
'7? 
. -< ' 

UNIVEHSIDAD NACIONAi .. AUTÓNOMA / 
t<SJ'~~..J.,. DE MtXICO 

~ 

l<'Af:IJl,'l'AD DE QIJfMICA 
-~~·---=--::.-··-

;~ '_:~,~(:· ;_~:~~~~~ 
.- ·- ....! ¡' 

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

• 'A."-' ' 1 •, -~::.~ 

~,,.t.:.. (,·-- ~ ~: lt"": _,,:... 

Dl!SARROLLO Y VALIDACIÓN DI! UN MÉTODO 
ANALITICO POR CROMATOGRAFIA D• LiQUIDOS 

DI! AL TA Rl!SOLUCIÓN (CLAR) PARA LA 
CUANTIFICACIÓN Dl!L COMPUl!STO : 

2,2-lliclorn-NI ( as.rnt)-u-t'luornmc 1 il >-l\-lli1lrnx i-1•-
( 1'1c ti lsul fou i 1)t'e11i1 et il IAcc la 111i1la, 

l!N UNA PREMEZCLA PARA USO VETERINARIO. 

T E s 1 s 
QllE PAICA onn:Nt:IC t:I. Tl'llJl.O llt: 
QUfl\llf:O t"AICl\1At:F.1rnt:o HIÚl.OGO 

r H ~ S ~ N T A : 

ARl\tANDO 'l'OV AR CORONA 

TESIS CON I "l 'J -1 

F Al LA DE ORIGEN 



 

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 esta 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. 

 

  

 



~· .... 

JURADO ASIGNADO 

PRESIDENTE: l'HUI 1-111 VIN/\ MI l>W:.'\!"11 ll/\.l(K,.'\ 

SECRETARIO: l'Hc)) l.,'\JHtll I HI NI lol'/M.'\S :\.f;'\h':ll:-.ól / 

¡tt SUPLENTE : l'h'.1 •I h'.C ·~.'\ 11 IHI !'-:J.'\ ~11 1« '\. J 1 IV·'\h': y 1...llAVI / 

:?,..!.!... SUPLENTE : l'Hc •I \..e 1s"111 1 e• '\HI r 1 _'\~• • H• li.'. l.'\" 

SITIO DONO!-: SI-: 01-:SARROLLO EL TEJ\1A : 

LABORATORIO SCHERISG PLOLGH s A de e'\," 

.\.\.' lh DE SEPTIE!\.1BRE :".o lnt 
XOCHl~llLCO. ~1EXICO D F 

ASESOR DEL TEJ\1A: 

--
SUPERVISOR TECNICO: 

SUSTENTANTE: 

;Y 
-,,,/ ,,: 

//,,?-f~.r/1;~~ 
~~~~.,~-,,-._,-.,-,,-,,.-,.-.-,.-

7\/-(~<-_ 
~.'\l\.",'\h'.I/' 

/\h':M.'\Nlll 1 1 l JV/\K !...:« JKI JNJ\. 

. ..... . . :.. ' 



Sl"ÑOR, POR PFRMll IRMr VIVIR FsJr A'1Hfl () .t c;RACIA.S !. 

lllA. (~RA.f-IA~ Pt>R MI \'Jf1A. flltH·A.1"l<l'-' 1 . ....:lfRí!' Y ,.\PllY<J 

lf l,ltUFRll MIU"tHl 

GORPl 1 O, t~RACJA:' Pl >R l li!' l"UJP,.\Pl J:"o. 1 U f Jf MPI O Pf 
PfRSí\'fRA-...;c·1..i.., 1-H l"\,;f" :--1 JP,\P) tHIMll f>AP 

SANPRA y JFNNY <iF<.-\t"l.-\:- PllR ('-\P..tJ ..... .-\R-\ P.,tJ lAPtl llll)tlS rsr·os 
,\,'( l~ 

NANCY JRFNí lf -\t.RAl'f.·l·ll 111 ,.\Pll)ll I' .. < ll'-Ph"J<.l.'\.:AI l'º 

P..tlJI J\',\I hl'\.. H·\I J-\ ~11 

FFRNANPO Hll)) f-JIMPRf IJ ·\t,R.-\1 1 f/( ll flJ,.\POY4.'l 

Mii <;RAl.IA~ A t .-\11-\ lJ'..,,ll l>f IL.;ff'flf;:- PtlR C'HfíR F~ MJ 

Q.F.8. ROSA MARIA ROSf 1 f ,"\I VARf / 

Q.F.R. J<>Sf llf JíSIJ~ VJl l,.'\<"r\MP,.\ RAMl'lS 

JNC.. J(>;\C}l!JN Pfl<f/ IHJfl,.\:"-

Q.l.R srRlilO A MPR;\I f ~ .-\Rf 11 ANO 

l l> ()llf \'J\.'f F~ fl 11..>R..-\.-"O,'\,; JAMA:' MllfRf 

Jf" A<~RAl1f/l·11 l~fl'\,;JIAMF~lf MI PRJMfRA llP<lf.<JlJ:'\.;ll'lAI> 
PROFFSllJN.-\1 IF Pf:'Ftl f.l\Jltl Sif~tPRf 



INDICE 

CAPITULO 1 
,;E,. .. 'lf~.~-1#!:9 D#.."'·'!'-

Cro m-.togrdfid dl"' 11quidos de Alt.1 Resol1.4cion 

Vdlidacion d .. L'-tt"'todo~ A,nJlltu:os 

CAPITULO 2 
µ_#~~~~O~.I.#,_ 11#.º1. la·IB.·l.10 #.:'l:P.E.ºHl,'Jll:.~ ... 7;11. 

Oes .. rrollo del P.tet-odo ..\nJht1cn 

Valid.,c1on dtd Ml"'todo An .. 1tt1co 

CAPITULO 3 

PAGINA 

1 

15 

19 

23 

27 



INTRODUCCIÓN 



INTRODUCCIÓN 

la Industn.1 Fo1rtn .. ceut1e.a rll"qu1t"r .. qu._• su!> product~,s St.".an 5-t!!)l:Uros .> 
eJi:•ctos en sus especific.ac1ones, por lo t.1nto, t"S nt"ct>s.ar10 conto1r con t..-cnicds 
anahtic~u qu~ .ut!gU~n qut! los pr~1ct"sO!i. d~ rn..inuf .. ctur.t d .. los mismos est ... n 
bajo control, par"' obtt."n ... r productos qu .. so1t1sfo1xo1n lo1!> p_..r..,pt"ctn.-.u par,. los 
cuales fueron dt>s<1rroll.tdo ... 

FI propos1to dt!I pre'l.t"nlt.' tr.th .. J" t"S .t .. mostr.1r l.1 t"ft>.ct1\·1do1d de un 
nWtodo an.ahtico por Cromdto_l(r.ih.a d .. t 1qu1do-. d .. r\lto1 H.-or;oluceon (c'l AR) p .. r .. 
la cuantific.acion dv un nue\.·o o1nt1b1ot1co t"n uno1 prt"nwzcl.s p.ar-o1 uso \.ll:"terino1r10 

Utilizando p.ar.lr'f'\t!ll""ll"> JM.thtlCOS Jdt"CUJdl'°• qu_.- XJl""JMtJCll"M 'jUt" )os resu(tJdOS 
obtl:"nidos St"JM confi.tblt's 

F!>tos po1ro1nwtr1.-•s .tn.tht1cr•s t"'>t..in c~1n!>ut.-r.1dus J..,ntr11 d... l.t \.'.1l1dJc1on 
de ._1etodos en nornlJs t1fic1JI~!> )' cornpr~nth_•n 

• PRFCISJt)' 

• F.°'ACT J JltP 

• l lNfr\Rlll...\ll 

• FSPFCJFJCJllAP 

• T 01 E'RA:-..:CIA 

• RFPF T'IBll IPAP 

Un Jn.iilis1~ est.1d1st1co de los resultados obtenidos y l.t Jprobdcion de 
estos, bajo criterios de Jceptacion preHdrn.~nte definidos, ser.a l.1 ev1denc1.& 
docurnent•I qut" nos confir~ que éste nlt"todo o1n.¡htico es re.&l~nte efi~cti\,'o 
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CAPITULO 1 

c1u1.•1,• '.IVl6IL·•1<'i,• .111;· 1.i1~1 ·11111 ... 111;· .·•1.-..:.• ---- -- 1;.#.:i,,;ii1.i ·<'üi.,.-- ---- - --- - -
·-- ···--- - - ... ._ - - --

1.... formul.u:1ont"'> o fnrnlJ'> t.1rn1Jc .. utu·J'> JTll•d.,rn.t!. "'º" n-.rclJ!> 
compltejd!. qu.- 1ncluyt"n. ,1d .. n1J., do• uno o nlJ'> '-'-Hnpt>r1' 0 nt•0 '> nwtlu:1n.tlnwntt' 
activos., un.1 !iot'n .. d .. n1o1t••,·1o1I .... llh'rt•'"> t.11 .... c.~rno d1lu..-nt•''> dt!<>1nto•;.:r.tnte!>, 
\.-eh1cul .. ,s coloro!!>, !>Jhor<t'.,._ t'fc 

('on .-1 fin d .. J'>•~~ur.tr IJ • Jhd.td > Id ••-.tJbd1dJd th•I prPdu.:::1:0 fin.ti. t:<:I 
farmaceuhco .1n.1li!>tJ d .. b.• .,.,.,. c..ipo1.r d .. .,. .. po1r·.u- , . .,.t ..... n'W'Lt:lo1 ... ..-n .. -.. ~mpont!nte ... 
ind1viduJle!> .tntt'!> do•I .1n.111 .. 1:0. cuo1nt1to1tl\ o f ntrt' l.1., tt•('MILJ'> mJ'> pPdt'r•l!>J'> dl' 
qu"" .,..¡ JMJIUtJ d1!>pont• p.trJ l.t r•· ... oluLton do· .... t.1'> tno'l'C-IJ'> , .... ,.,t,• un ~rupo d .. 

ni.ctodo.,. Jlt.uTM.•nt•· t'fic1cnt1•!!. llo1n1.1dt•~· .... n su 1 "111untn crom ... to,.;r.16 .. i 

FstJ tt'CMH_d o•stJ 1n\.olucrJdo1 1nt1J'\'l,1n1o•nto• t'n ttH!tl"> lo'> .i-.p••rtos dt'I 
des.11rrollo y IJ 1n .... st1_-.:.u:H•n fo1rn1,.u-o•uttl..1 • ,.,,.-,p und ho•rr.1mu•nto1 o1no1ht1cc1 
o1lt.11~ntt' confi.ihl.-

1 J crom.1to;:r.1f1.1 t-~1n1pro•nd .. un xr·upt• d·· nl<>•todo-. p.1r-o1 ., .. pc1ro1r rrwLclJs 
moleculo1rt"s en solucaon ton1.1ndo •'M cuo•nto1 .1fin1d.id1•"> d1t ... ·ro!nc1o1lcs dt! los 
SOIUtOS t"Mtro! dos fJSt""> 1nnll">l 1bl+•s llno1 do• IJ'> fJ'>•':'> t'<, UM )o•cho fiJO do• xr,1n Jr~J 
supcrfictdl y lo1 otrJ puo•d .. ., ... ,. un 1i,1ui.io ,, un ~·•!:> qu ... ., ... n1u"'""' J trJ .. cs dc IJ 
f.ist' fijJ o sobr .. d°"' •• 11 .. 

1 J ÍJ'>•' fiJJ ">•' 11.und f.ase ~sto1c1on.ar1"" -" l.1 otr.t f·as..- mnv1l 1 J f.tst" 
cst.ac1on.ano1 put"dt' ., ... ,. un s<.•lido por1•"><' tl tln.tn-it'nt.~ di\ 1d1.to ,, un liquido qu._. 
hd sido pucsto t"n c.tpo1 do•l:i:.Hi.1 .,,,¡,,. .. un nl.1to'r1.il .,.,Jidt• qu•• tuntn•nJ .._·,nno 
soporto" 1nt"rtt' 

f s nt"Ct!SJr10 qut• lo1 ÍJ~H' cstJL 1ono1r1.t p••S•'J pc1rt1culo1s que s1•o1n to1n 
pequeñds con10 ., ..... posible pdr.t qu .. t'1t.1'>tJ unJ sup.,.rfic1t" gro1ndt" de t·nodo quit" l.t 
dds.orcion y IJ dt"sorc1on dt" los soluto!'> s .. \.o•nfiquen frt•CUt'MtO:."mcnt~ 1 di ÍJSI:! 
movil put!de !.t"r un liquido puro o unJ n-·wzcld d,... solucione?> (por O:."jit"mplo, 
soluciones n~~ulJdoro1s) o pucdt:> St"r un .'>:JS (puro o unJ me;>.l'dJ hlH110,-.:it"ne:"J) 
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Un• clasiñcacíón gt.:nit:r.al dit: o&IJeunos de los tipos m.as comun~nte us•dos 
~n crornatografi•, t:om.ando it:n cuit:nt.a distintos critv.rios. sit: preslf':nt41 .. 
continuación . ., ,, 2 

'f} NATU-.ALl!ZA OC LA l'A!llC MOVIL. (,.M./. 

1. 1) 1 "• ""\ 1!' ·~'.· 11' 1 • !.· ( ......... ¡ t.1 

l..•)¡1,•'1111,'.¡:1 1!11.!1· !1•]''1•t<>· •. ! t.1 t, ('•"\,, 

- ' ..... , ,. ··:· •11 • ,¡,. "l."' ,,. ' •. "" ¡•l 1"•' 

- ( •• "" 11 ·1~· ,, ' 1 .1. \i• • 1- •• 

' ...... " ,~ .. ,, 1 l !,· ; ,... • ·'., '". d 1 t.1 "" : ., '1 .. 

:Z) MAru~LCZA DC LA 'ASE C!JITACIONAltlA (l'.C.J. 

' 1 ,. '· ¡ .. .. ' 1.1. ' 1.¡•11·1·•) 

~ . ...') ' '' "" .¡t, ·~:· ,. 1 ·' ")'" ¡ .. V ' ·'·' ' 1q .... l,,) 

..:.-o1),1 ... 111• •• ! .. ,,.,' ·' " l.• ... ' , .. 1•.) 

... ·' ' 1 .,, .... 1 .. V ' 
,_, ' " ' 

:3) CANnnADOC-UCST~ 

... ...i) • t, •ttl 11, ·~·r 1!' 1 ¡ ! o j' t• 11 IO 1 \. >"I ', V "1' I· \ ,,\,·<, tll """' •! 1·<, ) 

... 11 ' .... ,., ". ~:· t!' ' • ... t• .. q 

4 , ...' ) < " • 1 n 1 • • ,p; r 1 T • • • ~, .,,, ""'' .!. ¡·,,•,,,,.,) 

.... ), ........ -.•:• ¡!11•1. !•'•' '"·' '" ·, 1 r •, , , , ,, '" ¡ ,., " , ~ 

~ .1, : . • : • ' ') 

Fn la anterior descripcion se subro1y.1ron co1do1 uno de los cnterios de 
clasiñcacion del tipo de crom.atoxr .. fio1 que represento1 la t.-.cn1co1 utilizddo1 it:n el 
presente trdb.ijo Fn o1delo1nt11t: trJto1remos ~:r.r,~c1ficJment~ el c.1mpo d~ IJ 
cromat:ografia de líquidos de alto1 resolucion (<"1 AR) por s~r e-.:r.to1 Id tecn1co1 de 
interés en el desarrollo dt! ~stt? tro1bdjo 
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INSTftUM~NTACIÓN CRO"'ATOGRAFICA • ., y 
2 

R.tsico1~nh~ los ... quipo!> d .. Crom.1toxr .. h .. d .. 1 1qu1do'§. dt' ,.\lt.1 R~!!.oluc1on 
(Cl AR) put'den clJs1ficJr .... t'n do!> ttf)(l~. J s.tbo•r los 1nt~,,;ro1dns y modul.iirt!s Fn 
los pn~ro'§. CddJ unJ do• SU!> pJrt .... (rt!•H'r\onn do• \<•ho•ntt'!>, bot1'1hJ. 1ny ... ctor, 
colun1no1, det .. ctor· .. 1ntt'.'(r.ulor) t'St..tn rt.'un1d.1 .... ,, ur1 .'(.1h1n .. tt' y '>U 1nt1"rcdt11t">10 
o cone ... hln cc•n otro!> (;onipun .. ntt's d*" J,1 nil'!>rnJ o d1f,.r .. ntt' rn.irCJ t''!o d1flcil 
Ptt:'!rn11t~n "'" cJtnb10 un "'•'JOr Jprcl\.t'C.hJn11t'nto .t .. 1 .... p.u_10 n,...nos cJhl .. -.... 
tuht'rlJ!i. y Cl'"""'h.l'1t!!> ""'PUt!StJ!> )' qutrds ,,,...,,º,.*"" ,..., .. !>.'(•'"" do• dt·c1d .. ntt' frt>nt ... d 

op .. ro1dort!s OCd!>lon.11 .. !> o poco ..... p .. r1rn.•nto1do!> ín IPs t'qu1po.., r·nc•rluldrt!s. los 
modulos son 1nstrun1o•nto'!o 1nd1\.1du.tlt's qui• p .. ,..n11t .. n no '>111<> ,1rn1dr .. t .. quipo 
sex;un l.t n .. c ... !io1clJd do•I .tn.11!..,t.1 .. 1no .tUn'\<i•nt.ir .. u <.<•nipl•'JHl.1d !>t"~Un ... .., .. 
Mt!Ct'!iold..id \.Jrlt' 

Í!iotJ c·onfortn.u.1<>n .td .. tnJ., do• \.'l<;,UJl1L.1r c.1d.1, nrnpnn.·nto• dt•I .. ,1u1pu por 

sepo1ro1do perm1t .. no sl1lo t'I "'*"Jº,.. c0nucuT11 .. nt•' _'>'control \t<;,UJI do•I m1snlo. o;.1no 
~1 nw1or o11!>l.1rTihºt1t(' y r"!>•llUc1t1n th· pr1•hlo•rn.1~ cu.1nclo .... to~""º" pr.-?>o•nt.in 

...\ cont1nu.ic1,1n !>•' pr.·~··ntJ •. ,, l.1 1 •,11: '-•' l ,.1 ··..,quo•ntJ d .. uri ··quipo dt' 
CI ,.\R tipo n1Cldul,1r 

r-

D ET E C TO R l c1.-d-~-J 
~ 

__ ;--¡?_ 

lliJ 
DESECHOS 
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1 as c411ractt!'nsticds .l(é'n .. rJI .. ~ dt• lo!> complln .. nt..-:'> 1nd1\·1du.rl~s d ... un 
cro,,..,.1tcigraf"o dt!' liquidt"JS d .. JltJ ré'HllUC1Cln Hln JJ.,, .. 1xu1 .. nto•s 

Rl!Sl!RVORIO DI! LA FASI! MOVIL : l I r•'"•'r'\or10 .-5 o•I r-.·nplt"nt.- 4u.­
contit!'nt! 1 .. fJS•" n1o'l.1I Pu.·d.- uh1cJr ... · 1fo•ntr·n do• un .. quipo 1nto·.-.:r-Jdn o 
t!'xt~rn..in~ntt." t!'M un t•qu1p•• rn<>du!Jr .\.· .·n g"n•"r.il .1l.-.:11nno;. t.•·nt1n1o•tr·oo;. '.>obro• ~l 
ni\.·cl d., fJ honibJ J>df"J <JU•' IJ hu•r-J.1 do• >:r.1, .. d.1d dnq.1 o•I "t>ho•nto• h.1c1,1 t':'>tJ. 
fn.tntenit!'ndo llo•n·•" l.1'.> l-<•11•'"-t•'"''" 

PU ... dt' .-nipJ..-Jr:'>t" COtll<' ro•o;.o•r-'l.tlr1t• do• fJ•,o• 1110\d 0·14,dquu•r rn.1tr-.1.r d .. 
l<ibOro11tono d ... hu..-n.i cdl1d.1d ld ... ' 'dno•" pnlnu .. •r·o , ... .,,,.,, .. ,,, •. ,. 1th'rt•·). c:on un.;i 
t.ip.i JdeCuJdJ pdrd pro•\t'fllr ,.¡ 111,-.:r·o•!>P d,• pJrt1. ul.i-.• unh1o·11t,1I.·~ ,ti "'~to•n1-1 

.\J t:'.._tr.•n10 do·! tuh11 do· ... 1l1d..t do• ~nho•nto• .. ,. t tll1t•CtJ Url f1ltrt.l dt• ,Jct:'t"O 
(buzo) Ctln ..! .110 d.· ,,,,,...,.,,,d.td 1JlH' 1r11p1do· o·I 1rixr··"·<> do· p.1rth·ul.t!. J IJ 
homhJ 

TUll~RiAS : 1 J fJso' n1._n1l •·rnpl•'.JdJ ••n 1 1 ·\R dt·l>o· d .. c1rcul.1r pPr 
tuber1ds 'lUt" Ct1nt>Ct..tn o•I ro':'>•'rl<>rll• do• '>1>l\t'"l1t•· ~,,,, l.1 bun1hJ lJ hornh.1 ct•n .. J 
inyl:"ctur. esto• l"(>n uno ,, rn .. .,, d.·t .. rtt•r":'> ron1•ct.1d<>•. o!r1 •,o·n•• _\ •'\t'r1tu.iln1o•nlt" 
con un colt>ctor d .. fr..icc:1Clnt> .. o \,1h:ulJ.,, do• d1.,trihu< .,,,, f .. •·\1do•nt .. qu.- t'st.1s 
tuhertJS dt"bl:"rJn <,o•r 1no•rto•., ) d1• ..t(_lJt'rtll' .a \ll ubr •• 1c-1011 ,.,, o•I .,, .. t .. rnJ 
cromdto.s,::rJÍH.o rl:"SIStt•Jlto•s ,¡ ,1lt.1., pro•'il<>l1l"<, -\s1 ._,. o·n1pl ... 1n tuhn-, do· ,H·,·rn 

inOJo.ldJhlt> o polirn..-nc.B lp<•lipropil+'ti•• •' t..-flonl ..... ,,d,1 l.1 .. f1d•••r·1J·, d .... ,-,•n• \ l.1 
Je teflon 1.ts m.1:'> conitlnn1o•nt .. ut1hJ.uio1., 

1.ts tuh~r1.ts dt' J<....-r.-> Hº ut1l1JJn p.tr..t <•'ll1·.-t.1r 1,,., cornpon.-nt .. s 
sot1'1-t!t1dos J Jlt.1 pr..-s1011 {t>ntro• horn!>J ,. l'1)t'<"t1>r· 1n_~··ctor· _'. 1 ••llH")\fl,1 colun1n.1 
y det .. ctor) y fo., m.ttt>n.1J .. s pc>IH'nt>n<t•., pJr.1 <OrH•ct.1r l<l", 1Hnpc•no•r1to•._ dnndt> l,1 
prt's10n t•s .ttnhn.f..-nc.t ti 11,-.:t•r..tnl••nto· "Uf't'"'r1<n· {n·s ... r'"'\,>n,• .t.· f.¡.,,. rllP\il hnmh.t 
det.-ctor · colt'.Ctor dic' dt>spo·rd1cio._) 

'- ltro p..tr..tn"lt>tro d cons1do•r..tr •"'i ... 1 d .. l.1 ln11.~1tud d~· l.1.,, tuito•n,1s > J qut• 
tuht!nd:'> do•n1.1<.1.1d<.1 l.trX""" c.ondiu- .. •n ,1 prl,hlo>n1,1 .. .i .. s•·p.11-,1< 1<ln 11<> .ut3ud1c.thlo•!> 
J Id ClllumnJ crorn.1to.~r..ificJ t.1n1h1t'"'n llo1n1Jd''" ••11•,,1,.-.,-h.1n1wnto:1o t•-.tro1 
columnJrl'\ f 1 t>n\o1nch.tn11~·11to d1• h.111do1 >'"-trJ colun111.1r .... r•·h.·r .. • 1 l.t p1•rd1d.t 
de efic1.,-nc1.t d .. I :'>1~tl"n1.1 crl1n1JtoxrJtlco p.1rJ r.•'lonh .~,.. ,, ~ .. p..trJr ILl., d1f.•r .. nt..-s 

componentt~s d..- lo1 ml"Lcl.t "'" estudio 1 ..t"> con•'"-'º""'!. ··ntr.· ht1nih.1 •. 1n_y .. ctor }' 
posteriores .d dt>tt>ctor no contnhuy•·n ..ti o•ns.1nch.u-na·nto d.- h.uhf..t l";,,trJ 
columnar y su .,ft".cto es m~nos 1mportJnt .. 
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UNIONl!S: l .IS uniont!s p-."rn1iten cun .. ct.1r lJs tut·wnJs y con -.!Itas los 
distintos compont!nto"S d..-1 s1st .. m.1 Crl'Jn,1tn~t·,lficn lln.1 un1nn con .. 1-.t.- .. n dos. 
piez .. s. dt! acople p.-rf .. ctl>, 1 .. un1un "rn.t..:-h,•' cnn .. 1-.t.•nt .. *"" un.t Ío"ru1.t qu ...... 
afirn1.a .. la tuber1 .. cono"ctnr"" y un turn1tlt) '1"'" .. ,. ·•JU .. t.t .1 l.1 un1on ··h .. mbrJ·· 

BOMBAS : l .as bon1bd'I. d.• t l r\R 1n1pul .. .1n l.1 t ...... nio\.il pro\.~n1 .. nt .. d .. t 
reservorio dll:'! s.olv..-nt•· h.1c1o1 •·n 1nyo•ctnr. y d,•.,llo• .1h1 h .. c1.a l.t l nlunin.1 :"u c.1ud.al 
d.-. tr .. bJJO put"dt" ser niuy \.'Jt·1.1hlo• ..... ~un l.1 .. H·.al.1 do• tr.tbJJ•' •"Sl (•xuto r -.ut~n 
homhJs c .. p.tco•s do• .. ntrt·~.ir· 1·,1utl.1lo•., fliuy p••qu .. """· do•I t1rd...-n d,• I<> .. 1.l/rn1n. 
pds.tndo o1 co1tui.1h•or. dt' un11 .. f><1( ,,._ rn1h\1tro<, pt1r rn1nutn p.11·.1 l.1 lron1.1to~r.1f1.a 

•n.thtic.t con\.vncllinJI h.1-.t.1 \.J\.H•" .. nnHh•• 1n.1)-",."'" p.11.1 l.1-. -. .. p.1r.h-1ono•-. 
sen11prep.i.ro1t1\. .1-. ~"" f'r••p.1ro1tn .1-. 

INYl!CTO ... l!S : f 1 1n_yo•ctc.1r o'!> ..-1 d1 .. pn-.1t1 .. n yu .. p .. rn11to" 1ntroduc1r l.1 
n1uestro1 ,•n soluc1on sin 1nh·rrurT1p1t· .. ¡ cJtul.d d .. I ~ul\. .. nh• .1 tr.t\.t'., d•· .. 1 rl 
lnyect:or d .. t....- dv ro"untr un.a .s .. n,.. .t .. 1..·.ar.1c.to•n-.t1c.1-.. irnpnrt:.1nt .... 

1) D .. b .. '°"r fJci\ .-t .. op .. ro1r 

.?) llt~ht" !>t'r 1nt"rt .. .11 .1t,tt1u*" qu1n11co y c-.1p.az d., -..1port.1r .tlt.1-.. pr.,..s1un •. ., 

3) l1t"ht" st'r prt"c1-.1..1 .. n cu.tnto d \.t •JntHl.id d .. rTIUo".,tr-.t 1ntro•luc1<iJ "" .. t 
!ol.Stt"n1..1 

4-) ....:o d,•b.,. do" prn\.o•C.tr d1hu::1•>1\t•., 1rnportJntt'!o do' 1.t .,,,¡lH 1t•n 1n_>o.•Ct.td.1 

Y.1 h.in sut.1 do.•fin1t1\.JIT'l .. nt•' do'.SCdrtddo-. \.,., 1n)•'c:tnn•-. .t .. "*"ptum 
sim1ldrt"s J los t"mpleo1do,. t'O l ron•Jto~r.thJ d" t ....... ., :--u., 1ncnn\.••n1t"ntt' .... r .. n 
como pue.d•• espll':rJt!ot". dt'n'-·.id., .. d .. l d ... -.pr-o•nd11T'llt'f1to do"I n1Jto•nJl d~I .S••ptum 
que ob.struy .. l.i column.1 y dt' 1 .. contr.1pr,..:r.u•n qu .. d .. tH.1 d" '"..-nct'r .... JI 1n)t"ctdr 
\,. mue.strJ, lo qut• nhl1x.1 con c.1ud.Jlt'-. Jltn-. J !oU 1nto"rrup("1on n'lon,._.nto1no'o1 

COLUMNA CROMATOGRAFICA : 1 .1 (·olun1n.t cn•1Y\.tt~•:.i;r.1fic.t t"!'. t'l 
-cor.tzon" d"I t'qu1pu d.,. CI AH, y.1 qu•· *"" .. n .... ., dondt' ""' lt..'".1 .. cJho 1.1 
.sttp.tr,.cion dt! lo.s compono•ntt'.s 1nd1"1du,1l•· .. qu.· 1nt,.:.¡;rJn .1 l.1s ''"°'".tcl.as con1pl•'J.IS. 
ll:'!M un Jn.thsts por o•.st.i. tl"cn1c.t 

l J fut"rz.i dt• t"stJs un1on ... .s y por lo t.tnto 1.t -. .. p.1rJc1on cr·or'l'1.1toxr.1ficJ 
e.sto1 do1do1 ... -.t!nc1.1\rno•nt•.' p••r fJcton•.s t,iJ,., cumn .dlnirlo1d d .. ~rupos dct:1 ... ·o.s 
entre lo1 f.t!ot' .. sto1c1onJnJ y l.1 n10! .. cul.t d.. 1nt•·r..--., n.1turalt"Z:.I 
Or)!,.nÍCJ 1nor>!Jn1c.1. p~1l.trido1d y pH d .. l.t f.ist' n11..)\.1l. nun1+~ro dt' pl.1tos t~·c.'lf'ICOS 

pres.entes t!M 1 .. ÍdSt' t!StJLIOMdrld, t'tC 
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DeTl!CTOlll!S : fl detector es 1 .. p .. rt.- dd s1stll"n1.t cromJto~r.1fico '\Ut! 
permite .. Vt!rN y ubic.i11r t!n tiempo y "sp.acio 1 .. po~ictnn de co1dd cn,11pc>nll"nte <le 
una muestra .i11 1 .. 5.il\ida tle 1.a colutTind crnn1.tto~rJfic.a 1 0'.1- do•t..-l.-tor..-5 d..-ht'n de 
r-!unir ciert .. s co1r .. ctt'n!>ttc.a5., t"ntre l.a!lo tllH' t .. n.·n10\ 

• Pos-:t'.f' Uf1J r.:5-pu~st.a \1no:JI f 1 dt"to'.Ct(H" dt'ho" d..- n"Wd1r .tl~unJ propwd.ad 
del anahto qull" se incrt'nwntt" 1int.•.aln-wntt• .tl .uu·n...-nt.1r ~u 1:onc.·ntro1c1on .:-t" 

denomin• r.an$O hne•I d .. un do!to•ctur· .. 1 r,1n,..;.o d .. cnn<· .. ntr,1n<1n .. ., 'llH' prnduct' 
una re~ruesto1 line.al 

'" '-.:n contnbu1r .al o•ns.1rH:h,nTI1t'nt•1 lÍ•' b.1nd,1 ..... tr.1 <.olun1n,1r l l 
ensanch.an11ento de h.and.a .~ ... tr.a c11lun1n.a.r .,.,. ,-.. fik·re '-º"'''' s .. """'°"'-'""º l"•'" 
.. ntenorid.td J l.a perd1d.a do• 1l"fic1,.nci..1 d .. l s1stlt"tTI.1 <.·r•1n1.atn.~r.itlco p.tr.i r••-,ohll"r o 
separólr los diferentes con1pono:ntt><, do• l.1 ,,.,,..r .. -1.a ••n •''tud10 l n .... t .. 
car¡¡ctenst1c• entro1 en jUe~o t.1nt,-. l.as d1rTI..-n!>1on1•s •lt' 1.a .:ll"ld.a c<.1n10 l.t lonh1tutl 
y di.inwtro <.h" l.a tul~nd dl' con ... ,.1on 

• 1 t"ner l.t 5.-ns!h1hcl.1d dt" d.-t~cc1nn .1pr,1p1o1d.t t1.1b1tuo1lrn.•nt.· t'stJ 
propueddd st:'! contr.apone con l.a un1\..-rs.alld.ad d.. d··tt'C< 1<1n F .. •it"l 1r qut" 
dett"ctort".S que rt>spondt"n d todos \,,., .tn.ahtos .-n ;.:•~n .. rJI po<.t' .. n S•'n<.1h1hd.td..-s 
rnenort"S, y """ contr.tpJ.rt1d,1, dt>tl"ctort"., qu•· Pº.,""'" un.1 .a\tJ st"n~1h1lid.ut no 
responden .t todns lo!> dno1htos 

... No_ df~cto1r!>ll" por c.amb1os de tt"rTipt"r.aturJ f n l-1 pns1hl .. los c.an,b1ns dll" 
tempill:!r.ttur.t no <lL"h .. n 111odificJr l.a so•ñ.al 1•n11tnld por \ns dt"tl"ctor .. !> f stJ 
car.&ctt"rtstic:.a no t"s \.Jhd.a p.trJ dl~unos d.-t ... ctor.·s <.-.,,,,., ~·I d .. 1nd1c.- et .. 
refrat..cion o t"I dt" 1nfrdrrOJ<.' t"n los LU.ah•., p.trJ tr.1hJJOS qu•• .1 .. ,.,.,Jnd1• unJ 
sensibilidad ~d1;.r, o .tlt.a d...:bt" t""rrTioest.ahil1-,Jrs .. p.1rJ t~·n .. r un.1 hn•'•I h.asl" 
estJble . 

.. No dt"stru1r ld mut'st"rd Fst.t prop1t>d,ut •"'> uno1 <..ar.a' t.-n .. t1<.-.1 do• CJ'l-1 
todos los dt:'!t..:ctores dt" l-lAR (un.a ,...._c.l"pc1<.1n •'" l"l t"lo·1tro11u11n1L,~).) ro•<.ult.a. ll"lUy 
importante cuJndo 5.e dest>J recolft"ct.tr .al JMdhto Jl<.l.ado por ~"JL"n1pln .. " lJ 
CrorndtO~rdfid pr...:pdrat1v.a 

los dt"tectort"s pu..:den cla51fic.arst" .. ,, ,i;t"nt"ra1es y Sl"lt'!ctivos 1 os 
detectores gt"nt".rd\t"!>. miden el co1mb10 dt" .tlhun.a prop1t!d.td f1s1CJ dt" 1.a f.as•• muv1I 
qui! contiene t"l anaht.o en comparJeton con l.t n-11'.\m.1 f.tSt" '"º"'' purJ fJt>mplos 
típicos son el dt"t.l!ctor dt" 1nd\ce dt"_ refro1cc1on J. t"I do• conduct1v1d.ad l <.lS 
detectores st":lectivo!>. s.on .¡qudlos. !>~n!>.tbles oJ .al~un.1 prop1~do1d pr-op1o1 dt":l -,o\uto, 
por ej~mplo t"l det~c:tor _ dt" .llV. que produc1r-o1 un.t !>~·tt.al proptlrc1on.tl J lo1 
absorb.óllncia d~l 5.0lúto d una lon~1tud de ond.t d.tdd 
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<."'ltro ~Jlt"tnpl1..1 t"S ._-¡ d .. tt>ct ...... r d .. fluvr.-~c.-nc1J. _.-mph·o1do pJr.1 IJ dt!t_.-cc1on 
de solutCIS con f\uor_.-sc,~nc1J nJturJI o conf .. ndJ p(lr r .. JCC1on con un r .... ct1vo 
flUOt""OgeniCO. ÍSt~ ulfinlO prOCl"!>O Slt" llJmd dt"rl\.'JftLJCIOM l )tro df'tt"C\Or !ot'lectivc> 
es it"I dt!'tt:"ctor .,.1.,.ctroqu1rruco ... mpl.-Jdo p.1r.1 Id d .. t.-cnor1 d.- Jn.datn .. 11u.­
put"dlt"n oo,;id .. rs .. o r .. duc1r'\.t' Jnt.· 1 .. Jphc<1nnn cit' un.1 d1fo•ro""1(.IJ do• pnto•nc1.1I 

SISTeMa DE TOMA y PNOCESAMIENTO DE DATOS : f 1 n· .. ult.1d1,_") dt"I 
ensayo cromóllto_gr .. fico c!t. por un IJdo. IJ ohto•ncuH1 d .. frJcc1on .... !tt'pJr.HiJ!> dt' 
los componentfc'!t de IJ mut!'\.trJ, y por otro l.ulo. l.1 oht.•nc1on d .. un .~r .. ficu o 
cron·'\Jto~r.imd. dlt" cuyJ 1ntt'rpr••t.H ion puo•d .. n •• ... tr.ao•r ... · c•1nclu!t1onll!!t 
cual1t.itn . .i!t y cuJntltJt1 ....... t !tt_.- rlt",_:;1.,tro y t .. '""t"ntu.al n1.1n1pulo1LH•n .... obt1t'nlt""n 
oll p.irtir dl" 1 .. setlal prl"'tVt"nlt'ntt' dll"l th0 tt"ctor por rn .. di.• do• un .,,.,t,..mJ d ... tnni.i y 
proce:s•m1it"nto dt> d .. tos. <r"ntrc lo'> qut• podt'ni.1 .. c1tJr 

R~,.xutr .. dor l~rJfiC::t>, qu•· c·Pn"l.h'rt,• l.1 .... n.il 11c•n un ;.::rJfic11 d.-1 tipo.-..: ) 

lntPJ:;.r.illdor. qut' pt:'rn1ito• n11 .,nin nbt .. no•r un r•ºXl'>trt.. ~r.1fico 

(crom .. to~r .. ,,., .. ) sino tJn\\,1t'n .. u tr·.1t..1n11o•nt•• nlo1t.0 mJt1co p.1rJ ,..) 
c .. lculo d .. Id Ct.H\Ct'Mtro1c-11>n 

Co.rnput .. dnrJ R.is1c.1n'*"nt••. •·l 1nt•·.~r .. uior , • ., und l-Prnput.1dorJ do• uso 
muy t!spt>c1fico r n t"!>t•• punltl """"' t·t•f.•r1n1tl~ o1 unJ corTiput.1dorc1 dt" 
tapo -p_.rson .. r qu.• p ... rtn1tt' c11n .. 1 ~oft\"1.,1r .. n prn.):rJrTI..i .1prop1o1do, 
~1 r ... ~istro xrJfico d .. J t."rlHl"lJtllX,r..irn..i IJ lUdnl1tlc..ic1on d~ lo!o 
compon ... ntes d.,- l.a n1ut"strJ lo1 n'l.1n1pul.1c1on d.· d.1to!t. .,-1 
,¡¡)mdc .. n<1mh!nto dt' t'n!t.1yo~. l.1 ~..-n.·r.tcu1n d.• r••pt•rt .... t' incluso ~I 

mant"jo ~lobJI de v.1no!t cr0nl.1\ll~rJto'> 
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CARACTJ!R.jSTICAS DI!!: UN ll'ICO. fl pri~r p .. so t"J1 1 .. interpret .. ción 
crornatogr.ilfic .. es 1 .. identificdcíon d .. l.u tr .. s pnncipJles c .. r .. ct~ruttc .. s de un 
pico crom.1toxr .. fico, Jn("h~..,. JlturJ y JreJ 

la figurJ nu~ro .:. rnu•!"r.trd ld3o pr1nc1pJI.-!. CJr.sct .. n~tlCJ!. de un pico 
cromdtogrdfico 

lp 

TIEMPO"' 

donde : 

t:m - fiempo de r-etencion muerto. 

t · • • l"íempo de ~tencion corrt"_g1do por \.·olun"\en muerto 

t • - riempo de retenc1on dot."l pico de 1nteres 

Wb - Ancho del pico en la lined hdse. 

Wh - Ancho del pico medido .11 5o·ro de la dltur.:i totdl del mismo. 
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los otros dos pJr.a~tros ro.•l.a' 1on.ado-. son su .ar~.a y su .altur.a fl are.,, 
dii!l pico es proporc1on.al J l.a t...antui.a1\ (e• c1._HH•·ntr.acu"'ln, d .. p .. n<l .. ·ndo d .. 1 modo 
tlt! d~teccion) del solutn y .. !'> u-.Jdo p.ar.1 l.1 •'".alu.H'Ítln (·u.snt1tJt1v.a 1 ,, •ltur .. d .. t 
pico es r"l1"1.'dido1 •!'1 .. 1 punto m.a..;inl•' do•l fn1!'>n10 dondt' l.1 C:•HlCt'ntr.a(IOn d..-1 -.olutn 
t.amhi~n lo ~s 

Por definicion los t•••rnpus do• 1·._·t..-nln•n .,.,n •· ... prt''...1dt1'. c.un1u lns t1o>n1pos 
qu~ t.ardd co1d..1 uno do' 1., .. 'º'"''P<HH'nto•s d .. \,¡ •H•"l'<.l.1 "" .,,.,. 1do>nt1hl.HiJ'. ptlr t'!l 
dt>tector r··~1str..1ndo'.'"' ,,..,1.11 quo• ilu-.t1.1d.1 pu:o 
cron1.atogr..1flco 

NUMl!RO DE PLATOS Tl!ORICOS. 11 .. ~urn••r·,, .t .. pl.1tu .. t"orn•" .... un 
p.aran-tro qu .. no!> 1nd1c.a 1..1 c..1p..1c1ti.1d do• l.1 { olurnn.1 • FlH"t1..1to:i;r..1fic,, p..1r.a 
r~t~nt"r y sepJrJr lo!'> C<•tnpon .. nt•"'> d .. l.i rnuo ... tr.i qu .. .,.., .1r1o1liLJ ,,.,,<.orno IJ \.Id.a 
uttl d~ l.a n1'sn1J 

fn l.a pr.Hllt.:J .•I nunl•'rl• d,• pl.1tn!'> t .. .,,·1c••'. , . .., e .1kul.1rl.1> rn1d1t'nd,1 el 
.. ncho dll! los ¡neo'> l -.t .. rn .. ·dul.1 pu•·d·· .,, . .- ton1Jd.1 d1r .. ctJrl"1o•nt.- "" el 
cromatl"l_'(rJt'nd subst1tuy.-ndo lo:s. ""'º,.""' .1prc.1p1.1d•1'> ··n l..1 !>1~u1.-nt.- t'cu.1c.-1on 

n = s. 5 "1-5 ( t. / w,, ) ' 

dondt" 

Nun1 .. ro dt" plJto .. t.-ornü'> 

t_ .. t ill!mpo dt• rt>t•·nnon dt"I pico d .... 1ntt'rt'5 

w •. ~ Ancho d.-l pico d .. 1nt .. r.·s "" IJ h.tst.' del m1!'>n10 

Wh = Ancho d.-1 pico n1 .. d1do Jl ~>t1 :-. d·~ l.a Jltur.t t.otJI d..-1 n"11!>mo 

111:~.SOLUCION. f 1 c."lbJt'tl\.·o pr1n1.ano d .. l.1 cron-,Jto,.:r.ati..a t.'!> IJ !>o"pdr.ac1on 
de los cotnpon1•nt.•., o ... un.1 m..-Lcl.1 y .. 1 .xr·.1do dt• ~..-pJr.1c1on ">•~ mido' por nwd.10 
d'i!I par.trn.et:ro cron1.tt.o,.:rJtico k (.Ro'solucu"ln) 

f5te p.ar.tn~tro R !!.t" cJlcul.1 dt> l.1 !'>1~uu•ntt' forrn.1 

R= (t., - t.,) 

1 /.1 ( w.1 + w 1 ) 
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Fst.11 Fóm1ul.t de co11culo se bo1so1 .-n l.t xro1fic.s drl crpm.sto,;rdmd No :S y 
sólo indica que po1r.s t1WJOro1r 1..i rt."solucuH\, lo!> p1cu!lo d .. \wro1n de Jl~Jdrse tdnto 
como se• posible y qut." .. u,. o1ncho .. do• b.1-..- dt."\l .. r.1n -._.r p .. qu.-no!> 

~\ ( : 
-~---' '------'---...__--"-______ ---'--·----..... -- :....... .... ,__: 

TIEMPO 

donde : 

R • F<1ctor Resoluc1on 

~ 1 ,.. l iempo d .. retencion d.-1 pico nu~ro 1 

"t.t. 2 • 1 iempo de retencion del pico nut"'l"w.ro 2. 

W 1 - Ancho de lo1 bdse del pico nUJ"TW"ro l. 

W,, .. Ancho de 1.a hase dt"\ pico nu~ro .!.. 
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En la pr.ictic• v .. lort-s del r .. ct'"-,r Reso1uC1on mJyor.,.s .. l.~ son indicativos 
de una buen.a reso1ucton crom<11to,>;rdfic.t. 

M~TODOS DI! CUANTIFICACION. 1 ,, conccntrJc1on de1 A.n .. l1to en la 
muestra se puede co1kulJr Pº'- d1f ... rt'nt"•s rTWtodt• .... 1 so1h .. r 

• Normo11i.t:JCÍOn 1nt1•rn.1 

... Fsto1ndo1r r ... t .. rno 

- rst-1tul.1r lnt .. rnu 

l ol St'lecc1on dt'l n'\t.•todo '"·'., .Hit'cu,1dn do•p .. ndo• dt'l tapo dt' rnut'.,tro1. del 
nh.-e1 de pr..-c1s1on requ ... r1do .v dt• Id ..... 1'.'>t""'°n<.:1J n no do• .. u->to1nc1o1s de r .. ter .. nc1o1 

./ NORMAi l/"ACION IN l l RN;\ l"l nwtndt• d. .. normJl1rJCH"'ln ínterno1, 
consiste otn reft•nr "'' conto>n1do do> Jno1latt1 di tot.il do~ .trt'J., ... n ... 1 cromo1toxr.tmo1 
po1ra ... 110 se sun'\Jn Id-> dr .. o1s t:.'n todos los pico'.'. pro>st.'nt._. .. l ..... c ... ptuo1ndo o1I pico 
correspond1otnt1• dl soht.'nt1•) y el cont"'nuio do•I Jno1hto .. n l.1 muo>stro1 se c.tlcu\J 
sexun 

Pon d .. 

Pi= Ai x 100 
~ Ai 

Ai '"" Areo1 dll"I ct-.tnponent ... 1 

i:A.i "" :=;umo1torio1 d ... todJ!> IJs JreJ'I. d..-1 t·rom .. to,i:ro1n'\o1 

./ C-llA!'JIJf:ICACION POR l"SIANllAR fX1lRNll fste Tnetodo de 
cuant1fico1c1on consiste en l.1 pr_.po1ro1c1on d ..... sto1ndo1r1•s con uno1 concentrdc1on 
sen-wjo1nt~ d 1.t del Jno1hto •~" lo1 n1u ... !.tro1 ) o1no1hrdrlo1s .u,,ho1!.. bJJU IJ!. m1smds 
cond1clones cron,Jtoxro1ñco1s 1 o1 conc~ntro1c1on d .. o1no11ito en lo1 muestro1 !>t'! 
dett'!rmino1 c.ompJro1ndo el o1rt'!o1 dt!l pico t.'n CUt'!st1on con t'!I .trlt"J correspondit'!nte 
o1I estandJr de rt.'fert'!nc1.1 t.'S decir 

P = Am x Cs x D x 100 

"" 
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Oond.e: 

P - Porc~ntaj.e de An.alito ~" l.a n1uestrd. 

Am - Área de la n1uestra 

Fste mt:!'todo r""11u10.•re. ohv1 .. n1•!nlc, Id utdizac1on de un est.andar d"-' 
~ft!rencia y su "'actitud dt•p.-ndt"rJ ,1n1pli.an"Wnt .. de l.a c.thdarl del mismo l.& 
p~cis1on de los 1.i.1tos que st• oht1cn""n d .. po·nd,.. ta1nto de la prt'!parac1on dt': lo1 
muestr.a y ~I cst.snddr, corno dt' l.a 1n)'l"CC1on dt• 01m~os, y.i que ut11iL.ando esta 
modalido1d de tr<1bajo. 111n:;i::un.1 dt> lo1s din op•~rJC"IOnll"s e">t.t t!'ll"nt.i d.,. .. r-ror 
anahtico. de ht"cho, IJ prt"Cl!>IOn d"" tc'st.1 n-wt..-.dolo~1J "-'S muy sens1blll" .a los 
errores de 1nyt"C"Cl•>n por t"llo, parJ r?WJOr.1rl.1 S•' sut"J .. n ,.. .... lar.ar \·.tn.1s 1ny•·t·c1on .. s 
t:1pica~nt .. tres 1nyt"cc1ont's c!t• cstanddr _;.·dos 1nyecc1ones d..- c.u!J 'nuestrJ 

P.ar.a c\1t.lr 1.a t.alt.1 d·· pr,..r1s1on l'r1;.!1n.1d.1 ,.,, l.1\ ,,1r1.1c1ont"s .1rnh1t>ntJl"-'5-
se pueden corrt•r .iltOC'rn,1ll\..trno•nte n1ut>str.t y l!St,1nd.ar ll 1nt .. rc.1l.1r o''>tJnd.1r<o'.s 
despucs de un ~rupo d,,.. un.is c1ncn ,1 '>•'•'> nnh•str..1s d .. p ... nd1 .. nd1l d.·f tut.d dt.• l.1s 
mism.1s . 

./ CUi\.NIUJl.-,.\.CJÜN Pl}R fSIAND,.\R JNlrRN<.l rl ,..,,...todl> pore!.tJndJr 
interno cons1stt• .. n d>!r .. :;:.ir c.1nt1d.idt>s ....... 1ct.1n1.,ntc rn.•d1d.t!. d .. unJ .subst.1nc1a 
01.SI dt"nominóldJ, t.tnln .11 .. .stJnd.tr do• r .. f,.ro•nct.a Ctln1n .1 IJ t11Ut-"<.tr·.a quo• l·ont1t'n .. 
dl ano1l1to t st°'" ,,,._.todo r .. quwr._• dt• t"st.1ncL1r .. s d._. n·t ... renc1J . .il 1;.:u.il quo• .. t1 t"I 
l'TW.todo d.-1 ._.~t.andar e ... t .. rno. por lo cu.il '>U ..... 1.-t1tud dt-"p•·nd .. r.1 .t.• 1., pur·•'LJ dt" 
los mismo.s /\5-1 n11srno rt"qU1t!rl" dt!I U'>O dt• otro1 .su.stJnc1.1 ... 1 t".sto1ndar interno. 
cuy.a purero1 no tiene qui~ .s~r t.1n control.id.i cotnn !.t d.·I pJtrpn o .. rt.'f<:."r .. nc1J, 
p-t!ro d ... be cumplir CCln lo.s s1.~u1 .. nt1•s rt>1p11s1t0 ... 

~o dt"b .. o:'!.t.1r pr .. :!>t"nt .. Cl•n1(• un ct.•n1ron,..nt .. propio ,f,~ l.t t11u .. stra 

Peb'I:! rt•soh.erso! complt"t.1n1 .. nt._~ (k ~ l :i) d ... I cnn1pue.!>to .i cuo1nt1ficJr 
como de cu.ilqu1t"r otrJ sust.tnc1J pre!.ent., 

Dt"be po.st"t"r cJrdctcnst1co1s tls1co-qu1n11cJs qut" pt~rmitJn su deteccion 
de igu<1I mdnt"ra qut" t-"I anahto t"n cut"st1on 
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El nWtodo del estindar Interno no es sensible a los erron!!.s de inyección 
debido a que estos errores .se compensan JI utilizar ~lacionl"'.s de arl"'•U y li!n 
algunos casos, pueden compensarse los errores gene:rados en la prep.11ración de la 
muesb-• como ser dilución, e.-;tr..iicción y derivdtización. 

El estündar de n!!f"erencia es preparado con IJ misma concentracion que la 
muestra. Para determin.tr la concentrJcion d._. .tno1l1to en Id muestra se calcul.;1 
pritniEro la relacion de areas entre el cst..tnddr di"' refe~nc1.t y el estandar interno 
denominado este Ultimo cocil'."ntt" cor1'1o f.1ctor Respu .... tJ y calculado con Id 
siguient.e fónnula : 

F.R. 

Oonde : 

---~E l'.."_'-"_Wi_x_D.r _ 
AEi x Wr x Di 

F.R. • Factor Respuesta. 

AEr- - Área del [sLiindar de Ref..,rencia. 

AFi - Area del fstand¡¡r Interno. 

Wr - Peso de fst:.and<1r de ReferenciJ. 

Wi - Pe.so del [.st:.and.tr Interno. 

Dr - Factor de nilucion del F.st:.indo1r de Ref"erencia. 

r>i - Factor de P1lucion del f.st.andar Jnterno. 

Este Factor Re.spue.st:.ol .se determina parJ cada una de las inyecciones quoe 
se realicen de los estoilndares de ref"erenci.i y el coeficit!nte de vo1ri.illcion de entre 
todos ellos no debera de .st!r mayor JI t!st:o1blecido durante el desarrollo y la 
validación del rnet:odo an.:1htico. 

A.si mismo el Factor Respuesto1 prom .... dio st!'rJ el que se utilice t:=.n la 
siguiente. etapa de: la cuantifico1ción por este método 
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La cuantiñcdción de:I dndhto .. n IJ n'luestro1 s., dete'!rmina por n-wdio de la 
5iguiente fórntula : 

Donde: 

P = Am x Wi ><. ~Dm x 100 
AEi >< Wm >< Di >< F.R. 

P - Porce'!nl..tJo" d ... 1 o1no1ht'-l .. ,, lo1 n1uo"str.i 

Am - Areo1 dl"I pico correspond1entl" d 1.a mul"stro1. 

AEi - Area del Fstdndo1r Interno 

Wi • Peso del Fst.1ndo1r Interno 

Wm • Pe:so dt> lo1 mu .. str.i 

Om • F o1ctor de 1 ltluc1on de lo1 muestro1 

Di • fo1ctor de fliluc1on dt>l Fsto1nd.ir Jnter-no 

F.R. • Factor Respul"s.td promedio dt> F s.to1nd.ires. 
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Ant~s que nddJ, es in1portdntt' no perder dt> vistd qu~· IJ \.'Jlido1cion dt' un 
tl'll!todo dndlatico es t.un solo un .. p.1rtt' dt" un proxr .. m.t dt> \.,1lid.1c1un qu•· \.J 
desde proveedor~s. proct"So, persondl. .ir.-:o1s, sistt>n1o1s y tc1do .tqu•·lln qut> d .. 
.Jlguno1 m.1ner<1 u otro1 po1rt1c1po1 t:"n lo1 .. 1 .. horo1ci<ln d.· un rn .. du ... un ... nto qu .. dt"bt' 
de cumplir con un pnncip .. 1 rt'qu1s1to c·,\I IPAll 

l J vo1hd .. c1<..1n <l .. un f'nt"todo Jno1lit1c,1 l.1 pndo•rnns d•·tin11 C••n"t•> ur1 
conjunto dt" o1ct1\.,d .. d .. i. yut' t1o:"n .. n con10 fin t'f oht .. n .. r lo1 dt1cunlo"nt..tc1on 
necesJrid, o1 trJ\.Cs dt" t!'stud1os dt" lo1hor.1turu'. p.1rJ JC:rt•d1t.1r J uno1 t .... cn1<..o1 
o1noalitica como confiJhlt" t!n cuo1ntl1 o1 los rt'sult.tdos qu .. d .. t'JIJ S•' ot>t1ent'n 

flicho dt' otro1 mJnerJ. t's l.1 cotnpr,,.1ho1c1t•n dncunwnt.tdo1, d .. 11u*" lt>s 
proct>dimit!ntos dt> JMJli.'>ls h.tct''1 pos1hlt' 1 .. t'\.,1lu.tc1nn d .. l.1s cJr.tctenst1t...1"> d·~ 

co11ido1d de un producto l--oJJO .. stud10. (.<1'1 !>utlc1.,-nt .. y dt'fin1do1 cunf1Jh1hdJd 

los rt!qu1s1tos n11n1n1ns qu .. d··f> .. cit' '-·un1pl1r U'1.t t••cn1~.1 o1n..ihtu .• 1 •. ,, J,1., 
IJboro1tonos dt! contrp) st'xun IJ f"P.4. (f"~•od o1nd Pru.~ 4.dn11n1str·.1t1nn) .• c .. pt.tdn., 
tdmhien por l.t :f.~ A son 

...,/' ["lll"h"'-' !>t'r f X,.\(" 1 () fl rn..•totio tlt'Mt' <JU•' dJr J c11n~lt•'1· lo1 c.int1d,1d dt' 
1 .. SU!>lJnL."IJ .. CUJnt1fic,tr o ("tll11fH4t'!>t 11 .t.· 1nt~·,- .... ··n .. 1 ll\t•d1 .... Hl-Mttl 

dentro J.,_. l1m1tt's .. st.iblo•c1dt11i. 

../' Oebt! St.>r FSPíCIFH'cl fstt1 o!S c¡uo• ..:11TI•'tl1do .... t.1p..ir d.,- dt'tt>ct.tr l.1 

5ust.ancia a cu .. nt1fic.ir o con1puesto .J .. 1ntt'rll"s "" un mo1r d.,_. 
e ... cipit>ntes y dt'n\.·JchH de su s1nt .. ">1s tl productos d .. dt')o::r-ddJc1on 
que 1nterfierJn con .. 1 pico dt> 1nh·n•s 

../' Oe~ st'r PRíCJSCl F l ,,.,,...todtl dt:"ht' dt.• repetir ..-.. -.ulto1dos con 

m1n1mo d.,_. v.inJc1on cuJndo se JnJliZJ un.i mism.1 tnut>strJ 
repetidds OCJSiOh•'s ) por ultimo, 

;,,.'. Oeb.:! ser PRAC l ICO. o tJn pro1ctico como sed posible. 

pag. 15 



~l:Tft05.l!N.1.A .. VA&.IDACION. 

LIN~LIDAD DeL SIST~MA : 1 .a lint"JlutJd d .. I !!oistem .. , es Id h .. biliddd 
del sistema de detecc1on r .. ,. .. d .. ,. un.1 ro•spu .. stJ proporc1onJI .. 1 .. Colntidad Je 
su1t11nci11 .11 cudntificdr dirt"ct.un._•nto• u J tr-.. v .. s d... un.. trdnsform.acion 
matemática. dentro de un ro1nxo de conc..,ntr.ac1on p.-rl~cto1rn.!ntt" d .. fin1do 

fst .. pAr.11nw:tro St" d*"ternt1nJ prt"p.1r.indt1 unJ !i>l"n .. dt.> soluc1ono"s del 
estanddr de refert"nc1.1 d.,. IJ -.u'!otJnC1o1 .a cu .. nt1fic.ar. t•n conc .. ntr.1c1on1•" qu~ 
cubren un ran,;ci pr.-\.1.arn.~nt .. •'.!.t.abl .. c1do 11ut" .~ .. n .. r .. lrTio:"nt.· ,.·.., .-ntrt> el ::iO y 
l!iO'"- de la cantid.ad tlt'or1c-J qu .. p11.,_.,_. IJ fllnnul.u-1on 

Una vez prl"pJro1das t•st.as ..... proct."dt" .a .. n.ahz.ar-IJ~ por duplac.ui•l y con los 
result .. dos obtenidos SI! t"IJhorJ unJ cur1..1 do• co1hhr.1c1t1n .. i.:rdtiCJndo ""' fJctor 
re:puesb contra Id conct"ntrdClllM do• Id !>l..Ut.tnc1 .. d .. 1nt.,..rt':o. 

Un an.iilisis d .. rexrt'Slon linl•JI y Id dt"to•rn11ndClon d .. In ... p.trJrnetros 
estadísticos r ( cor.fic1t"Mtt" d .. corrt"IJc1on hno•JI dprtH. • 1 ). m ( p.-nd1 .. ntt'. dP la 
curva de c.alibracion) y b ( ord,.,.n.1d.1 .11 or1x""n .1pnH . ., Q ) !> .. rJn los cr1t.,.run. qut' 
deterrninar•n quct .,..) ,.,..,.,..todo Jndht1c<l cuniplt· con o•stt' p.trJrrwtro dt' \.d)id.1c1on 

P-.i!CISl'ON Dl!L SISTl!MA : 1 .. pro>clSHln corno tdl .. ., un pdrdn"k!tro 
est•d1stiCO que deh~rTTIÍMJ t"( )l;t".tdo de COt1Cllr"d .. nc-ld dt' UMJ .. t'rltº de ddtOS O 
rn.ediciones r-epebd .. !> dt" uno1 n11sm.1 prop1t"ddd 1 o1 prut'h.1 d.• pr .. ns1on pro•tend_. 
demostrar que el s1-.tt"mJ cr<lnldtoxrJfico .. 1 .. x1do •. ., co1pJ.r dt" d .. t .. rtdr s11•rnprt" IJ 
mis~ cantidad dr Id su!>tJnc1o1 dt' 1ntik!rt"s o•n unJ m1smo1 n1u.,..-.tr.1 Ct.>n l.t m1sm.t 
v•ri•ción, cu.antas veces Sl:'d o•st.1 dM.ilizo1do1 

La det.erTnindciOn dt" este p.trJ~tro St" ,...,..,.¡ll'J pnrner<l, pr .. po1ro1ndo uno1 
solucion est..andar de la sust.&nci.t dt> 1nh·r~s l.1 ~ual t"S iny..-rt.1do1 en s..-1s OCdSIOnt!:<>. 
lo cual nos dara el mismo nut"t'Wro do• r .. sultddo'\ :'t" co1lculo1 t.•I fo1t..tor rl•sput>stJ 
con estos Ultirnos y !ot" r .... hz.1 un dn..tlas1:!. dt' l.a dt'sv1.ac1on t!Stdnd.tr y d.,- ..,J 
coeficiente de vanac1on con .,¡ fin d .. vt"r s1 los rt"sulto1dos qu ... !ot" oht"ll'Mt!M son 
confiables. 

~CTITUD DleL M~TODO : 1 J e .... .act1tud ._.s dcfin1do1 corno l.t 
concordancia de un.a dt'!t.,..rni1no1cion. rncdid.a o \.Jlor CJlcul.ado rcspt"cto d su 
valor r-e•I. fl objeti\."O princlpdl dt" t!:St"a prueb.t ~s t") h•nt"r IJ St"~Urid.td d"" qu"" 
aun cuando 1 .. concentro1cion del .activo ·~n l.a muest"r.a \."Jnl". 1 .. t.,-cn1cJ .1nahtica 
tiene: la c.apacidad de determ1no1rla confiable~nt ... 
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fn t~rminos dfl:" v.alidacion h• ~-.pr~s.a como ~I porccnlJJt'! dtc" recohro 
obtenido deosput'!s dt'! Jt1.u1ir .a un.,1 .. cri.- d~ mut>c,tr.as pl.act'bo c:ant1d.uit's 
conocidas. de t'!s.t.and .. rt!'.., cuhri .. ndo un r.1n}o:o dt' cnnct'ntro1c1nnc.., dondt' s•· 
incluy.:1 11!1 Ioo·r.. d .. 1 .. Cl.,nc.•ntr.1cu_u1 tt•nr1c.1 

=-'"" cl.ahor.a und ~r.afic.a d1• (·onc.-ntr.1l1nn •\M.t•i11l.1 l-,.,,tr.1 ( ••nc••ntr.u1un 
rccobr.adJ lln JnJh"''"' li•• r••:-:r.- .. 1.H1 hn1•.al} l.1 1f•·t•·1·n11n.i11nn tt .. lu~ p.1rJn"lt'tF<l!> 
t'!StJd1sl1c:u.., r (coefic1.-nt~ d.- cnrrt>l.ac1t.111 hno•,11 .1pr••.. l) m (pcndit•nt•• d1• IJ 
curv<1 dt• cJhhro1ch111 J¡11·0.. l) ·• h (01 d_.n.1d.1 .ti 1•r1:.:• n .1pr.... P) ., •. r .. n lo~ 
critt·ru•~ 'JU•" do•to•rn1111.tr·.u1 qu•• ,.¡ ni.·tndp Jn,i\1t11" tu111pl•· • 11n .. .,,,. p . .,.1n1••tr•• 
d .. vJluf.1c1on 

LIN~ALIDAD D~L Mil!!TODO : f-.. o•I :~r.11111 d1· l t1nt 1nd.tn11.1 ..-ntn· lo., 
rt!'Su1t.a1to .. tlbtt"U1dc•., .1\ Jn.1h.tJr d1ft>r1•nto'c, t.1rn.1npc, do· fl1\U''\t1·.1 :--u ••b¡ .. t1\.o .. ., 
dt!mostro1r qui• l.1 pr ... t·l'd•Hl d1•\ n\ot•t,1.L> .ir1o1hth" ,,., •"· Jf••ct.1d.1 .il ".1n.t1- .. t 
t.1rn.u'io dt" n1u.-!'>tro1 ··n un ro1nxn d.·t.·rn11n.ad<1 ,i\r"d"d'" ,t,.¡ p ... .,P d..- n1u.•c,tr.i 
incl1c.hlo .-n .·t prn.,..·d1n1u•nt•• ,,,,,-,.,,,,¡ d·· o1n.1l1<,.1c, 

[ Stt• p.tr.tn"'4-'frtl .... do't .. r·rn1n.1 uti\1.r.1nd" un ¡,,,,. ,f,. pr-.,d1ut1> f••P""flHn.tdtl 
P""sando d1ft>r1•nt••., ,-.1ntul.ulo·:o. d·· 1•nu.· .. tr.1 o'n Ufl ,-,in:.:<> d" ,-.,,,( .·ntrJ,-I•'"•'" '1ªº' 
1ncluyo1 t'I ioo·:-;, ) lu•'.".:•> .,,. ro'.d1.r,1 un .an.d1 .. 1c, d.· l.1 d.• .. , 1.1ri.H1 .- .. t-.1nd.1r ) 
co.-fic1t'ntt' dt> \.,1r1.u-1<1n <"n ro•<,po•ct" .il ,, . ._-._,¡,,.,, cd•to·n1d" 

l!!SP~CIFICIDAD : f.., l.1 h.1h1\ui.1d qu" ti,·n·· L1n.1 t"< ni- .a Jn.1ht1c.a po1r.1 
detertJr .-1 pr1nc1p111 Jct1\.o •'n pr••.,,•nc1.1 d" "''''', ,1n1p••ti••nt•·., .t .. I n1.•d1c.1f"T\o•nt._1 
dt'pt'!nd1t•ndo d ... l.1 for·n1o1 f,1rn1J,,•ut11-J d" quo· .... tr,1t>' '''"''' ¡,, "''" .,.,11\.,•nto•., 
*-'"'cip1..,ntt•<,. "''h1cul<1., pr<HhH·fo., do•n\.,1.i11-. d.- 1.1 .,.,,, •. .,1., ·, d··.-.:r.1d.u ion d ... I 
Comput':<>to fsto ,,._ do>po•ntf11•nd<• dt>J ._,bJo'fl\L' 'ilH' .,,, \t' \.J .1 ri.11 .1 l.1 t .. ,-nKol 
dndltt1CJ, ) .t po1rJ ,·,1ntr11\ do• , .il1d.1d ,•.,tud1,1-. ,t,. .·st.1h1hd.1d 
b1odispo" 1h1 l ut.ui ... ~ ~ 

fst ... p.1r,1tno•trc1 !>,... d~·t1•rn11n.a :o.on1o!t1<•thfn d1!0>t1ntn!'> plJCo'b<lc,) produ(_tll 

tt!rm1nJdo, ... n .:nnd1c1onv"' dr..l'tlCJ._ p.1r.1 f.t" nr·,•co•r l.1 pr ... "'''"' 1.1 do' "'U:<> ¡u·,1ductos 
de de,.;rJdJc1on ( por Cjt't1'plu :"'ll l / l ~, d1J., C.trllJr·.1 hun,.•d.td r,...(,..t1".1 XO ·-

4-0 ''C / 1:. d1J.,) !Jrnh1o·" pu .. d.-n .... , lJt1h.r.utns pl.1c ... bl1<. ·c.ir·~.1d,1-. ~'"' ¡,,., 
producto!> d.- ct ... xr.1d.tc1on n pr·oduct,.,., r.·l.H 11u1.uln"> .,, ... ni.pr.· _;: cu.1ndo ,..., 11•:<. 
ten,g.1 pt"rft"ctJmt>ntt" 1do•nt1tlc.tdo!> ·" .1d••tTIJ:<> .,,. ,-u~·nt.· con o!5t.1nd.tr.~5 d.~ cJdJ 
uno dt" "°llos lltil1z.indo l.a t~cnlCd propu•"'..t.1 "'" .1nJh.t.1 t·JdJ un1.1 d..- "'"t''"' 
plact"hos ll mut"!>trJ!'> y.., .. dt•tt"rr"f11nJ qut' !>I IJ r••c,pu1•<,tJ <luo• .., .. .-sto1 cuo1nt1tl~-Jndo 
t"!o d.-h1dJ un1c.trn ... nt.- JI con1put:"!>to dt> 1nt~r•'!'> 
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lll~PINODUCllllLIDAD : T !'> l.a prt>nsion d,• un rTW"tndo dno1l1t1co 1!.11pres.ado 
como lu c'-1ncordancid obtlt"nut.a .,ontr .. lo:io r .... ult.utos oht1•n1dos por l.a t ... cn1c.a 
.anal1tica .iaplicddd por diflt"rt•nh•s 11u1m1ct•S. .in.ilnt.a., t'n d1f••r .. nt .... d1ds Al}l:UnJs 
oc•siones s._. h.ihl.a dt• Jphc.1c1t•n dt! d1ft"rt'ntt•., '--ror·n,1to~r.1fn.._ ,. 1nc:lus'-' ,t,f .. rt'ntll!s 
l"'h'-.,r.itonos fl oh1t!'tl\f1 d.· t•!!ott· p.1rJn1t"tn1 .... l.1 (ortiprt•li.1.-11•11 .t.· qu•· l.1 t1•cnu.:.1 
Jnahtu:.i proput•:1ot".1 .. ., co1p.ir d·· .t .. t,•ct.1r 'h'tnpr•' lo1 n11stn.1 c.1nt1d.1d .t .. l.a 
susto11nc1.1 dt.• 1nto•rt's ,,,,, IJ 1111nir1"1.1 \.,ir·1.u1<>n p11•.1hlo• ,-u.indo, ... util1r,11L1 \.,1nJs 

l d dt>t•'l"H11t1.h l(HI d•• ..... ,,. f'•lrJryi.•tr1> .. ,. IJ,•\ ,1 ,1 • ,Jb1> e Ptl (,1 .1plu ,11 H>n dt' )J 
tt!cnu:o1 .1n.1ht11._J .1 l.t n11 .. n1.1 n1uo·.,tr.1 do· pr·•••hh tn por· .il nl>'IH•"> do .. <¡u1n11cos 
o1n•l1st.is .'-" o1I '~"''' t.1n1h1rn •'fl dp., d1,1 .. .l1f••"•nto•<. 1 .,., ,.-,·.,ult.idn<. .-..:loh.ilo•<, qut' 
.arr'-'J'' ._..,td .1phc.1c1.._111 '"" ~,1n1.·t1do.,, .1 un .1n.1ii'>I'> .... t,1d1~11 .. -o d..- ¡j,...,, .... c1on 
estJnd.ir y co .. fich"t1t•· ,j,· \,1n.t<:llll1 .1do•111,1., d,. l.1 .1¡•l1c,1• l<•n d .. l.1 pru .. ho1 
t!':r>tJd15tu::.i A'll\'·\ (An.11)'1!> 11f \'.11·1.1nL-•') o ·\'-.·\1 lf \'·\ l \11,_.i1,1•, .t .. \.'.u·1o111/'.1) p.11 .. .1 
comproho1r CjlH' lt>"> , .. .,ult.1d(1" 11hto•111.t,, .. "'', .. 1:.:111fi, .it1' ..inu·nto• , ,111ti..iblo·'· 
dt!c1r. qul' lo5 o·rron· ... d .. t11'" .tlo•.tt<•rttl qu,.. plhilt'H'tl .... 1.,tir· .,.._. .tft·(tJn l.i 

t!' ... .1ct1tud d ... los ro• ... ult.1d••'I. 
10 

ESTABILIDAD DIE LA MUESTRA : 1" u11.1 pnH•lt,1 •p••· rltl'I. , .1 .1 p,..rrn1t1r 
t!StJblt>ccr l'I t1t>n1po qu.· 1111.1 '1Hh'~tr.1 1i .. t.1 p.11-.1 ..... , 1n\o-'<f.1d.1 o·n el 
cron1..ito,,.:::ro1fo pu ... d .. ., •. ,. ,i.:u.1nL1d.1 h.IJO c10•1-t.1 .. , nndu 1 .. ,,. . ., 1'•1r.1 .,,,.,. util1/'.ufo1 
otro d1,1 po5t,..norni...•ntt' .J l,1 pr•·p.1r,u .. 1nn d .. l,1 n110,rn.1 P,11.1 o,u ro•,1l11'.i(l•>tl .,,. 
prt:"pJrdn por lo n1.~not. !>'"'" ,.,,u .. .,tr·,1, l.1 .. • u.11 •. ., .... ~"'"•'" b.1_1,1 , ondu 1.111.,.., 
norn1.1h• ... d.,. .1ln1.u: .. n.1n11"nto .1 t.·n1p.•r,1tur,1 .11nh1o'nt•• tt'h-1xt'r·.1c1n11 l - "l ) y 
protl'Ji::ld.ts dt• l.1 luz 11.1tur·.1i f'•lr.J .1qUt'1l.1<, qu•· S•'.111 ft>ft15"11'1hl>' ... 

f stJ!<> 111u ... !>tr-.1... '"n .tr1a1il.r.ut.1., utd1.r.111,ln t,1 '"' 111.._ .1 pn•pu,.<.tJ 
in1ci.ihnt!ntt.', y fHJ..,tt•nnrT'1•'11t•• .il "'" .\ -, .. d1.1 ¡>Jr·.1 to•Li~ l.1<., u11d1< ll•n••.., o1 l.1s qu ... 
St.' sonw.tll!n lh1.1 '-•'Z nht••n11t'" I<•!> n•!>ult.idn~ ~·· nt~ ..... r'I. .1 l.1 '.1r1J<-1on L nn 
rl'Spt.'cto al o1ndli..,1s 1n1u.1I d.· r·t'ft'.r .. nu.1} .., •. d"t••r1111n.1 ,.¡ ti.·rnpt• ~· l.1 cond1culn 
b.1jo Id!!. CuJl1t'!5 l.i niuo•..,trJ list.1 por .,,.r lf1}•'Ct.1d.1 pu .. d•• ,,.,. o1lni.Ho•n.1dJ 

TOLERANCIA DEL Mf:TODO: fn t'o;.t.1 pru.·h.1 ~·· tonl.H1 t"d.1'> .1quell.1s 
Oplt'!rdClonlt'!s cr1t1c.1<. qu .. 1nflu_\t'n dl'ntro d ... I rno•todo (co,no In H111 ,.IJU5t•· dt'I pH 
de Id fds..- rnov11. t1 .. mpo d .. .1,i.::1t.1cion dt' lo1 t'nu .. .,tr.1 p.1r.1 o,u ..... tr.ic,·¡.,n n 
di:r.oluc1on, Vt.'locui.1d de flujo d .. l.a f.is .. nio'"il y numt'ro d.- pl.1tn\ tt''-•nc_os) y ..,e 
realizo1n vo11r1aciont!s t>n c.1do1 unJ d .. lt'!ll.ts po1ro1 d ... t .. n111n,1r .1.,1 l.1 rohustt'Z o 
tolerancid dt.'I rnlt'!todo fstt." p.1ro1l""'t"lt.'tro s .. d.,_.t,•r1T11no1 d ... b1dll o1 •tUlt'! t'n n1uch.i:1o 
OCdSIOMlt'!S put!dt.>n "'1st1r \. dnJCIOM•'!o .. n lds np ... r.l(.'IOnt's dr1Jlit1CJS .}'J ...... 

voluntdnJ o 1nvolunt.1ndmt"rttt' 
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1•1,01•11>'11,-•111>:'1i #'ÍSIC#I #l_llÍ,,,IC,-•.fii ~IEI, 
l•IUi•/~11~10 .·• <"'l'I ''#1 7 

ESTRUCTURA : 

\·--------------------~ NOMIUU! QUIMICO : 

2.,2 P1clnro '- { «•!'.f!R) " Fluon1~til) -fl Hidro>r.i ·p- (Mt:!tilsulfonil) 
Fen1lt:!hl J ~\ct:!tJn11do1 

NOMBRE Gl!Nl!IUCO : 

FL<.lRFr-...:1c<ll 

FORMULA MOLl!!CULAll: 

C,:H,.Cl.F~l-.,.E-

P~SO MOLl!CULAlll : 

Antibiotico Vt:!terin.u·io 
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A•ARll!NCIA : 

fl Principio Acti"o St! prest!nta cotno un polY1l fino color blanco 

CONSTANTI! DI! DISOCIACH)N : 

[I Principio Actn•n ll"s LtnJ molt"cUIJ nt!utr .. quv no post!.- xrupos 
funciondlll.'s .icidos o hJs1ctH qu .. dt!n unJ cJrJctt"rutic.a dctt!rmin.1nte dt" su 
estructurJ. 

SOLUalLIDAD : 

l J snluh1hdJd d .. 1 Pnnc1p10..l ACt:Í\.o s.- dt'tc.>rm1no t"n vJnos soh.._.ntes y 
soluciones .1cuosJs pcu· dift•n,,.ntt's tTK•tudos obtt"n1t~ndo!i.t' lcH resultJdos qull" o1 

continuJcion .,, .. pn"sll"ntJn 

MEDIO 
DISOLUCJON 

~ .. 1..Hi O l' 
Ht"I O l . ..._ 

A~Ud 

Propilt"nxl1col 
Acet.ito dt! F tilo 

Ftanol 

Acctonitnlo 
Acetond 

SOLUE41L /PAP 
( m9/Tnl) 

lo 
l 3 

l " 
l<J (, 

.!. .!..'J 
31,. 
xc. ;" 

;;. 100 
> 100 

COl!FICle:NTI! DI! •ARTICIÓN : 

ME TODO 
PE1"f"CCJON 

HP1t· 
HPI ,­
HPtt­
HPtC 
tiPLC 
HPlC 
HPtC 

Vl~llAI 

Vl~llAI 

[I Coeficientt" de pJrt1cion del Principio Activo rt!portJdo t!n l. lctanol y 
Agua como f'.tses no polar y polar respectivamente con concentr.ic1ones entre 
0.05 y O.J m~/ml .. ..!3" e 

K _Lp.~,_J- Odonol 

( P.A. ) A ••• 
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l!&•l!CT•o DI! •••o•CIÓN uv : 
El fspectro de A.hsorcion UV·Vis1ble pdrd ~1 Principio Activo se muestra a 

continuo11ción. 

( Principio A.chvo ) • 0.4 mx ! mi en A.ceton1tnlo (CH, CN) 

BEC:::K.HAN 

ou-ee SPECTROPHOTOHET~R 

ABSORBAHCE 

ee.e 
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•••••coLoa•• CLtNICA : 
El Principio Activo t"S un .1ntibiotico s.tntetico d-= .amplio espi1!ctro e1 cual 

actUa t!n l•s barterio1s inhibiendo lo1 s1ntt"sis dt" protv.1n.as . .a nivd de rihosomas. 

Pruebas dt" l.aborutor-io hun dt"tt"nTiin .. do qu~ t!I Pnncipio Activo tit"nt" 
t"Ít"ctO contról de un.a vo1rh~do1d de hdctt"ri.u oll'!rohic.u, dMd~rohicas, J(.:Ydm 
positi<vas y gram negahvds o1isladas d~ Jn1mJl~s don'Wst1cos 

In v1tro e .,, v•vo la uch,.'1ddd dt! .-stt" producto ho1 sidn demostrddol contra 
las m.&s comunes bactt'!ridS po1tog.-no1s encontro1do1s y o1islo1do1s t"n animales dt"I 
xent"ro bovino 

FI Principio Activo esto1 1nd1co1do po1ro1 d tr<1t.1n1it!nto de t"nfe~dades 
rt"spiratorio1s bovino1s .asoc1o1d.u con lo1s bo1ctcr1o1s Pn::teun.•lfa ht:if!'""'.Yfica_. 
E.pñe._~1.:_~f!~..JJ''!Utt91.-_!det y HCH!,noph1_h,;_~Q'r''~H.$ 
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CAPITULO .2 

.DESARROLLO .DEL 
TRABAJO EXPEBIHIE.NTAL 



CAPITULO 2 

fl objt'tl\.O .. s .. nn.11 d .. t'stv trdb.tjO t'S .. 1 dt"sJrrollo y v.alidJoon d'-" 
t~cnicil 111no1l1t:icd qu .. nos. P"'rn11t.1 cuJnt1fic.u- 1•1 pr-inc1p10 JCtÍ\.t"' 

:!.:.!-IJkl11ru-'( 1.1'.hH 1-.1-l l1111r .. n11·11l 1-h-lli1lr11\.1-1'-• \10·1ihulfunil1h·11il1 1ilJ \<'1·t.1111i.f.1 

contt'nido t>n un.i pr .. ·n-w.ocl.1 p.1r.1 u<.o , .. tvnnJnn y qu .. s .. J Jplic.1bl .. 
tanto p;1ra control dt' cJladJd corno pJrJ 1•!.tud10:1o d1• .. .-.t .. bd1d.1d d .. J mismo 

Pt' .. ntt'mo1no St' ... 1i~10 1 .. t .. cn1cJ r~.,,. l.'.rlltTIJtoxr.1fi.1 J ... liqu1dos d .... ltJ 
resolucion ( CIAR ) dt'h1do J qu"·· ..-n pnn.,...r lu;.:.1r, .-. .. cut'ntJ con .. 1 <?.quipo 
matt'ridl y reactivos dt' IJ c.slid.1d rt'qu ... r1d .. p.1r.1 .. fi•ctu.1rs .. • por t"StJ tt"cn1c.1 

FstJ lt'cnic.1 cut>ntd )'J un.t .~r.tn dl\.t'r!oldJd d1• cnlumnJs 
cromdtogr.1ficJs ( fd'''":.'S .. .-.t .. c1on.1no1s ) .1 lds qu ... uno put"dt" rt>currtr parJ 
obtener IJ qut" nos d"-' rt"sultJdos optuTios Por otr.i. pJrtt" .. .i..1stc y.1 un xrJn 
nunioero dt" usu.anos por lo qu .. podr1.i St:>r .1plic.id.1 o'M cu.ilqu1t"r ct"ntro dt" 
invt'stiJ(ac1on qut" cu .. nt .. con t"I "qu1p,.1 

cond1ci~1~;s :~~n~~:~;r .. ';;~::t::p~:·~::;~s ~:~~:t ;~ .. d;tt>~~:~::1¡~·n r~• ... rt11
: ~~~uk~171d~~ • 

de la molt"culJ dt" 1ntert"s, .1s1 como IJs ._:.1r.1ctt"nst1cds dl"I ro'sto ch· lo .. t'-.c1p1 .. ntlt!.S 
s~ \-·io la pos1bihdJd dt" rt'.ahz-Jr el o1n.ahs1s dd producto to'rn11n.1do ut1h.rdndo uno1 
columna e,.. como f .. s .. t"st.ac1ondr1J .> unJ m..-zcl.i d .. .il.~un.i soluc1on rt"xul.idor.i 
con un solvente con c.ar.ictt"rtst:ic.is no pol.ar..-s 

De acuerdo J estos """Pt'n~ntos St" dt"tt>rm1n.iron 1 .. s cond1c1one!'. ..-n 1 .. s 
cuales el compuesto d~ 1nt..-ro!S prcs..-nt.ib.1 un.1 rt'sput'StJ cromo1toJ(rJfiC01 
.adecuo1da con lds co1rJctt"r1st1cJ!'. dt"St".td.is po1r.i un pico 

Una vez que se tu1o·o t"!'.tJ po1rtt" dt!I des.irrollo dn .. lit1co se proct"dio d 
buscar un estandar intt"rno qut" cumplit>rJ con l.is cdrJctt'nsticas propias del 
mismo ya mencionad.as en el co1p1tulo .tnter1or y que .idemds no interfiriera con 
el tiempo de retención di!! activo 
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fn nuestrll cono el f"tilp•rabeno fut" lo1 substo1ncio1 que cumpho1 con los 
requisitos previanwnte est .. blt"cidos y que en .. d ... tante sen .. considerotdo como 
nuestro estanctar interno 

CONDICIONl!S CROMATOGltAFICAS. 

t;OLUMNA · M1crohond<1pdcio.. e,. de 30 cm 1.arxo por 4 mm de dao1nw.tro 
empac.ado1 con pdrt1cul.is. dl': ~1\ic .. dt" j .e 10 n-iicr.1!> con xrupos 1ix .. dos. de 
octadll!'cilsllo1no 

~SE.__t-AO_VJL Mezdo1 J .. uno1 !>olucion dt" Act"t-.1to dv Sodio (Ct-t ,C<. "">ONo1) 
O.Ol. M con Acll!'tonitrilo (Ct-t ,t".....:) en una propor·c1on de 2 .1 r..-s.iwct1varTM'!nte y 
•justando 11!!\ pt-t dt" t'~t.1 J un valor d .. 4- 4- con CH,<"<""><."">H Una Vt'!Z prt<:p.1r.1da lot 
Fo11se Movil s..- filtra J tro1v..-s. d .. uno1 nwtnhro1no1 de tt!'!f\on con O . ..!..! m1cr•s de 
tamaño de poro ._•ilhport' o ••qu1vJl_.nt-~ y ..... d .. s~as.1ficJ coloco1ndo el recipiente 
en el baño de ultro1sonu:lo por 10 n11nutos 

[l.._UJQ : 1.0 ml / n11n 

h: 254- nm 

:iE±/.$JIU~JQAD: 0.1 AllF. 
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IH!ACTIVOS Y SOLUCIONl!S l!STANDAR. 

~~11;?..Í.Q.!.Jftt:.!1º_(<,:;ti .<:"N).9rarlc _ CrQr~u"Jto9r C1 fico. 

S__QfH~t_Qn ,le [stc:1ndnr lnter no 

P1:!s<1r .apro11:1mo1d.a~nt.~ .!O n1,,:::s dt" Fst.and .. r d.. Ftilpo1ro1beno y 
transft"rirlos cuanhtat1v.1rrwntt" dt"ntro dll" un tn.1trJr volurrwtr1co de JOO mi. 
Disolvt:"r y dilutr JI .. foro n.1n ,\ct"tonltnln (Ctt ,<.·:-...:) 

$oJ,_Krort Estan_rlar· de ;:_.;;: C'1cforr...., /'J 1 (tiS .• ;..f") ·t<· _ F_l"on;,,net!U _:Jl~ 
tf.JsJLQ!!.!. .:P.:.. (~et1l~l.'l(vntf) Frrnlcttl l _Ac"tam1ffn ;y_ .;;01,,c1on __ (fe EstPnrlP!. 
CQmb.t!.l~ílc, 

p.,..so1r o1pro-.1m.1do1,..,....,..ntll" JO m,,:::s d.,.. Fst.1ndo1r dt" Rotft".rotnc1o1 dt" .l..,2. 
Picloro N ( (oSJ\R) -u· rluororTWtil) -p- H1drl1-.1 ·p· (M.-tilsulfon11) ft"nilt"tll 
Act!:t.1mido1 y tro1nsft"rir cuo1nt1t.1t1vo1nwntt:" dt"ntro dt" un mo1tro1z volurt"w.tnco de 
.50 mi. Año1dir.:; mi. de lo1 Soluc1on dt' rsto1ndo1r Intt"rno ll1soh..-r y diluir o1l dforo 
con Acetonitrilo (CH,CN) rtiqut"to1r tt!>ta soluc1on como rsto1ndo1r Comh1n.iidO 

P•OCl!DIMll!NTO. 

Potsdr t!A.olctJl'"nt"ntt" Jlrt"dt".dor d .. ..!. ~ J<rs d.,- IJ mut"strd de prt"n-wZcld y 
tro1nsferir cu.intito1tl\.'Jrt"Wnt.,- d'°ntro dt" un mo1tro1z \.olurn.!tr1co d" j0 mi 

Adic1ondr 5.0 mi dt! Soluc1on dt" f stdnddr lnt..,rno y o1pro .... 1rno1d.o1r~nt" 30 
mi dt! Acetonitrilo (l. H ,lN) 

Desgdsific<1r t!I matro1z con I• muestrd por 10 minutos, dt!JJr t!nf'rio¡r a 
tempt!rilturo1 .. mb1t!ntt! y diluir o1I aforo con Acetonitrtlo (l

4 H ,C!'\,;) 

Filtro1r est• solucion d tr.l\.'ll"S d_. un.a nwmbrJno1 de tefton con O .:f.~ micras 
de tamaño de poro Milliporll" o t1:quivalt.'nte dt1:sc•rtdndo los prin'k'!ros ..!. .a 3 mi 
Etiquetar t"sta soluc1on como Soluc1on de la ..._ .. u.,..strd 

Inyectar 10 pcl. de las soluciones de fst.andar Combinado y Muestra en .el 
Cromatografo de l iquidos de Alt.a Rlt'soluc1on bt1jo lo1s condiciones previdtt"\t!nte 
est.ablecidas. 
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Tll!MPOS DI! ••Tl!NCIÓN a•llDXIMADDS. 

Z,2 - [licloro - N ( (<.S,nR) -.-..- Fluoror-n.!til) -n- Hidro.oi:i -p· (Metilsulf'onil) 
Feniletil J Acetamida 8 min. 

Etilparabeno 

CALCULOS 

E.Qd_O!:.-F\_1!-~pue,tla_Lf_.¡;;_,.) 

F.R. =Ái:ea __ E~_ " pes()_n_ " 5 mi " _5_0_ml_ 

13 min. 

Area El 100 mi SO mi Peso EA 
Donde: 

Area FA • Are,¡¡ del f.st.1ndo1r An,¡¡lttico 

Area fl - Ared del 'f.sto1ndar Interno. 

Peso EA • Peso del fst.:ind.u· Ano1htico. 

Peso El •Peso del fstandar Interno 

mg. PA/gr. ___ l __ " Ar:ea f\1A " ¡>_eso_E.I_" _5~_" _5_Q mL 
F.R.m Area El 100 mi SO mi Peso MA 

r>onde : 

F.R.,. •factor Respuestd Pro~dio. 

Área MA - Area del fsto1ndar Anahtico en 1 .. Muestra. 

Area El •Área del Estandar Interno 

Peso fl •Peso del fstand .. r Interno. 

Peso MA • Peso de la Mut!stra. 
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P-08.AMfJR<.~· Tll!!MPO OPTIMO l!"N l!L ..... O DI! ULTRASONIDO 

PARA LA Plll!IPAllACION DI! LAS MUl!STRAS. 

PRC>CFPIMIFNlCl PrepJrar dos soluc1onvs de 1 .. sust.inc1.¡s de referencid 
a cuantificar con concentrdciont.'s dv 1 m~/ml .1 l.as cu.alvs. prvv10 • s.u .. foro, St'! 

les adiciono ~ mi d .. soluc1on d .. ftilp.tr.th.-rH1 ( .-'lotJnd.ir 1ntvrno ) con un .. 
concentr .. c1on de O.L mx/ml (soluciones est.and.ar 1 y~ ) PvsJr lJ muestr.Js dr 
un lote t.erTninado dt"' prer'l'"Wzcld .~qu1vo1lentt"' .a SO mgrs d.- pnnc1p10 Jctn.·o (.l 'j 

gn. de muestrd) y trdnsft"nrlos cu.int1t.ilth·o1nwnte .1 m.itrJ("eS volu~tricos de 
SO mi . .adicion41ndo Und .&licuot..1 de ~ mi d1• l.1 solucion de estand.1r 1ntt!r-no 
pr-epar .. da pre,,,.a~nt.- y .tgrex.tr Jpro .... imo1d.1rnent.- ~O mi d ... Acetonitrilo 
CH,CN. Colocdr 3 mJtr.ict!S p.trJ c.id.i uno d.- los s1xu1it"ntt.'s tiempos t"'M .. t hano 
de ultrasonido; 10, l J. LO y 30 n11nutos PeJJr t!'nfn .. r J tt"rnpt!'r .. tur.1 .. mb1t!'ntt! 
part1 diluir y .1foro1r con Acetonitr1lo CH ,c......: lnyiect.1r est.u mut.'str .. s y esto1nd.ires 
en el crom.1tografo de l1quidos ho1Jo 1 .. s <.:oncf1c1ones propu .. st..t!i. como optim.1s 
previamente dun11nte Id etJpa dt-> deso1rrollo dt>I nn•todo 

A conhnuacion st:.> pr ... s .. nt.tn los rt'sultado!i. qu .. JrrOJO ~stJ pru. .. h.-

1.0 MINU r·os DF SONJCACIÓN ., 
Peso " Con e .,. 
muestra recuper•d• Con c. 

m I r re cu er•da 
.Z.5037 :l0.0004 100 00 
2.5056 .20.1.15.2 100.JS 
.l.5007 .20.1.217 l.00.61. 

1..5 MINUTOS DE" SONICACIÓN 
Peso " Con c. 3 

muestra recuperada Con c. 

rs. m I r re cu er•d• 
.l..5096 .l0.03G') l.00.lli 
2.5011 20.0536 100.Z 7 
Z.501.5 19.9005 <JIJ.50 
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100.40 1 
0.34 
0.34 

99.98 
0.42 
0.42 



Z.50ZO 

2.500? 

2.5062 
2.5084 

.l.0.05GO 

l<J.?703 

20.0598 
20 0276 

Con e_ 
recu erada 

'JX 70 

100.ZX 
')'J.85 

100.30 
100.14 

, .......... i .. , 

Coeficiente de Variación ~nor o i,;ual a LO °"' 

99.61 
0.82 
0.82 

100.32 
0.19 
0.19 

lo que significa que los resultados obtenidos son confiables. 

CONCLUSION. 

Ouranb!: la prep.iir•ción de las muestras, el tiempo que deben de 
~rt'Tl.anecer estas en el baño de ultrasonido •ntes de su .iforo es di!!! 15 minutos 
como mínimo, con un maximo para este mismo objetivo di!!! 30 minutos. 
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~llAMURQ : LINe.ALIDAD De:L SISTl!MA. 

e.&_QCE.illMlE.N.T..Q : 1-• 1ine:alidad del sistema se demostro prep•rando una 
solución primaria con una concentración de lo mg/ml de la sustancia de 
refen?nci• a cuantificar de to.l f"onna que al t:om01r alícuot:.1s de 3,4,5,C. y 7 mi 
obtengamos concentraciones del 60,H0,100,12.0 y 14'0.,;, con re:11.pect:o al valor 
teórico establecido Por otro lo1do se preparo una solución con una 
concentración de 0.2 mg/ml de rt1lpJro1~no ( es.t-1nd.ar interno ) de loa cuo1l se 
tomó un1111 •ltcuot.a de :; mi p•ra cada uno de los mo1trac.-s .antr.riore:11. ilntes de 
tlt?varlos al .aforo de 50 mi con Aceton1tr1lo (CH,t._"!'-.0) r?>t.o1s mu~st.r.as. fueron 
inyect .. d.ills por duplic.ado en el cromatografo dr. líquidos b•JO l.u condiciones 
propuesL&s como óptimo1s previa~nte dur.ante l.a t:"to1p• de des.arrollo del 
método. 

A continuacion se presentan los rr.sult.idos que o1rroJO estJ pn..u1!bd, 
como la curva de calibracion pard la lineand-1d del s.istemo1 crom.1to~rafico 

Con e_ 

1 
Conc. 

1 
Factor 

te o rica real Res p. 
% m .. Jndiv. 

603·Ml 0.6004 0.0088 
603·M2 0.6004 0.0088 
80%·Ml 0.8005 0.0117 

80%-MZ 0.8005 0.0117 
100%-Ml 1.0006 0.0147 

1003-MZ J..0006 0.0147 

120%-M.l 1.2007 0.0175 
120%-M2 1.2007 0.0176 
1403-Ml 1.4008 0.0206 

1403-MZ 1.4008 0.0205 
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cu•v• D• CAL••--c•6N ILINeALIDAD DeL SISTe••1 

...... ~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 
¡.:: 
1 ..... ¡ __ 

~ . 
co•catirT"aACIOM ...... -L ...... ,,,..., .... , 

Hegrustón Ltl'NMll ; 
O«lenade al ongen 
r JT()r i-~ ~l<tndar do a 

Coof coHolar..ton cuadr 
COOf. do correlad6n 

No {1u Dal••"' 
Grado~ do htwtrtoHt 

PendtDOta 
E nor l !'1.lttru1ar rto ,,, 
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o 00002 
o ()000·1 
(J t)•J~l'J1 º-,., " 0.01462 
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ll.l!SUL TADos. 

Los resultados de la CUrYd de calibracion obtenida al reo1liz .. r ~sta1 pruebo1 
fueron los siguientes : 

Ordenada al origen ( .. ) -

Pl"ndientt" ( m ) .. 

Coeficiente de cor~lacion lineal ( r ) -

ClllTl!lllO DI! ACl!PTACION. 

0.00002 

O 014-C.L 

o ')'J'J')li 

Los criterios de dceptacion po1ro1 '°".s.ta pruebd o1.s.1 como po1ro1 otl res.to de las 
mismots fueron est.ableciJo.s. tomo1ndo en cuento1 v.1no.s. J!.pectos 

Reconwndo1c1onot.s. d.- l.a l .tm...iro1 Int .. nn!!Ot1tuc1on.al de Pro1ctico1s 
Adecuoui.u de Mo1nufo1cturo1 ( CIPAM ) 

fstablecim1ento de cnter1os se¡:;urt IJ CdSd n"ldtnz de el lo1bor.:1torio 
Schering Plouxh S ... \. d..- l - \! 

f)(periencio1 persono1l dvl tapo de muv.stro1 y rnetodotox1o1 qut" se o1plico 
p ....... el o1nalisis 

Ordenada •I origen ( a ) ,.pro...:. - O 

Lo cu .. 1 siJi::nifico1 que no t1ent• !.•~s_xos 

Coeficiente de correh1cion line.111 ( r ) oi11proJC. - l 

1.0 que significo1 qut" la rel.&cion que Sl" xu.irdo1 ~s dt> tipo hneJI y su grdfica 
tiendl": o1 ser un.11 rl":ct.A 

CONCLUSIC)N. 

Por lo tanto podemos considero1r qut" l"Ste paral'"'f"Wtro 

J ~~""pt• __ con los __ requla,tos_dentro __ de_ la valldaclOn __ de_. nM••tro 
nuf~_todo_•n•lltlco. 
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~ARAMErJH"l PIU!CISION Dll!L SISTl!MA. 

PRl "lCf"PIP..tlfN l 1.. "l 1 .. Prt'c1s1on dl"I ~1st.•n1o1 .... dt'rnostro prv.p .. rando un.t 
solucion primo1ri<1 con und cnnc ... ntr.1c1on do• 10 n1x/n1I et .. l.a sustdnciJ <lv. 
rett'rt"nci.1 d cuo1nt1fi1..-o1r dt' to1l forTTI.1 '1LH' .11 ton1,1r un.1 .alicuotJ d .. ':i '"I 
ohtt"n~o1mos ... 1 100 ·¡:, d.. 1.1 c1._·tr1.: o'ntr.1c11..•n '- '"' r*""l'*"Ct<• .il ".tlor tv.or1<:1..> 
v.stablv.c1do Por otr<l lo1d<l ..... pr~p.1rn un.1 snlucuin '-''" un.1 conco•ntr.1c1on et .. O . .!. 
JTIK/ml dt" f tilp.1ro1h.-no ( .... t.tnd.tr· 1nto•r-no ) do' lo1 cuJI ., .. ton1t> unJ JllcuutJ dt" ::. 
mi qut" !>•' dnJd10 .ti rn.1tr.1r .1nto•t·1tn ,11'11•-. do· llt''l.Jdp., JI Jfpro do> :'iO mi con 
AcOL"ton1tr1lo (Cti,l ~) f .,t,1 tnuo•<,fr,1 ho• lrl)o'Ct.1d.1 JH•r .,, • .._tuphc,1do o•n t'I 
crorn.atuxr.1fu do• ltqu1do!. b.IJO l..1-. t ondh nin•'" propu•· .. t.1.. 1._ un10 opt1m.1s 
prOL"V1dlnwntt" dur.rntt' l.1 f't.tp.1 dt• do•<,.1rroll1._• do•I n1o•todo 

A cont1nu.tc11..1n so• pro·-. .. nfo1n ¡._,., n•<,ult.1d1._•., qu.- .1rr"J" ,..,.,,, pru .. hJ 

Conc. 
Estándar Estándar Factor 
NLimero % Res 

1 too 0.014-75 

2 100 001472 
3 100 0.01~71 

4 100 0.01475 

5 100 o 01463 

6 100 0.01471 
f .R pr-onwdio ~ 0.01'1-7 l. 

l"l.,.S'\.1JCÍon r-s'tdndJr - 0.00004 
Cot"fic1ent"°' dt" v .. r1Jc1nn - 0.30% 
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Rll!SUL TADOS .. 

Los resultados obtenidos fu..:ron 1os s.iguientll!s · 

Factor Respuest:OA P,..ornll!dio -

llll!S\.-i .. cion f'st .. ndo1r "' 

CRITl!RIO Dll! ACll!PTACION. 

o 0147 

0.00004 

o 30 % 

Coeficiente de Vitri .. cion menor o agual .t .l.0 'X. 

lo que si_snifico1 qu~ los r<o.·sultJdos oht~nidos son confiabl~s 

CONCLUSION • 

./ c:.umple _ con los requisitos dentro de I• valid•Cl01"4 .de ___ "ueati:o 
"'-•~o.do~•n•lltlco. 

• 
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~AR.-\P.1[Jf(.Ll l!XACTITUD Dl!L Mlf!TODO. 

PRC>CíPl..,tlFN 1 t l Prl!'p.1r.1r do._,, !>oluc1on .. " d.- 1 .. :1.uo,t.1nc10u dt' r.eft:>r~nciJ 
.. cu .. ntiñcJr •• conc1c•ntr.1c. iont.•., do• 1 tn.-.;/n1I .1 l.1!> l·u.11.-!>. pr .. vu1 J '\U Jforo, H" i.,,. ... 

adic1ont"' :"• rnl do• !>olucu1n do· f t1lp.1r.1ho•n•• ( , • .,t.1nd .. 1· 1nt .. rno ) con un.1 
conc_,,ntr.1c.:1on l·h· O...'. 111.'</rnl (. .,11hu1<Hh' .. ,•-..t.1nd..1r 1 ) ...'. l Por· otr" l.u.to 
pr.,.p.1r.1r· un.t .,._.Juci.•n J>ntn.tr·1,1 ,-,in un.1 ct>111 .. ntr·,_. n•n do· l ll ni.-</rnl d .. l.1 
sust.inc1.1 do• r .. t .. •rt.•nc1.1 .1 <-UJnt1fi.;·o11· ,., . ., .. ,. f"" . ., •. ,.,,,·,1d1• lll .J1t.-r.•nt .. -. n1u .. -.tr.1-. 

dt' .1pro ... 1n1J1t.1nlot•nto· ...'. '.:°"• ;..:'""'• d.· prern.-.t• \.1 pl.1t ,.¡,,, \. tr.ui-..fo•nrlu'> ··n n1..itrJct.~!> 

\.Olun1t'tr1co ... do• ':"•O nll ,\du H•n.ir· por· dupli, .11ln .ilu unt.1•. d.- ~ .:+ ) f, ) ;"" nll d.­
l.1 .... -.lu.:1on pnn1.1r1J t.'qun..do•nt .. ,d t·(l Sll lOll l..'l, :• 1-Hl;" d" l.1 1 ••fl(••nt1·,1c111n 
t .. oru:J r\ c.·.tdJ uno .t .. lo"> n1.1tr.1c._.-., qu•· c. "ntu•n••n ¡.,., pl.1< o·b"" c.u·;,:.utt•.. ., .. !.--. 
JnJd ... · un.t .tlilUl•tJ d" -. 1nl d...- 1.1 .,,,¡¡¿, l"t' d·· , ... t.1nd.11 1nt.·1·n,, pr••pJr.1d.1 
prt!Vlotn'W"ntt' > "'" 11.-\,tn ,ti ,1fn1·,) <"•H1 -\c:et.•n1tnl•• (. t 11 t...._) ln>t'(t.1r· ..- ... td\ 
nlUt'5-tr.t:1. y •'">tJndJrt"!o t''1 t'l l rnn1.1tn;.:r.1tn d" liqu1dp•. l>.q<> \.1•. c.·,111d1c:-1on .. 1. 

pr"opu.- .. t.1~ L<•nio opt11n.1 .. t''"•''- 1.1tno·nt.• dur.1nt" l.i o't.1p.1 d,• d .. !..1r-rpllo del 
nWtCldO 

r\ co11t1nUJClllll .,.,. ,.,.,..,.·ntJn ¡,,~ r•'">ult.1dn<. quo· .1r1 •'J'' .·<.t.1 pruo•hJ 
con1co Id CUl""\J d.• LJhhrJllPrl pJr,1 .. 1 ._, .. ,t.· n•c1lbn• ,1bt··n1dt> 

("nnc Cune 

Muc~tro1~ o1du .. 1uno1do1 recupcr4td..i Con e:· 

rh u eta rvcu cr.1d.1 

e.o·;:, MI 30 O.!. 5ll 4-') 101 :-,·) 

(,Q·? .. ·M.!. 30 lJ..'. "' H llJ 1 10 
~o·::.-J.11 .:+-()(l.!. '+<-' 'i.!. 100 ', 
Z"'0',..., .... 1..!_ .:+-OO.!. ""'' .'}•) 101 -+.!. 

100'1:.·Ml .'}0 03 ~o -+I 10(> '' 
lOO•.r .. -M..!. :;o 03 ::;o 3,'\ lOO 7.!. 
l..!.0%. Ml e.o 03 (,0 10 100 lL 
120%-M..!. l·O 03 (,04-l 100 (.4-

14-0'To·Ml 700-+ (.') ')') •)9 ')...+ 

14-0'Tn·M..!. ;"O(l.q. 70 l>\ 100 LO 
l00.7.l3 

o.:;413 
0_:;43 



ll!XACTITUD Dl!:L Mll!TODO 1 
"'11ecu~•--oo 

o ~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 
o 20 ..O •O 

CONCeNTllACt6N ADICIONADA ( lft9 1 

RogrBSl()n lineal 
Orc:kwutda Al 0'1Qun 
f"nor 1•.t;tr\Oar11.,v 

Cc><JI corrt1lar:1of1 c1Jadr 
coot. do conDlaclón 

f-'r<·HS•>"• do l1tu~f1•1<1 
P&ndlonte 

-rror l ">t.,.n<1 ~"'••nd .. u1tu 
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o 75454 

IJ'l'l'J''•' 

o 90000 

'" " O.Q0066 



lln• de a.s. propicdact...s. l'fteS i""P"'rt:.ntes de un '"*todo •n•h"tico es que: Mi!: 

c~nt:rc lit.r. de Cf'T'O.-.S sistie""9ticos. es decir. el v.lor dado pmr. la cantid•d 
de •n•lftn deb.rúl wer el valor v.rdadero. P•r• decidir si la difii:rw:ncia entre I• 
c.ntidad ..-did• y a. c.ntid•d conocid• se puede justificar por •lpn e:rror 
•le.torio, puede aplie.arse un• prueba est.disbc• qur. s..e denomina pruch. de 
sipifiatcióR. 

P•n ello se deten"l"lln•n. en est-.e cas.o. los. 1nt .. rvalos de confi•nla de la 
ordcn•nd• •I OriJt~ft ( A ) y de IA pl!ftdtP.nte ( m ) 

llRSULTADDS. 

FI coeficien~ de vari•c1on ~r• los ne.s.ultAdos •rTDJ•dos por esb pn.1eb.. 
fi.tcdc 0.54""-

Los resultados.. de I• curva de c•libracion obt:.enid• al rlr:Ali.r•r esb pt"'leb.. 
fUeron los. sipicntcs. : 

ordenad• ... oripn e • ) -
Pe-ncUenk ( m ) -

CocficM:nt.: de cornrt.ción hne•I ( r ) -

Jnt.rv.lo de Confi•nza pa..-. (•) : 

IC• - • •/· t(n·2.0.95)'W• • Sa 

ICa - 0.7-5454 +/· (2.31)• • (0.13674) 

ICa - ( 1.0704 · O 4336 ) 

donde: 

JCa - lntcrv•lo de confianza de I• cA"denada. 

S. - Error Est.ndar de la Ordenad• 

o 7j454 

O.??OHC. 

O.????G 

t(n·2.0.95) • V•lor de t p•r• lnt-ervalo de Confianzoe de 95°"'. 
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lnterv•lo de Confianz• par• (m) : 

ICm - m +/· t:(n·:l.,0.?5)
10 

JI( Sm 

lCm - 0.9?0116 +(- (.l.31) .i.: (0.00306) 

ICm - ( 0.<J?79 - O.?li3H) 

donde· 

lCm - Jnten.· .. to de cnnfianz .. de: la Pendiente. 

Sm - frror fst:and .. r de lc1 Pendiente. 

t:(n-Z,0.95) - Valor dr: t p<&r .. lnterv .. lo d .. ConfianZoil de ?!i3. 

CIUTl!lllD DI! ACl!PTACION. 

Coeficiente de Vari<1ción fTM!nor o igual a :l.O -X. 

lo que significa que los resultados obtvnidos son confi•bles. 

Orden•da otl origen ( a ) aproJll: . .,. O y 

Pendiente ( m) - 1 

Observ•ndo los result: .. dos tt>nemos qut" el n ..... todo p~senta un 
se!l>go de de c.aractt>r s1stt"m.ihco fstc1dishcdrTWnta> los 1nte:n.-.. Jo-s. dv. 
confianzo1 no incluyen .. 1 O (cv.ro) y 1 (uno) po1r"' 1• orden.ad,. al 
origen y la pendienh: rt"'spectivarnt"ntt" pt.'ro los result .. dos de) 'Jó de 
recobro cumple con requ1:uto de: C V rne:nor o 1gu .. 1 óiil 2..0•Ji:.. por lo 
que podemos considerar qu.,.. 1 .. mdgnitud de t"ste sesgo no es de 
c.ar.acter significo1tlvo. p.u·o1 los propositos del rTWlodo 

Coeficienb de correlacion line .. t ( r ) apro.1c - l 

Lo que significa qut.' 1 .. gro1fic"' tiende "' ser uno1 rect,. 

CONCLU&ION. 

Por lo tanto podemos considerar que este pc1róllrna'!tro 

./ ~-_m~_c;_~~·~•-_re_qulsltos __ dent~o_de_l•-~•Od-.c:.19n~_c;t~_'4~~-~f:...t;J 
1n.•.L.._.9_.,,..u_,1t;__o__. 
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MflAMfl_Rc;l: LINleALIDAD Dl!!:L Mlil!TODO. 

PR<.lt-r-lll,.tlfNl<.l Prep.1rdr dos soluciones de 1 .. sust .. nc1.1s dr rcf"~renCIJ 

a cuant1ficdr J conc .. ntrdCh"tno!S d .. 1 nix/ml .. 1 .. -. cudl .. s. pr-evu> .s !>U Jforo, St" les 
<1diciono :;. mi de soluc1on tite" rt1lpJr.l}·,.•tHl ( .. !>t.1nddr- interno ) con und 
concentr.illcion de O 2. m;.:/ml ( soluc1ont's .. -.t .. nddr 1 y ¿_ ) 1 omdndo en cut"nt.1 
que lo1 conc.-:ntrdCIOM h!Ol""ICJ de) pnnc1p10 JCtl\.O prc!lot'ntc .... dt' .!.0 mxs en Cddd 

.,r:r .. mo de prerYW.zclJ, p••!!oJr p~•r duphc.1do n1Ut'~trJ'!> d .. un loto• , .. ,,..,..unJdo 
equivdl ... nt ... S .11 (>0, XO, }00, 120 y lol-O'Y.', do• Id conct'ntr.1c1on tt'OYICd n ... crso1rio1 
p.1rd el .1ndli!!o1S ( l n1x/n1I ) ... -. d.·c1r .1pnH.1n1.1dJrn.o•nto• 1 í 2 O, 2 :., 3 O y 3 ~ 
,;rs dr mu.-:str.a r-cspt'ct1',Jni+'ntc, tr·.1nsf .. r1dds <.Udnt1tJt1"J""''"t .. J mJtr.iCt'!. 
\.olunwtrico"io dt' :-,o r11I p.tr.1 .iñJtlu· un.1 .tli..:uot.t d .. ~ n1l do• IJ !.oluc1on dt> 
estJndo1r interno prt'pJr.add prt."v1.1n'\O•nt ..... c.adJ un{1 <lt' Oc"lln.-. .1nt .... d .. llcvJr o1l 
o1f"oro con A.ct'ton1tr1h .. (. <"tt ,l '!'\.:) Inyo•ct.ar •'">tJs mu .. !.tr.1!. y o•sto1ndJr~s """ el 
crornatografo dt! llquutos h.tJO 1.-ts cond1c1ont'~ propu .. ~t.ts como t.1pt1m.s~ 
pr1t'\.'1ol~nt .. durc11ntt:' IJ o'tcllpJ de do·~Jrrollo d.,_.J nit'todo 

A cont1nuo1ci;:1n !>O' prt':t.t•nt.tn l(l~ rt:>sult.1do!io quo• .1rrOJO ,..st.1 prut'hJ 

Peso d• ( onc. Con e "" Muestras mt. a die 11diciono11da recuperada Conc. 
Ft:i u eta m recu er~da 
603-Ml 1 JOOl 30 002 L'J 7Xt• '}'} L'J 

GO·T..·Ml. 1 5001 30 OOl. L'J 7.'~ 7 ?'J . .l<J 

80%·Ml .! 000.! :¡.()00-+ 3'J 5')'J ')'J 00 

X0%-M.! L 0003 4-0 00(, 3<"1 .so.s •J? 5.! 

100'1'.,-Ml , 500.! Jo ooo+ ,..., 77{· '}'} :.:. 
l00%·M.l L 5001 50 002 49 7X<J •}') :.x 
izo·,;,· MI 3 0001 e.o ooL J•) (, 12 '}'} 3:; 

l.l.0'1:,-M.! 3 0001 (,0 OO..! .':j•J (,(,:; •}'} ....... 
14-0%-M l 3.JOO 1 ":'0002. 6? . .-..c.l '}'} L3 

14-0%-M.l 3 .':iOOl 70 002. (>") ":'.:+-1 '}'} 63 

"l'''·•·l.1l't ..... ' ?9.39 
O.l94H 

"º"' ,,·nl.· 1.·\"11 .. , .. ., o.zo.,. 

pag. 38 



lll!SUL TADOS. 

Los result•dos obtenidos. fueron los sigui~ntes : 

Concentr11ción Recuperada Promedio .. 

P~s"'-io1c1ón fsto1ndo1r -

t'oeficient.- de \!o1ridcion -

ClllTl!lllO DI! ACl!PTACION. 

??.3'J.,.. 

0.1?4X 

O .!..O'Y., 

Coefici~nte df! v .. ri.ación menor o ixual • :l..O -x. 

lo que sign1ticd qut" los r~sultJdos oht .. rudos son confi.1hl ... s 

CONCLUSION. 

Por lo tant:o podemos cons1d ... ro1r que este p.ara~tro : 

./ ~~'"ple_con_los _requlsltos __ dentro __ de_ la _v•lldacl6n de_nuestro 
m_41!_~o-~o-•"•'•-'lc;o. 
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J?t'.tt.Á'°1L l P,t_l Pfll!CISION Dl!L Mil!!:TODO ( Rl!PltODUCIBILIDAD ) 

PROCFPIMlíNJ<l ~st .. prut"hJ .,.._.. r .. o1h.co1 con.,) Jno1hs1s. d~ dos qutmicos 
qu~ preparen 1ndividudln~nt., su!> mu .. strJ'."o t"n dos d1 .. s d.1ft"l""t"nt._.!I. Jmho'lo CJdJ 
uno deb~ preparo1r ttu ... soluonnt's d .. IJ sustJnc1.1"> el .. l""•'Í.-rt'tH-·1.t .1 cu .. nt1fic.tr con 
conCll'!ntro1cionll'!s d .. l n1Jr::/ml J t.u cu.tl ... s. prll'!\IO ,, su o1foro . .,. .. lt':!> .ui1c1ono J mi 
di!'! solucion di!'! ftilp.ar.tbt"no ( t"!.tJndJr intt"rno ) c:nn un.t ctlnct>ntr.tc:ion dt" O.! 

m~/nil ( !.olucionll!s. ll!St.anddr l )' ~ ) Pt•:o..tr ,-,ui.a uno d·· lo"> quun1c.::05o, ~ rnu .. 5.tr.1-. 
de un lott.• tll!rrn1no1do de prlt"rrw.tclt1 t"qu1v.1lt"nt.- .t :;ll "'.'<'> dt" pnnup1n J<.:tl\o 
(.!.5 _gr!i.. di!'! muestr.t) )/ tr.an!.f.,.nrh•"> cuJnt1tJt1\..tt~nl•• .t rn..itro.11..es \olu~tnco!i. 
dt> 50 mi parJ dñJd1r und .thcuotJ dt" j mi dt> IJ !>oluctl"'ln dt" t'StJnd.tr intll'!rno 
pr11!p.aro1do1 prt"\"ldrr'M!ntll'! o1 CJdJ uno dt" .. 110~ o1nt ... s. d ... 11··".ir .ti o1toro con 
ACll'!t.on1trilo ( CH ,C"J). lny ... ctdr e:o.tJs rT1Ur!StrJs.;, .. .,,t.1nddr.-s .-n ··I cn-.rno1toxro1fo 
de liquidos bajo lds cond1c1ont"!> propu ... !>t.15" corno optnn.1-. pr,..v1Jn~!nt.,- durJnte 
l<1 etJpo1 dt> des•rrollo dt!I tTWtodn 

A cont1nu.ac1on s,.. prtts••ntJn los r-.-sult .. doo;. quo• Jr-rl•JO ,..!>tJ prueho1 p..ira 
ólmbos d1ds dtt ..inJh:us. 

muestra 

Dl·Ql-Ml 
01-Ql-MZ 
nl-Ql-M3 
DJ·Q2-Ml 
Ol·Q2·M2 
Ol-Q2-M3 
02-Ql·Ml 
02-Ql·MZ 
nz-Ql-M3 

nz-QZ-Ml 
DL·Q2·M2 
D2-Q:l.-M3 

I'''"'"º''"' 
.t.·· .... '"" ,, ... ··~! ..... i. .. 

..... t ..... .,,,.,¡ ............ . 

C'onc:. 
recUpt!rada 

m f r 
19.li69L 
19.735J 

l9.H5.l5 
19.9016 
20.0lliX 
19.8576 
19.9145 

1?.9339 

19.9130 

l?.94X7 
l9.H56:l. 

19.9177 
19.li933 

0.061i6 
0.34'1ó 
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Conc 
r-ecu er-•dd 

99 . .:S5 

9X <•li 
100 LO 

99. ~ 1 

100 O'J 

100.09 

99.57 

100 . .'.39 

99 67 
<J<J 74 

99 LH 

99.59 

99.70 

0.5013 
0.503 



ANALISIS D• VA•IANZA ( ANOVA I ANADl!VA ). 

1 1 oo•, 

"'º"""' .. O.O<M8 0.00'8 0.0155 38.51 
(ll) 

1 gt<l/glr 

Pu1 7 0.6211 0.3105 1.1670 6.06 

' .. 
8 2.1272 0.2659 

A) PARA LOS Rf5lll rAPO~ l-;t OBAlf!' 

Coeficiente de Variación menor o is:ual a 2.0 % 

lo qu.e significa que los res.ultados obtenidos son confiabl.es. 

B) PARA El ANALISIS PF VARIANZA 

como Fa < Fgl•,gld;0.05 

como Fd < Fgld,gle;O.O:i 

CONCLUSION. 

11 fno•lc.,t.• ·'"'·''''" '' ,., ••"I'''""-" 11~ .. f'"'' 1.,., .-1.l!af,"l" 

11 ., ... 1 ... 1.. ,.,_,¡,,.,.,,., '"f'''"" .. 1hl····•1.lutt .. Tt>\1b.1\poo 

Por lo t:anto podemos consid~r .. r que este pdrdrnetro : 

../ !C_.,..,..,,~-~-º"-'ºª-~ut-_•~oa_4~~~~-d-•_l.,_v•tld.•c_,6f1_d\9_nu_~•-'~ 
M_6_,~ic:t-•1J•UtlC_G!. 
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MMMEl~RQ: l!!STA•ILIDAD DI!! LA MUl!!STRA 

PRC>CFflJMIFNfl"J Pr..-p.tro1r do!. soluciont"s. et ... l.t SU.!.to1ncio1s et ... refi~renciól 
a cuantifk .. r a conct"ntro1cion .. s dt" 1 m,g/ml o1 l.u cuo1lt"s, previo J su o1foro, se lt"s 
adicionó .:S mi dt" !.olucion dl'!' Ft1lpo1ro1bt"no ( t:'sto1ndo1r 1ntt"r-no ) con uno1 
concentracion de O l. mJ</ml ( 5ooluciont"5o t"5oto1ndo1r l y L. ) Pt"so1r 6 mut'!stro1s de 
un lott? terminado J .. pri!:!rrwzct .. cqu1vo1lentll" .. 50 mxrs dt" princ1p10 o1ctivo ( 2.~ 
grs. dt" mUll"!!>tro1 ) y tro1n!.ft"nrlo5o cuo1nt1to1t1\.Jrr\e'nt .. J mo1tro1C-t'!. volurnetricos dt" 
50 mi. p.11r.t o1ño1d1r uno1 .ahcuot.a et ... :; mi dt• l.1 5ooluc1on dt!' ... sto1ndo1r 1ntt"r-no 
preparado1 pr .. v1o1rrwntt.' o1 cJdo1 unt"> et... t"IJO'!o o1ntt'!. d"'" 11 .. vo1r o1I o1foro con 
Acetonitnlo ( <"H,CN). lnyecto1r dos dt" t>.5otds. mur-strJ'!o y esto1ndar..-s en el 
cromatóxraf"o dt" hqu1dos bJjo lo1s concl1c1ont"s proput"sto1s como optim.u 
prt"Vidt"'r1'!nte duro1nte 1.i etapa dt• do!!!.o1rrollo del """°todo Rvpt!'t1r rol .andlisis JI 
terct"r y quinto dia con lo1s mut"str.is rt.'sto1ntt>s lo1'!o cudlt"s St" coloco1ron uno1 
refn~ero1cion y otro1 o1 tt.'mp.,.ro1turo1 o1n1h1t>nt"'" 

A continuo1c1on St.' prt"s_.nto1n lo!!. rt"!.ulto1dos. <JUt" o1rrnjo ... s.to1 pru,,.ho1 

IEN~AYO 

1 TEMPERATURA AMBIENTE 
MllFS 1 RA 1 INIL"IAI 3<> P A _l 6º PIA 

1 
~ 

'}'J.57% '.)X.X ~·r .. <J'J '4-l'T., 

100.~9·,..., 'JS 9..!'.Yu 'J') 74.,.-., 

3 99. 74-•r.. 99.54-Y .. 99 45'1" .. 

!ENSAYO 
1 KEFKlGEKALIUN 

MUES IRA JNJCIAl 3u t> A _J 6" OIA 
... 9'J.J9·r .. 99.JL'?",. 'J'J . .l.0'.Y .. 

2 100 l.9% 100.04% <JS 'J83 

3 992lt.00% 99.17% 99.183 
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PROMFDIO 
DESVIACIÓN fSfANDAR 

COEFICIENTE fJF VARIACIÓN 
IC ( •) 
IC ( - ) 

CRITERIO DE ACíP I ACION 
lNTERPRf f ACltJI'\.' 

PROMFllltl 
DF.SVJACIÚN fSJANPA.R 

COEFICIENlf OF VARIA.CH)~ 
JC ( + ) 
IC ( ·) 

CRlrFRIO PE ACfP-JACJtl'\,; 
l:"..:TTRPRf JACH•'-1 

IEMPFRAIURA AMHIFNlF 
INICIAi 1 3° l>lA 6° DIA 
'J'J.'J63 'J•.J O'J'T.. 'J•)_533 

0.~4Gj 0.3.RC.6 O.l.1101 

O.J4G7 0.3'J01 0.1.SO? 
101.32.33•To 100 OJG4-% ?'J.?H04% 

'JS.l. lOO·Y.. ?H. l 370•r .. ?'J OHGZ% 

fSfABLF F:;IABI F . ~(l fSJAB. 

1 f MPF- RA l llRA AMBlr N 1 F 

INICIAi 1 3" lllA 1 <•º llJA 
')') 7..! '!'"",.. 

O.j 174-
0 Jlli? 

•J<J .57 •,..;:, 

0 437X 

o 43'Jú 

')') l.!:'1' .. 

o l.!: 17 
o l.!:.!:7 

101.004-J .,.,,, 100 (,(,3.-::;·r.. . ')') 4..!20% 
'JH.435::..,;. ?14 4/i'J? % . 'JX H lRO·r.. 

f~TABI r r :'- l ABI r !'..:.t.l FSTAB 

Estos resultados nos indican nos n,uest"rJn que las muestrJs lutas para 
ser inyectadas en el cr-omato,i:rafo de liqu1dos, pueden ser analizadas hasta 
tres di•• deapu•a de su preparación bajo condiciones de ~efri_x~_rac!qn y d~ 
Iunpg_a~..r..a_.L\m_Pi~n_t.; 
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P.l:\MME_J.:_R._c_1_,;_e•~~CIFICIDAD_D~l._Me'1".0DO. 

PROCEDJMIFNl O Son"Wter muestr.u de pl011cebos de principio actiYo y 
producto terniinado a 70 "C y 40 "C/HO''T<. de hun"\ot'!do1d relatiYa dur.anle I.!j dius. 
Preparar una serie de muestras con los pl.tc,..bos y estandares tanto analítico 
como interno d_. I• siguiente mo1nero1 

"./Solvente Aceton1tnlo ( ("lt,CN) 

'.,/ Fst.ind•r dit'!l pnnc1p10 act1"1.o 

,,/ Fstandar intit'!rno de Ftilpo1ro1b..-no 

./' fstctnd .. r Comhinddo ( pnnc1pio o1cti'l.•o • ít1lp.aro1heno) 

./' Pl .. cebo dt" princ1p10 Jl.-t1vo o1 t..-mpero1turd o1mb1ente sin est:Jnd .. r 
interno de ftilpo1ro1bt"no 

./'. Pl.11cet-io de pr1ncip10 Jct1vo J 70 .,. duro1nte 15 dids 
interno de: Ftilpo1ro1~nu 

estandar 

./'. Plilcebo de principio o1cti'l.'O d 40 "C y X03 de hurnedo1d rt'lJtiva duro1nte 
15 dias sin est.andar interno de Fhlp.ar.ab ... no 

,,/ Producto l it"rmin.ado J h·m~rdtur.a o1n1h1ente sin it"Stando1r intit"r-nO de 
Ftilpanbeno 

./' Producto T_.rl'T'linddo d tempit"ro1turd o1mbientt.> con est.ando1r interno de 
Ftilpar.tbeno 

./' Producto Tern11no1do .. 7'0 ··e dur.tntll" lJ d1o1!> sin t"Stando1r interno de 
E tilpo1ro1heno 

./'. Producto l er-m1no1do o1 .q.<J ··e y xo·:-:, de hu~do1d relo1t1vo1 duro&nte l'.j 
d1o1s sin esto1ndo1r interno d"° Ftilpo1ro1bt'!no 

lnyecto1r co1da un.i de ll"st:as soluoont"s en t"I cron1o1to$ro1fo de líquidos bo1jo 
las condiciones propuestds como opt1mds prev1Jrn~nte durdnte l.a ~tapo1 d~ 

desarrollo del rne;todo. 

A continuación se present .. n los result.ados que .arrojo ~StJ pruebo1. 
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!ESTÁNDAR COM•INADQ 
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PLACEBO DE PRINCIPIO ACTIVO A 70°C 
Q_U_lllJAN~ • .=~~S_DJ~s_si ... __ E$j-"'NDltiR -¡N~E"'-""º 
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Pl.,~~·•o_o_E__l!_llJl1'if~J_!'!_l-P_~~TIV0~_411Qº~~Y_8_0_,,o 
p_E_HQ_ME_DAP_llJ_EL~TIVA D_U_lt~MIE_1,5 __ D_l_~S_$1_"'f 

E_SJ'Á_f!ol_Q_~lt_l_f!ol1_E_llJ,..O 
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CONCLUSIÓN. 

Los crom.11togramas obtenidos .1111 realizar la serie de inyecciones 
demuestran que los resultados obtenidos durante el ensayo son debidos 
e•dusivanw!nt:e a 1111 respuesta de las dos sustancias qu1mic .. s que int:ervienen en 
este y que son 1) FI Principjp _A<;1;i_vQ ( .1 • .1 11,.1,.,., N 1 (.L'·'ºº •• ''''""''" .. ''') rt 
1tuhn"'1 p (Mt"t•h•dr .. rul) 1 rnol,.t•I 1 A.,.t.11n11l..i) y .!. ) FI [stttndo1r lntt>r,,Q 1 tll¡•·"'"''..-"'' 

A51 mismo los rt'!sult:ados obtenidos de este pardtnetro demuestran que 
no h•y ningun• int:«'!rferencia por p .. rte de productos rtddcionados o de 
degradación Jeenerado.s debido a las condiciones u lo1s cuales fueron sorn.<:t1d111s las 
muestras, lo cual pudo haber oco1sionado lo1 obtenc1on de rot.sult .. dos f'iilhos. 

Fste rnetodo por lo to1nto, puede ser ut:diz,.do tJnto en Control de 
Calidad como en estudios de Fsto1b1lidad 

Por lo t•nto podemos consider .. r que este para metro 

.,/ t;M"'•'•~con_loa_requl•ltoa_d•"•ro __ d• _la vaHd•c_ión __ • __ nuea_l-:O 

m•t:~º-ª"•••••ccp. 
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~: TOL~llANCIA D~L MeTODG. 

PROCEOIMIFNTO Preparar una solución de Eti1paro1beno ( utándar 
interno ) con una concentr•ción de 0.Z mgfml. 

Pesar una muestra de <1pro1dm•d<1n"M!:nt.e i..:. grs. de producto t:enninildo 
y otra del mismo pero sorrw:tido .. 70 ''C durante 15 d••s. piir• transferirlas 
cuantit.•tivarrw:nte il matr•ce.s. volu~tricos de JO mi. Adic1ono1r un .. .o1lícuot .. de 
~ ml. de la solucion de est.and .. r interno prepJrddil prev1o1nwnte • c.ado1 uno de 
ellos antes de llevdr al aforo con Acetonítrilo ( CH,CN). 

Realizar una serie de 1nyecc1ones. de esLu muestr .. s variando las 
condiciontes cromatografic.u propuestas como optimas previdrnente durantte la 
etapa de des.1rrollo del rTWtodo 

fst.Mis. variaciones son las siguientes: 

./Proporción de los componentes. de 1.a fase mov11. (+/- ::>•,;.) 

.,/Velocidad de flujo de 1 .. fase mó\.;1. ( +/-O 5 mi / min ) 

../ pH de: lii Fase: Mó\.-il. ( +/·0_5 ) 

../Variación del NU.rnero de platos teoricos de: 111 columna. 

Oe los resultados obtenidos, determinar el F11ctor resolución para los 
picos involucrados t!n la determinación cromatos;ráfica. 

a) Entre el frente: del ">olve:nt.e (S) y el pico del principio activo (E). 

b) Entre el pico del principio activo (f) y el pico del estandar interno (1). 

A continuación se: presentan los resultados que: arrojo e:stil pn.aeb•. 
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VARIAHLC Prapon::lón de loa cofftpon•Rt•• de I• Paae Mowtl 

CONDICIÓN Te..,.pelf'9t:1i1ra .,.. .. lente f T ..A.. } 

Proporcu>o f tumpo!I du R:utonaon ( m1n } ... ,.,,_,.,,.. ........... 
s 1 E 1 SIC: F 11 

1.9: 1.1 5.03 6.15 9.72 1.60 7.14 

2.0: 1.0 5.48 7.62 13.55 3.06 6.47 

2.1: 0.9 7.14 10.32 21.46 4.54 11.14 

VARlAULE •ro~n:::ICUI ~- lo• CDfll~n•R••• d• •••••• Mowtt 

CONDICIÓN 70 Gradoa C•RÜ81f'9doa 

Proporeión T1om~ do Ro1onC1ón ( m1n ) 

S 1 E 1 SIE Ell 

1.9:1.1 4.96 6.35 10.04 2.32 6.15 

2.0: 1.0 5.51 7.71 13.58 3.67 6.39 

2.1 : 0.9 6.91 10.85 21.SM 5.63 12.32 

DONDE S = PICO DE ALGUN EXCIPIENTE VIO DEGRAOACION. 
E =PICO DEL ESTANDAR A CUANTIFICAR 
1 =.PICO DEL ESTANDAR INTERNO 
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VAHlAULC NU,..•ro d• Pl•toa T.Ortcoa ( NPT ) 

CONDtCIÓN T•-P9rmtw ... Alftbl•nt• ( T..A.) 

NPT T1ompos do Huhn1c1on ( m111 ) , ..... , ....... ,"' ........ 
s 1 E 1 Slf f: 11 

•5UO 

poco 5.48 7.62 13.55 3.06 8.47 

3465 

medio 4.88 6.88 11.27 3.33 7.32 

24g1 

mucho 5.30 6.70 11.23 1.75 5.66 

VARIAHLL NU,..•ro d• •••toa Te0'1coa ( N•T ) 

COt..IOJCION 70 G~oa C•Rti•radoa 
NPT T1umpo!' do Hulunctón ( m1n ) ...... ,, .......... , ...... 

s 1 ,- 1 SI( 1 " •590 

poco 5.51 7.71 13.58 3.67 6.39 

3465 

medio 4."4 6.85 11.24 2.73 6.27 

--
24g1 

mucho 5.15 6.60 11.15 2.36 6.21 

DONDE S =PICO DE ALGUN EXCIPIENTE Y10 DEC;RAOACION 
E: PICOOELESTANDARACUANTlf-ICAR 
1"" PICO DEL ESTANCAR INH:::r-lNO 
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VARIABLE pttdel•P••••ovtl 
CONDICIÓN T .... .-rmturma..Meftte (T..A.., 

pH nnmpos du Rutonc.ión ( min ) .... u ................... 

s 1 E 1 SIE E 11 

3.9 5.38 7.33 12.14 2.79 6.67 

4.4 5.48 7.62 13.55 3.06 8.47 

4.9 5.51 7.60 13.26 2.99 9.43 

VARIABLE pN de I• ••--•ovtl 

CONDICIÓN 70 a,.do• c ... tt .... doa 

pH Ttompo~ do Ru1onc1on ( m1n} .......................... 
s 1 E 1 SIC e 11 

3.9 5.37 7.35 13.04 2.83 6.13 

4.4 5.51 7.71 13.58 3.14 11.39 

4.9 5.62 7.87 13.85 3.75 11.54 

DONDE S = PICO DE ALGUN EXCIPIENTE VIO DEGRAOACK)N 
E= PICO DEL ESTANOAH. A CUANTIFICAR 
1 =PICO DEL ESTANOAR INTERNO 
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VARIABLE ••tifo .... ·-... .,.. 
CONOK:tON · T .... ~hlr. .._W...t.• ( T~ t 

Fluto Ttumpos de Rutonctón ( mln ) r .... :l<IHf<f,..•t•~ ... 

s 1 E 1 1 S/E l·fl 

0.5 8.•2 i 15.92 28.61 •. 17 7.•6 

1.0 5.•8 7.62 13.55 3.06 8.•7 

1.5 3.55 •.80 8.27 2.08 4.96 

VARIABLE Plujo de I• ·- •owtl 
CONDICIÓN 70 Gra.iloe C••U..-.40. 

Fluto 

0.5 

1.0 

1.5 

l 1umpos de Rutonctón 1 mln ) ,..., ,,,... ..., ~ ..... " ... 
s 1 E 1 SIE 1: /1 

11.50 16.25 28.37 4.75 9.32 

5.51 7.71 13.58 3.67 8.39 

3.60 4.92 8.53 3.30 7.22 

DONDE S =PICO DE ALGUN EXCIPIENTE VfO DEGRADACION. 
E "'PICO DEL ESTANOAR A CUANTIFICAR 
1::: PICO DEL ESTANOAR INTERNO 
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ca1T11a10 •• ac•PTACION. 

F•ctor Re1oo,ución ( R ) ,,.,.yor o igu•' • 1.5 

lo que signiñc• que. \• s.epar•ción de. los picos de. interes e.n los 
cro.,....togramas es. adecu•da 

CONCLUSION. 

Con los resu\tados obtenidos podemos concluir que nuestro fné.todo ti.ene 
una robusUz o •ce.ptación de. posibles variaciones de: 

5-.;. para \a proporción de. \os componente• de \a Fase Móvi\. 

11.36 ""'en e.\ valor de pH de. \a Fase Mo"''-

50 "" en el 'flujo de. \a Fas.e. MóYi\. 

2500 Platos. Teóricos como mtnimo en \a Columna Crorn.at.ográñca. 
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CAPITULO 3 

CONCLUSIONES 

De acuerdo a los resultados experi~ntale.s anteriol"'TT'ente: obtenidos 
podemos concluir que el objetivo princip•I del preHnt~ trabajo se cumplió ya 
que se desarrollo y valido un ~todo an.11.htico para la cuantificación del 
principio actiYo 2.,2 · Dicloro - N [ (u.S,pR) -u· Fluorornetil) ·P· HidroJiti ·p· 
(MC!:tilsulfonil) Feniletil J Acetamida bajo criterios de acepbcion previarTill!ntlll? 
est.blecidos. 

Est.e ~todo se desarrollo con los objetivos principales de ser utilizado 
tanto en esh.ldios dit: estabilidad como para análisis cotidianos de control de 
calidad motivo por el cual !loe efect:uo l• prueba de esp..-:ciñcidad que arrojo 
nuult.dos que dejan ~r que el rnetodo es esflt'Clfico Unto para el Principio 
Activo en ll!Sh.ldio como p•r• la susbncia utilizada como fstándar Interno ya que 
ninguno de los cro,.,.,..togr•mas de cad• uno de ellos es .. tect..do por la respuesta 
obten id• debido a la presencia del Solvente, F .ac;cipientes y de Productos de 
Degradación. 

El Método presenta una Toleranciil en cu .. nto a los pararnetros 
crornato,gr.iificos que se requieren para que se lleve a cabo; pH en la F.ase Movil 
(3.9 a 4.9), Proporcion de los componentes de la Fase Móvil, Acetonitrilo CH ,CN · 
Solución de Acetato de Sodio 0.01 M (28.33 il 38.333 y 61.67 a 71.673) 
respectivamente y Flujo de la F•se Movil ( 0.5 • 1.5 ml/min ). lo cu•I minimiz• de 
maner• notable los posibles errores involuntarios del quimico analista durante 
la prep•ración, así como hu posibles variaciones drl equipo al efectuar la ~zcla 
de los componentes de la Fase Móvil y en el caudal o Flujo que este proporciona 
durante el an•lisis, arrojando siempre resultados confiables. 

Se pueden utilizar columnas con un minimo de Z500 platos teoricos 
evaluados con Etilparabeno y los resultados son tan confiables como con 
columnas nuevas de hasta 4!500 platos teoricos. Esto repercute directamente en 
la compra de column•s ya que tenemos una mayor número de an•lisis confiables 
por c•d• compra. 

Los re.sultados que. se obtienen son e.-:actos y precisos lo cual representa 
para el rné.todo un alto ,grado de confiabilidad que es uno de los objetivos del 
Oes•tTollo de un Mti=todo An•htico. 
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Los nesult.dos obtenidos ill efectu•r <El ensayo diferenb.-s dí•s e incluso 
por dif-enenb!:s an•listas no mostraron difl!JYncias estadísticas sis:nificativou como 
se observó en I• prueb• de rYproducibilid•d lo cual sixnifica que cualquill!r 
analista putede lltevar •cabo tel ensayo v•ri•ndo también el dí• que se efiectua. 

La rnetodolo,r;i• de prep•r•cion de l•s muestras, no prll!senLI una 
problemática elevada en cu•nto • complejid•d y tiempo, lo cual es un otspecto 
importante ya qute aunado • tiempo5 de corrida crom.atográfica cortos nos dan 
por resultado un• rnetodologia con tiempos rapidos de analisis, lo cu•I sa~mos 
es una de l•s principales priorid•des cuando este tT111!todo se.111 utiliz.edo 
rutin•rian1'1!:nt:.e. 

La¡ muirstras que se encuentr.tn listas par• ser inyect.i1das en l!'I equipo, 
pneparadas a temperatura •mbi1?nte y refri,;er•ción ( O a ~ "C ). demostraron 
ser estables por un periodo de hasta 3 días, lo cual es importante en el caso de 
imprevistos mecánicos, disponibilidad del cronuitografo, fallas eléctricas, et.e. ya 
que no se r-equiere volver a prt!parar las muestras para obt:ener resultados 
confiables. 

El cromatógr•fo de líquidos de .. lt411 resolución que se utilizó p•ra llevar a 
cabo el pn!sent:.e trabajo, también demostró esta.r trabajando confiablernent:.e lll?n 
cuanto a las operaciones mismas que lleva a cabo ya que los par.iirnetros de 
line•ridad y precisión del sist:.ema resultaron contundentes. 
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