g. de kaolin con 2 g. de hidrdxido de so-
dio y se calienta con el mechero hasta que se funda, la mezcla asi
obtenida se deja enfriar por unos minutos, en seguida se agregan

20 ml. de agua destilada y se calienta hasta ebullicidn, la mezcla
se filtra y el ligquido que fluya se acidula con una solucidn de
4cido clorhidrico diluido hasta obterer pH 4cido al papel torna-
sol, nuevamente la mezcla se filtra y al filtrado se le afladen unas
gotas de una solucidn de hidrdxido de amonio o de sulfurc de amoniag,
de esta forma se produce un precipitado blanco gelatinoso de hidré-

xido de aluminio, soluble en una solucidn de &dcido clorhidrico di-
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VI

VII

luido, &cido acético, e hidréxido de sodio, pero inscluble en so-
luciones diluidas de hidréxido de amonic y en soluciones de sales

de amonio.

Pérdida por Calcinacidn

En un crisol de porcelana previamente tarado y puesto a peso cons-—
tante se pesa 1 g. de la muestra, se calcina en la mufla a una tem—

peratura de 800° hasta que se haya constancia en el peso.

Pérdida al secado

En un vaso de precipitados previamente tarado se pesa 1 g. de la
muestra, se mete a la estufa a una temperatura de 110° durante tres

horas hasta que haya constancia en el peso.

o

A 5 g. de la muestra se le agregan S0 ml. de agua destilada, se agi-
ta la mezcla en un agitador magnético durante media hora y se lee el

pH en un potencidmetro.

Cloruros

Dos gramos de la muestra se calientan a reflujo durante cinco minu-

tos con 80 ml. de agua destilada y 20 ml. de una solucién 2N de dci-

do nitrico, se enfria a 20° y se filtra, a S0 ml. del filtrado se le
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Ix

agfega 1 ml. de una solucidn 0.1 N de nitrato de plata y al cabo de
un minuto se compara el enturbiamiento con respecto a una solucidn
que contenga 1 ml. de una solucidn 0.1 N de éc;do clorhidrico vy

10 ml. de una solucién 2Ny 1 ml. de una solucién 0.1 N de nitrato

de plata y 39 ml. de agua destilada.
Sulfatos

Un gramo de muestra se calienta a reflujo durante .cinco minutos con
20 ml. de una solucidén 2N de &cido clorhidrico, se enfria a20° y
la mezcla se filtra. El filtrado se trata con 30 ml.‘de agua y

1 ml. de una solucién 0.5N de cloruro de bario y al cabo de cinco
minutos es comparado el enturbiamiento producido con respecto a
una solucidén de 1.5 ml. de una solucidén 0.01N de &cido sulfdrico,
con 20 ml. de una solucidn 2N de &cido clorhidrico y 1 ml. de una

solucién 0.5N de cloruro de bario,y 30 ml. de agua destilada.

Carbonatos

Se suspende 1 g. de muestra con 2 ml. de agua destilada y entonces
se calienta hasta ebullicién, se trata con 2 ml. de una solucidn
SN de &cido clorhidrico, no debe producirse efervescencia.

Arsénico

Solucidn Tipo

Se pesan con exactitud 100 mg. de Asp05 y se disuelven en 5 ml. de



de una solucién 1 en 5 de hidréxido de sodic y se pasan a un ma-—
traz aforado de 1,000 ml.; 1la mezcla se neutraliza con una solu-
cidn de dcido sulflrico diluida y se agregan 10 ml. de esta solu-—
cidn en exceso y se lleva al volumen indicado con agua destilada
hervida recientemente; se pipetean 10 ml. de esta solucidn y se
llevan a otro matraz aforado de 1,000 ml., se agregan 10 ml. de
una solucién de &cido sulfirico diluido y se lleva al volumen in—
dicado con agua destilada hervida recientemente; la concentra-

cidén asi obtenida es de 1 mcg/ml = 1 p.p.m.

Solucidn de Prueba

Se pesa con exactitud 1 g. de la muestra y se le agrega 1 ml. de
dcido sulfirico concentrado, entonces se agrega 10 ml. de una so-
lucidn saturada de dcido sulfuroso, la mezcla se calienta y se
evapora hasta que quede libre de dcido sulfurgso y tenga un volu—
men de aproximadamente 2 ml. de diluye hasta 5 ml. con agua des—

tilada.

Procedimiento

En los matraces de los aparatos para determinar arsénico se colo-
can, en uno la solucidn de prueba, y en el otro 2 ml. de la solu-
cién tipo (2 p.p.m.) a ambos se les adicionan 5 ml. de una so-
lucibn S.R. de yoduro de potasioc, 5 ml. de una solucidn de &cido
clorhidrico estanoso y 28 ml. de agua destilada, los aparatos asi
preparados se dejan durante 10 minutos a temperatura ambienfe y
enseguida se les agrega 1.5 g. de zinc finamente dividido, los a—

paratos se sellan y se dejan reaccionar durante | hora, al cabo
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de la cual los papeles indicadores de bromuro mercirico presentan
unas manchas amarillas las cuales se comparan,,la mancha produci-
da por la solucidn de prueba debe ser menor o igual a la produci-

da por la solucidn tipo.

Esta determinacidén es aplicable a todos los compuestos de arséni-
co y debe efectuarse bajo campana de extraccidn ya que todos los

compuestos del arsénico son tdxicos al organismo humano.

- Calcio, Magnesio

.

Se calientan al reflujo durante 5 minutos 5 g. de la muestra con
25 ml. de una solucién 2N de &cido clorhidrico, se enfrian a 20°
y se filtran por un filtro de papel. E1 filtrado se neutraliza
con una solucidén 2N de hidrdxido de sodio, se trata con 0.5 ml.
de una solucidén tampdn, con 0.25'ml. de negro eriocromo y se ti-
tula con una solucidén 0.01 M de E.D.T.A. hasta el viraje de rojo

violeta a azul puro.

1ml. de E.D.T.A. 0.07M = 0.400 mg. de Ca. 6 a

0.243 de Mg respectivamente

Solucidn Tampdn

Se disuelven 350 ml. de amoniaco al 25 en peso y 54 g. de cloru-
ro de amonio con agua hasta un volumen de 1,000 ml. (pH entre 8 y

10)
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Negro Eriocromo

Se disuelven 0.4 g. de Negro Eriocromo T en 100 ml. de alcohol;

solo puede conservarse 8 dias.

Fierro

Se agita 1 g. de muestra con 20 ml. de una solucién 0.5N de &ci-
do acético durante 15 minutos a 20 - 25° y se filtra por un fil-
tro de papel. A 10 ml. del filtrado claro se agregan 5 ml. de
una solucidén 2N de acido clorhidrico, una gota de perdxido de hi-
drégeno al 3% en peso y 5 ml. de una solucidn al 10% en peso de
tiocianato de potasio y se compara la coloracién que se ha pro-
ducido eventualmente con una solucidn en blanco, preparada del

mismo modo, a la que se agrega 0.1 ml. de una solucién de clo-

ruroc férrico que contenga 0.1 mg. de Fe en un mililitro.

Metales Pesados

Se pesa con exactitud 0.1 g. de la muestra y se coloca en un tu-
bo de ensayo con tapdn esmerilado con capacidad de 25 ml.; se le
agrega 5 ml. de solucidn tampdn de citrato de amonio (pH entre 3 y
4) y se le agrega 1 ml. de solucidén de prueba de ditizona (0.001%)
y se agita vigorosamente durante cinco minutos; si la coloracidn
producida es verde, azul-verde, o azul 1z determinacién ha termi-
nado y se puede repetir para mayor exactitud con medio ml. de di-

tizona.
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La prueba se hace en comparacidn con una solucidn que contenga
30 mcg/ml. de plomo (30 p.p.m.) de la cual se toma 1 ml. para
la prueba.

Los mililitros de ditizona utilizados para producir el color a-
zul o verde en el problema deben ser menores o iguales que los
necesarios para producir el mismo color en un ml. de la solucidn

tipo de plomo.

Prueba especifica de la Reaccién con la Yodocloroxiguinoleina

Se pesan con exactitud 3 g. de la muestré, 1 g. de yodocloroxi-

quinoleina y se les agregan 7 ml. de agua destilada, se homoge-

niza y entonces se le agrega 1 g. de E.D.T.A. se agita nuevamen-
te y se incuba durante 7 dias a una temperatura de 50° en fras-

cos herméticamente cerrados, no se debe producir cambio en el

color y mucho menos deberd producir una coloracién verde.

Capacidad de Absorcién al Azul de Metileno

Reactivos

Solucidn patrén de azul de metileno N.F.X.

Disuélvase 385 mg. de azul de metileno en suficiente agua desti-
lada, 1llévese a un volumen de 500 ml. Déjese reposar 24 horas,

filtrese a través de un filtro de vidrio poroso.



Solucidn Tipo Azul de Metileno

Pésese 1 ml. de la solucidn patrdén de azul de metileno a un ma—
traz aforado de 500 ml. agréguese 80 ml. de &cido acético glacial

y aférese con agua destilada.

Procedimiento

Transfiéranse 750 mg. de muestra a un tubo de centrifuga con ta-
pén esmerilado de 30 ml. de capacidad; agréguese 25 ml. de so-
lucién patrén de azul de metileno, tdpese y agitese vigorosamente
a mano durante 2 minutos, pdsese a un agitador mecédnico y agitese
durante 30 minutos, centrifiguese a 2,000 rpm; transfiérase 1 ml.
de la solucidn sobrenadante a un matraz aforado de 250 ml. agré-
guese 40 ml. de &cido acético glacial, afdérese con agua destilada

y mezclese.

Se determina la densidad déptica de la solucidn problema y de la
solucién.tipo de azul de metilenc a 670 m usando acido acético

al 18 (v/v) como testigo.

Célculos

Miligramos de azul de metilenoc adsorbido por g. de kaolin:

(2 Dt - Dp) 6250 = mg. de azul de metileno
275 P
Dp = Densidad Sptica de la sclucidn tipo
Dt = Densidad dctica le Tusgtra

2 = Peso de la musstra er gramos
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Componentes Solubles en Acidos

Se calientan al reflujo 2 g. de la muestra durante 5 minutos con
100 ml. de solucidn 0.5 N de &cido clorhidrico, la mezcla se en—
fria hasta tenerla a 20° y se filtra por un filtro de papel. Se
desechan los primeros 20 ml. del filtrado y los 50 ml. siguientes

se evaporan a sequedad en el bafio Maria.

Con el peso obtenido del residuo se calcula el porcentaje de com-—

ponentes solubles en dcidos contenidos en 1 gramo de muestra.
Poder Cohesivo

Se mezcla 1 g. de kaolin en una cépsula de porcelana con 1.5 ml.

de agua destilada; la mezcla no debe poder verterse.

Finura y Tamafio de las Particulas

El 99.95% pasa a través de un tamiz No. 325.

Particulas Gruesas

5 g. de kaolin se ponen en una probeta con tapdn esmerilado, de
aproximadamente 3.5 cm. de didmetro y 17 om. de largo. Se afa-
den 60 ml. de una solucidn de pirofosfato de sodioc al 1%. Se
mezcla y se deja en reposo durante cinco minutos. Mediante una

pipeta se sacan 50 ml. introduciendc la pipeta hasta 5 c . deba-
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jo del nivel del liquido. Al liquido restante se le afiaden 50
ml. de agua, se agita y se deja reposar 5 minutos y se vuelven

a sacar 50 ml. de la manera descrita. Esta operacién se repite
hasta que se hayan sacado un total de 400 ml. bajo las condicio-
nes descritas. El 1liguido de la probeta se pasa a una cépsula y
se evapora a bafio Maria. El residuo, después de secarse a peso

constante a 105° no debe pesar més de 25 mg

Particulas de Didmetro Mayor de 10 Micrones

20 g. de kaolin se pasan a una probeta de 1,000 ml. con tapdn
esmerilado y se afade suficiente agua a 20° para completar 1,000
ml. Se agita fuertemente durante 2 minutos. Se deja en reposo

a 20° durante 20 minutos. Mediante una pipeta se sacan 25 ml.
del liguido, introduciendo la punta de la pipeta hasta 10 cm. de-
bajo del nivel del liguido. El peso de la suspensidén retirada,

por ml. y a 20°, deberd ser mayor de 1.0086 g.

Particulas de Didmetro Mayor de 3 Micrones

La muestra tomada en el ensayoc anterior se regresa a la probeta
y se vuelve a agitar fuertemente, durante 2 minutos. Se deja
en reposo a 20°, 3 horas y media. Mediante una pipeta se sacan
25 ml. del liguido introduciendo la punta de la pipeta hasta 10
cm. del nivel del liquido. El peso de la suspensidén retirada,

por ml. a 20° deberd ser mayor de 1.0063 g.



EVALUACICON DE LOS METODOS DE ANALISIS

El kaolin coloidal utilizado en la industria farmacéutica debe reunir
ciertas caracteristicas dependientes del uso al que se haya destinado.
Estos requerimientos se determinan por medio de especificaciones da-

das; cada una de ellas con un objeto determinado.

En primer lugar se observa la descripcidn de la materia prima, la mues-
tra tendré que presentar un aspecto homogéneo, su color debe ser unifor-—
me, debe carecer de olor, ya que puede afectar las propiedades del pro-
ducto elaborado. La descripcidn puede darnos una idea de que las pro-

piedades fisicas cumplen con las especificaciones de nuestra muestra.

La identificacidn se determina detectando el aluminio contenido en el

silicato de aluminioc hidratado de nuestra muestra.

Las declaraciones relativas a solubilidades, no se proponen como ensa-
yos o tipos de pureza, sinc primurdialmente como informacidén requerida
por los encargados de la fabricacidén de productos, en este caso farma-

céuticos.

Se considera que la solubilidad de los compuestos farmacopéicos revis—
te importancia secundaria como medio de identificacidn o determinacidn
de pureza habiendo que atenerse para estos fines a otras normas sefa-

ladas.



La pérdida por secado nos indica la cantidad de humedad y © impurezas
voldtiles que se encuentran adsorbidas o impurificando nuestro proble—

ma.

Siendo el kaolin un silicato de aluminio hidratado, al someterlo a cal-

cinacidn, pierde el agua de cristalizacidn contenida en su molécula.

Una forma de evaluar las sales presentes es extraerlas en medio &cido.

Si nuestro kaolin va a ser utilizado en la fabricacién de comprimidos
o nicleos para grageas, el poder cohesivo puede afectar la dureza y la

desintegracién de los mismos.

La presencia de electrolitos en general, puede causar gue una suspen—
sién fabricada con ésta materia prima, se rompa, echando a perder el
producto; con este objeto se determinan en nuestra muestra las prue-

bas para sulfatos, cloruros, carbonatos, calcio, magnesio, etc.

Para la conservacién de productos farmacéuticos se utilizan por lo ge-
neral derivados fenbélicos; la presencia de iones metdlicos, como por
ejemplo, el fierro, reaccionan con los hidrdxilos de los conservadores
formando complejos coloridos que pueden hacer variar el aspecto y las

propiedades del producto elaborado.

Algunas veces los depdsitos naturales de kaolfin, prese-tan impurezas en
forma de sales de arsénico y ploma, las cuales por ser tdxicas para el

organismo, es ccnveniente que no sobrepasen los 1im‘tse de ruecstras es—



pecificaciones.

Siendo una de las propiedades del kaolin que nos intéresan su poder ad-
sorbente, se lo determinamos mediante la cantidad de azul de metileno

que puede adsorber.

El poder adsorbente de un kaolin depende también del tamafio de las par-—
ticulas que los constituyen, ya que mientras mas pequefias sean éstas,

mayor es la superficie de contacto.

La velocidad de sedimentacidn es importante para mantener cierto tiempo
una suspensidn como tal, ya que particulas pesadas de kaolin tenderan

a sedimentarse mas rdpidamente.



RESULTADOS EXPERIMENTALES



Muestra Nombre Descripcién

No.

1 Kaolin Coloidal N.P. Polvo fino blanco-amarillento

2 Kaolin Clay "P" Polvo fino blanco ligeramente grisdceo

3 Kaolin Clay "B" Polvo fino blanco ligeramente grigéceo

4 Kaolin Coloidal Polvo fino blanco-amarillento

6 Kaolin Farmacéutico Polvo fino blanco ligeramente amarillento
6 Kaolin Coloidal N.F. Polvo fino blanco-amarillento

7 Kaolin Coloidal Polvo fino blanco-amarillento

8 Kaolin Apulco Polvo fino blanco en terrones con vetas naranja
9 Kaolin Coloidal Importado Polvo fino blanco—-amarillento

10 Kaolin (a) Polvo fino blanco ligeramente griséceo

11 Kaolin Pléstico Polvo fino blanco ligeramente amarillento
2 Kaolin A. H. Polvo fino blanco ligeramente amarillento
13 Kaolin Micronizado P Polvo fino blanco ligeramente grisaceo

14 Kaolin Micronizado B. N. Polvo fino blanco-amarillento

if= Kaolin (b) Polvo fino blanco ligeramente rosado

Nota: Las anotaciones (a) y (b) corresponden al nombre del proveedor del producta.

vE



Muestra Cloruros Sulfatos Carbonatos
Norma = 400 p.p.m. Norma = 600 p.p.m. Con HCL no debe efervescer

1 Pl sPa Pil Py PilePs

2 PoLPs PPy PalaPe

3 Pl P PiLiPa P.L.P.

4 Pl P N.P.E.P. Pl P

5 NaPalaP P.LiPs N.P.L.P.
5 Pglt=s Pl N,P.L.P, P.L<Ps

2 Pl P = PhlaP

8 NPl Py P.L.JPi, Pl Pl

9 Pl P PslsPs PLL<Pis
10 PLL.P. NP L P Pal<P
11 Pl Py N.P.L.P. PalsPs
12 PLL.P, N.P.L.P. PiulaP's
13 PLL P N.PLPs P.L.P,
14 P L P N.P.L.P. P.L.Ps
15 N.P.L.P. N.P.L.P. N.P.L.P.

Nota: Las iniciales P.L.P. y N.P.L.P. significan Pasa la Prueba

y No Pasa la Prueba.

Gt



Muestra Solubilidad Identificacidn
No.
1 PP Positiva
2 PalewPs Positiva
3 P.L.P. Positiva
4 [ N Positiva
5 P.LaPs Positiva
6 P.L.P. Positiva
7 PaloPs Positiva
8 P.L.P. Positiva
9 P.L.P. Positiva
10 Pol.P. Positiva
11 Pieleo P Positiva
12 PP Positiva
13 e I L Positiva
14 P.LsPs Positiva
15 P.L.P. Positiva
Nota:

Las iniciales P.L.P. significan Pasa la Prueba.
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Muestra Pérdida por Secado Pérdida por Calcinacidén
No. Norma £ 1.5 Norma € 1%
1 +3592 13.0007
2 -1118 12.1347
3 . 1784 18.1393
4 27 0 13.2671
5 .2011 14.6792
£ 4476 13.0130
? . 5687 13. 3604
3 1513 25.9978
5] «3797 13. 3403
10 . 1162 8.4890
11 + 1755 13.2640
12 - 1505 8.2105
13 +2313 16.9358
4 2793 25,5039
15 1.6524 16.0546
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VELOGIDAD DE SEDIMENTACION

Muestra No. 2 horas ml. 24 horas ml.
Norma 2= 99 ml. Norma > 87 ml.
1 99.5 97.0
2 63.0 44.0
3 56.0 36.0
a 99.5 96.0
5 72.0 56.0
6 99.5 96.0
7 100.0 98.0
8 47.0 38.0
9 99.5 9%.0
10 48.0 28.0
11 58.0 20.0
12 58.0 35.0
13 70.0 48.0
14 63.0 41.0
1% 65:0 42.0

=9



Muestra No. Particulas de Didmetro Particulas de Diémetro

Mayor de 10 Micras Mayor de 3 Micras
g/ml. g/ml.

Norma: més de 1.0086 g/ml. Norma: més de 1.0063 g/ml.

1 1.0154 1.0125

2 1.0037 X 1.0026

3 1.0046 1.0037

a 10135 1.0114

5 1.0058 1.0021

(5] 1.0148 1.0101

7 1.0118 1.8118

8 1.0046 1.0022

g 1.01354 1.0115

10 1.0016 1,001

11 1.0040 1.0023

12 1.0030 1.9012

13 1.0035 1.0019

14 1.0019 1.0013

15 1.0051 1.0045




Muestra No.

Prueba de la Yodocloroxiquinoleina

P W MN

CcC o N O v

Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba
Pasa la prueba

Pasa la prueba

ov



Muestra No. Capacidad de Absorcidn Poder Cohesivo
Norma: % 10 mg. de Azul de Metileno
1 PuLPs No P.L.P,
2 No P.L.P. No P.L.P.
3 No P.L.P. No P.L.P.
a PP PPy
5 No P.L.P. PalsPs
f PL.Py No P.L.P. \
7 P.L.P. P.L.P. B
t3 b No P.L.P. No P.L.P. 1
S BL L Ps No: PP
10 Na P.L.P. No P.L.P.
1M No PLP. No: PabPy
12 No P.L.P. NB: PL.Pa
13 No P.L.P. No P.LsPs
14 PPy No P.L.P.
15 PP No P.L.P.

iota: Las iniciales P.L.P. y No P.L.P. significan que pasan la prueba o no pasan la prueba.



Muestra No. Fierro Componentes Solubles en Acidos %
Norma < 20 p.p.m. Norma entre 6.5.-8 Norma: Maximo 1%

1 No PiL.Ps 7007 1.0680

2 PP 5,55 0.7080

3 PsLaPs 6.28 1.6800

a4 Pl P 7.00 2.6500

5 PobiPs 8.27 14.5500

6 No: P.L,P. 6.94 1.4300

? PalsPs 7.058 0.5000

8 PoLiP 5.20 0.6700

9 P.L.P. 2.01 1.7000

10 Psl sPs 6.'78' 2.2300

g No P.L.P. 6.76 1.7600

12 No P.L.P. 6.83 1.8500

13 No P.L.P. 8.04 2.3900

14 PP 6.60 2.5100

18 Rl 8.595 17.6500
Nota: Las iniciales P.L.P. y No P.L.P. significan que pasan la prueba o no pasan la prueba.
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Muestra No. Arsénico Metales Pesados Calcio Magnesio
Norma € 2 p.p.m. Norma € 30 p.p.m. Como % de CA
Norma : = 0.04%
{ PaLaPs No P.L.P. 0
2 PuLP PulsPse 0
3 = I PllP.s 0.0288
a P.L.Ps PiLaPs 0
5 PELsPs P.L.P. 0.1280
6 PaLoPs No. P.L.P. 0
7 PzL.P. P.L.P. 0
f P.LP, PPy 0.0800
9 PRLsP. No PLuL.P. 0.4000
10 PJL«Ps Pl P 0
11 P.L.P. P.L.P. 0
12 PP P.L.P. 0
13 Pl P PiluPs 0.0960
14 P.L.P. PLk P, 0.0480
15 PP, No P.L.P. 0.3200

Nota: Las iniciales P.L.P. y No P.L.P. significan que pasan la prueba o no pasan la prueba.

Ev



CONCLUSIONES

Analizando los resultados obtenidos en nuestras muestras llegamos a la
conclusidn gue el kaolin indicado para uso en medicamentos de uso in-
terno es la Muestra No. 7, ya que cumplid correctamente con todas las
gspecificaciones; las otras muestras pueden utilizarse en otras indus—

trias, como las indicadas en usos generales.

El tratamiento de los kaolines extraidos en minas mexicanas, podria e-
fectuarse fisica y quimicamente mediante procesos, tales como molien—
das y tratamientos quimicos, para eliminar susstancias que lo contami-
nan y asi podrian utilizarse no solo para la industria farmacéutica;
sino para una gran variedad de industrias, algunas de las cuales hemos

mencionado en este trabajo.
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