
Universidad Nacional Aut,ónoma de México 

UNIVERSIDAD FE1'-'1ENINA DE l\·!EXICO 

DIFERENTES ME1'0DOS 

DE VALORACION DEL ALDEHIDO 

lUETlJXl 3, 1-llDROXI 4, 

BENZOICO 

TESIS PROFESIONAL 
QUE PARA SU EXAMEN DE 

QUI MICA F ARMACEUTICA BIOLOGA 
PRESENTA 

IMELDA MARIA SANDINO MUf.lOZ 

MEX/CO. D. F. 

l 9 5 7 



 

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. 

 

  

 



(",¡'/ 
r..10'"º u.na 

<le 

. .YJe n rdic(o 

. r;y nzi 'llUU/,.,. 

Ó"lena ,,/(u/"í~y fda. ,¡,. .<J/indc"no, 

r¡ue JíoJl Ja ru1m;7rrci/n // e.JjZte'Y30 

¡,,. llt·aado a {Jf:lrncJt n1i nuÍJ ,,r 

.r../ 'llltJ hf'·JllJICl'JWj: 

rfoJf: :J'/i,ult'1w, con /l''µa/iltuÍ /to'J< ju, 

arycula /,! conJlan ll•J JacJ'tj't.~:inJ 
// ,x- O"LJ ,/f/, 

,¿rtcl1:a, .%ula. ,';O'Jl. S,:,tft ;'/ 

[iJJl . ._vf;nrfn .%nrll'!w, con lod<J ca'}(h"io 





_4 (.P J / ~ l. . ·-S:y .7ur.1uurt•I', ron. ror~o nu ra'1ft-JtO 



. <:%~élcca <thrtn?, 

en 11 '1rJ/u:I o // r<l ,,,·.,¡ r. 

¡--,J / úJJ /, . 
.. ~Y Caj ;:;/lt!lM/W.JaJ 

(, 
del 

<t~l~7to de la (i}!111ina .~t.do'Jla. 

tle r¡utt'llf~J ·Jto nlvülo :JuJ 

Ja¿ioJ f~M1J.t7(1J 



l.·-INTRODUCCION 

11.-GENERALIDADES 

III.-BASES DEL METODO 

IV.-TECNICAS SEGUIDAS 

V.-RESULTADOS OBTENIDOS 

VI.-CONCLUSIONES 

Vll.-BIBLIOGI~AFIA 

11 



INTRODUCCION 
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Do~ r.1:oncs me llcvnron a sclcccionnr el tcmn de esta tesis: 

lo.-H;1cC' vario~ niins que no se ha escrito ninguna tesis sobre 
la v;il111l!ln.1: 

.2n -L1 vamdl.1. pbnt;1 dl· la que se cxtr<Jc la vainillina. crece es
pnn1;inc;Hn('f1~1· ni los p;1isrs tropit«ties. En lltlO de estos países. Ni
c.1r'1\111·'· hl·llo ¡wd.1;:0 ck tinr:1 incrustado en el cora:ón de la América 
Cc11tr;1l. J;1 V;1irnlLi P!ilnifnk-1. c1si dl·sconocid;i. <ipenas ha sido da
~Hk:1da por ln.s t·;;tudi<_,,,p,; d,~ l.1 flor;1 nicaraHiicnsc. E~perando que 
l"ll d (11t11r11 ~.,. r11lt1v•: 1.:·,·ni,·:1mcnte. en gwn cscab v se aprovechen 
Sii'\ prop1t·d.1Ck·; !:1,¡r;l!ldo ... u industriali::ación. Dedico este trabajo a 
rai qu.·nd.1 p;Hn.1 Nic.1r;1~¡11;1. 

f l;1 ,,d,1 l.1 Srit:1 Q. F. B. l\foria del Consuelo Hidalgo Mondra
Hlm. Dire.:t,,r,\ <h~ (,1 F;icult;·1d dt• Quimic;i de la Universidad Femenina 
tll' Mt'x11.:o. q1111~11 011· h;1 !Jt:i;idn en la invcsti~1<1ción de lils técnicas 
nht1•n1d;1~ .. 

Ccw su r.1r;1nnist1r;1 9c11crnsidad. no ha esc;itimado tiempo ni 
~·-;fucr;:o p.1r;1 :1v11d.1rn1e ;i lo\¡rar Li kli::: rc;i)i:<1ción de mi Tesis 'Pro~ 
fcsion.11. 

Por su v.tliu:.;1 avu1L1. me •;:1•11to ~iratamcntc obligada a expresarle 
l'rl CSLI.~ lin1:0tS, mi ~:i11n·r;1 V Cl~!1Sfilllfí' urntitud. 

JrvtELDA SANDINO MUJ:\JOZ. 
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GENERALIDADES 
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VAi NIU.t\.of:'.n mcxk:rno: TLILXOCHITL. Nomhrc científico: 
Epídcndrum v.1n1ll;i ó Vanilb planifolia. F<tmilia: Orquidáceas. Plan
ta trepadora ;1mpltamcntc distribuida en el reino vegetal. Se cultiva 
en ciertos luHarc'> ,k Europa y rrccc cspontúneamcnte en las regiones 
ttopic;1 k·., por e 1 e :n pin: l\ lada¡psc;1r. J ;w,1. Gua yanas, Brasil. N ica
r;1!1 u.1. Perú. l'ic. v •:n ;d~p11FlS c~t;1dos de b Rcpühlica Mexicana. 

Su fn:tn. "il1cu:1 de color p;1rdo. mide por término medio 18 cen
tímctrn•; de ¡,,n~ptu,! por(, milím..:!rns de ;rnchur<i; encorvado en los ex
trl'mos v dt' ''11pnf:c1,• eqli;i-!a o lis;1 en toda su lon(Jiti:d. Contiene 
('ll su intcr!nr ~ .• ~m:l!.i~ nc;¡r;1s (k olor anrad;iblc. v de formn muy vn
ri:•d.i: r.·don•.Lis. n\'.1Lid:1:;, liqc·r;1rn,·11t1· ;1brnadas, etc. 

Los fruto~; deben rccokct.1rsl." antes de su completa maduración. 
de lo H'lltr;iri". ·;,· ;1brl·n. f'l·rdi\·ndo'l' bs srmill;1s en el medio am
biente. 

F.XTl~t\CCION DEL/\ \'AINILLINA.-Una VL~: que los fru
tos ,,,. h;m rt·,·nl,·,·t:1do. ~·~ interrumpe su vit;ilidad por exposición di
recta ;i) !'<1) n lln<111dolo" " b c~:tuÍi1 a una temperatura de 50 a i'O 
\Jr.1do~• C. dur.rntt: unpo.; dias. L~1s cúpsuli:is se tornan de color pardo 
oscuro. •:uhr:;·1Hlth<" de pl·quciios cri~taks prrfumiltios: la V AINI
LLl N 1\. :-;,. ,,bti,·11 •. · tk: 2 ;1 3 '; d,~ e!J;1. 

L1 \!,1rndl111;1, ;1d,·m{l:i di: cnrontrarsc c-11 forma natural en el fru~ 
to d,~ J,1 v;1inill.1. ::e nbtirnc del hú!s<?mo del Perú. del bcnj1". cáscara 
de 1.i p.1p.1. <1:.ú,·;ir crud1• de n~moL1rha. y csp.:1rra~1os; se eucuentran 
en \'ari;1·; pbnt.1•;, flnn·s v s1·millas. 

SlNONlt\llA DE l./\ VAINILLINA 

l~ter n1nnnrnctílh:l, d1..·l :ddt:hido f !roctttéquico. 

Cr, 11\(0l!J (OClll) (CllO) (·! . .l. 1.) m. p. oxihenzaldehido. 

Aldd1ido 1111·td piruv.it•'·quico n ;dd1·hido vainillínico. 
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Fórmula dcs.irrollnda Fórmula condensada 

Peso molecular ·-:e: 152.06·!. 

PREPAI<ACION:-Lis primer.is inve.sti¡pcionc.s .sohrc vainil!in;1 
fueron hechas por dns farm;1cl:utiCO.S franceses: \!1.~c que le dió Sil 
nombre y Caries que estahkció :;u composición. Su constitución de
finitiva fué d,·tamrnad;i nor Ticm•llln v 1 b:irrnan. Obtuvieron este 
compuesto a partir de la. conifenn;i. L~1ire lil obtuvo por .síntesis a 
partir de la e.~encia Je clavo. 

{_-¡ v,-¡inillina se deriv,\ de la pinx:;1tequin;1 u Prtndiknol. El tra
tamicnt.o de es:,~ difrnnl cnn -:lon1fnrmo t'n solución alcalina. permite 
crear una función ;1ldehido v obtener ;isi el ;1lclchido pinxafrquico. 

El éter mono mctiliro de este aklchido. es la vaini!linn. 

CH=O 
1 

~ 

1 
o H. 



Las relaciones de constitución existentes entre la vainillina y cier
t;1s sustancias cxtrnídas de los vegetales, como la conifcrina. el cuge
nol. el ~1uayacol nos proporcionan varios métodos de síntesis. 

1 o. -La coni ferina es un glucósido que existe en la savia de las 
coníferas y lucf!O se ha encontrado en varias plantas. 

Su C!'tructurn rnolecular nos rccucrdn la vainillina. 

/-oc:r~J 

1 
o-e..; H,,05 

Cuando es hidroli:ada se desdobla en glucosa. en alcohol eonHe
rílico: C, 0 H,,O,. Por oxidación de !;i conifcrina con mezcla cró
mica, la cadena lateral es parcialmente quemada y transformada en. 
fun<:i<'n aldehido suministr{indonos b Crlucovainillina. 

1 

<:H=O 
e 

/ -0C1.¡l 

1 o-C., H,.Os 

Este compuesto es hidroli:ado por los :1cidos o por las en::imas, 
d{Jndonos 1111¡1 molécula ele ni u cosa e, H ''º" V una molécula de vai-
nillina, , 

CH=O 
1 

~ 

1 
oH 
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2o.-A partir del cugenol o metoxi propcnil fenal. constituyente 
de la esencia de clavo. 

1 
014 

Este método es el más comúnmcnct empicado. Por tratamiento 
de la esencia de clavo con una lejía alcalina. la cual a exp<!nsas de 
su función fcnol disuelve ;il ctt\jcnol al e;:t;1tb de derivado sódico. 

Esta solución acidificada. nos rcucnera el eugcnol ya purificado. 
P¡¡ra forr11<;r la vainillinit, es sufi\:icnte transformar el grupo propcnilo · 
en función aldehido. 

Es necesario a la formnción de un isómero intermediario del an
terior al isoeugcnol. en el cual la función ctilénica cst~1 inmediata al 
núcleo. Esta isomeri:ación se obtiene por la potasa alcohólica en ebu
llíción o de la potasa acuosa bajo presión. 

c.H:>Cl~-CH.l 
1 

" 
1 
OH 

Bloqueando por ncetilac1ón la función fenol en el isoeuqcnol así 
obtenido, con objcto dl'. prcserv;1rio de la oxidación y oxidarlo a acc
til isoCU\]CllOl por el pcr111.1n¡¡a11;ito dt: pnt:1:;io. poi' o::onu 0 por hicro
lllilto de potdsio en medio sulfúriro ;d Vi pm· l'il·ntn. en presencia de 
úcido sulfaniliui o dl· úcido hcn;:oico. se obtiene el derivado acctilado 
de la vainillina. qul· conduce fin.dmentr. por saponificanón. a la vai
nillina. 
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E ;~.:ryacc.! !!\l!,1do '20n ('lorofrm<.' .. en rt'('~Cn~~ .. l de- }.XX.;.\~'\ ,,k~'
~.6~::.:-2 .. " s.,~:;:.;n el r.r...x~¿1::¡c-n:o dt R~~n¡~r \' Tic~~¡t~in., n\."-" i.·t1 t,, \',.'li
~illin.a. 

En esta rc<Jcción ha:v formación de aldchido meto~'..\ :rn}¿dlic(\.. Este 
procedimicnio de ob:cné1ón de la vainillina. tiene dos \•cntajas: una. 
b de proteger b función fcnol. la otra de permitir una mctiladón l'I\ 
posición convt:nicntc. 

A partir del Huayacol tamb:<'n tenemos otrJ. preparación de la w1i
nillrna. siendo este mctodo muy us.:1do: el guavacol e,.; tr:msformado 
en a:Cohol vainillico. por acción del form.1ldchido: c:-:ti:- ;ilcohol vainí
l!ico. cuando es tr;itado con fonil hidrobmina v sujeto a hidróbis por 
un úc1do. fnrm;1 ;ddchido vaíníllico. el cual es la vainillina. 

-io.-Un proceso índustríal para obtener vainillína es :1 p:1rtir ~k 
l.t vamdia natural. Como mencionamos anteriormente. la vainilla con
tiene 2 ó 3 por ucnto de 1;aindlina. Otro m~todo de extracción. se ha
ce por ra:.p:!dura de f;¡ v;iina por auot;1micnto con éter de pt<tróko. Tmn
h1t·11 es ohtt'nttb en la industria como subproducto de b pulpa de b 
m.ider.1. 

! .;1 :ndtl'itn:1 de la v;linillínii se ha dcs;irrollado mucho t'n los itl· 
rimo~ .ir)o•;. F:.t.1 ~ .. uhsta11ci;1 se produce mund:alml•ntl'. en 20 f;'1brkas. 
Do., 1·n lr1qlaterra. tres en Sui:a. cuatro en Al1'.lll'11tí<1, tres en Francia, 
dns 1·11 lt;d1<1. un;i Checoslovilquia. una en Austria y cu<1tro en lns Es
t.1d11:; l11.:1dns dt' Nortran11.'rica. 
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Cntorce de estas fúbric<!S, usan la esencia de clavo como materia 
prima, cuatro el HUayaco!. uni:l las dos substancias y otra el cugcnol 
sintético. 

PROPIEDADES FISICAS 

La vainillina se presenta en forr :1 de cristales finos. cuyo color 
vnría desde el blanco hast.:i el ligera1 1entc am.:uillcnto. largos. en for
ma de aílujas, de sabor picante. de ,\or agradable característico. 

Punto de ebullición. . . . . . . . . . . 285 w<1dos centiwados 

P~so específico . . . . . . . . . . . . . . 1.056 

Puntn de fusión . . . . . . . . . . . . . 80 a 85 rirados centígrados 

Pruebas de ¡111rc:a.-P~rdid;i pnr desccadón no m.is de uno por 
ciento. e11:111do se seca cn ;kidn .•;ulfiiriro por cuatro horas. 

f<csiduo por c:1k:n<1(:ión. No 111{1·; de 0.05 por ciento. Se sublimi:a 
pnr encinta de .su punto de fusión .sin .stifrir ;iltl'racioncs. 

Es lcnt:1mcntc oxidada en el ;1in· húmedo. a ilcido vainillico: 
CH 118 O·! que funde a 207 rirndos ccntigr;Hlos. 

cOO\I 
1 

1 
~ 

-oc Hl 

1 
01..\ 

Cal_entada en el ai:c hast;1 l;i ebullición. se descompone regeneran
do la p1rocatl"tl1llllil. T:.n un \¡;is inerte. bióxido de nitróqcno. la vai
nillína permanece inalterada h;1st;1 2i'l5 ~¡rados centí9rado~. 

La :;olución au10s;i es i1ucb ;¡J p;ipcl tornasol. 

CONSEl{Vi\C:ION.-Es ;i[,·,·t;it!;1 ¡1c·,1· !,·1 1 - 1 t 11_. por n :rnto. se 
~¡11;1nl;i en r,·upi,·ntc·s f1r111e111,·111l' t:q1,1do.~. No ti,·n,· acriún sobre la 
111: pobri:ad;1. 

Snl11bilid;1d.-ll11 \]L!lll() •;e di"tll'k,· cn 100 t.·enii111clrns cúbicos dl" 
'1\Jllil il 1.i t.~mpl'r;1tura lll"cllllill"lil. l'll 2U Cl"lltlml'tros cúbicos ck aw1a 
¡¡ 80 \Jf.Hlos u:nt1\jr¡1dos y <:'! 2ll t'l'llli111ct10!·; cúbicos dl' \Jli<:nol. ·~:., 
m11y snluble ('ll .dcohul. do~oforl!lo, (·:1·r. sulfuro de c drhunu. <Id 
\1 l.1t·i.1l. piridi11;1 y t.1mbi,"n L'll ;in·ites v •;ol11cio11es acuu.">as dc• h ,\-
\idus ;dr.dino. 
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IDENTIFICJ\ClON.-Se extrae totalmente de sol~ción etérea. 
O\\Jiitrndnla con :r;oludón ~atur11da de bisulfito sódico, de la cual es pre
tlpitnda pílr f1cídn~1. U na solución fria de vainillina forma precipitado 
••'11 "' rractivo ,¡,~ !<11hacrtato de plomo. este precipitado es blanco. sien
do <'~c•\:<li\llll'llf~ :-oluhlt' en anua caliente y soluble en ácido acético. 

INCOf\lP1\TIBIUDi\DES.-Sc combina con glicerol y forma 
un C•\lllJHtl':'\fn qu<' rs cn~i in~wluhlt' en alcohol. Los álcalis la dcscom
P•HH'll ,. l'I ;11r<' la o\j¡fa kntilrncntc. 

Pl~OP!ED:\DES QUir-.HCAS 

l'nr :<-11 111111,·11\n fr11ol. lo ·-Se combina focilmentc con álcali. dán
"''º''' fí'111,J:11,'"· fn-.·111'11tem,·ntt• hil'n cristali::.1dos. 

·'" - !\• :· ;d:c;.\;-, ,¡_. ~ .1 ·~ ~''"'s (k cloruro férrico. A 1 O ccntimc
t r.,, íúh1. '" ,;,, 1111.1 ~.,!uc:,\n 1'.1i11r.1d,1. fri.1. de \'ainillina. ~e produce 
11n ú,¡,,r ;1~11l t'';1'1·n:.d.1 l:1 1>11':.:·);1 :1 S0 qrndos. <'t'nti~1rndos por unos 
!~11:~u:,,._ ,-J · ,,]1'i \ ,,n~h}."I :t f;:;!t" l\"'r l""nfri,1111icr.tc~ se- fo:-m:i un prcci
p1·.,d\' h!:n1l·\, e~ .. ··:1~1 ~i;1~1\-,"'. 

~.\ ~" .. ?~l 4\h-~,:,·~ :'-'d)f¡~~·~,-,, t:·c1n1.~f·-r1~r-.1J,, di~nrlvl" L.1 v .. 1inillina colo
rt',\1~\.t,,l.1 .. il'' :·, rn.!n Jk,. l°''; .1 "i"I,! ~;l·H\n ~nl f t': ric:t .~diciun:td~'\ dt:' nna pC"quC'-
1,,1 \','"lf\ ~ /\i.1\i '1(• .:i l\"t .. :-~: .. '\_(. ! t""n ... ~li,."'(., t"' :1 r .. ,,¡\',) ( fr-n0!. Il.-~;.""'lr('in¡i. timol) pro
,4u~·, ... ur~:\ ,.t,),,;.1,,. ,\\n r--..,i:i. 

}) • • • J ¡ ' (.~ 1 < . , (- , " ] •• 
'"'•' ~· J: ..... 1. "~:·"'1 ;-¡t.:c 1r.· ... ~ '> .. l· - _ .• .c'n -~¡ ~.i5-~tJllt""' a.e ~'"'cto en so uc1on 

':ilur~1,l1 r·q~, ... 1·h1 .. :" u:1.1 .;_'\"\tr,h1n.~h:-!i.'\n b:stdtt~1cJ rtHlY csr:ihJ~ v soluble 
''n .<t~~un ·.-.\i"i'"'('\'C",·-h.~.:-h~k, f'.':.: :~:"'1.."\r"\!(",l1d 1:1 v.r11nil?in:1 ~~ ('"nn1nlr-tarncnte 
, .... 'f r:\td.1 ~:!" ... . J.r\' ',...,l¡!,· ;L~!'"L;"<: 4"'t,'.'r.c-:1.;;.: p,1r si n~f."'1~ .1~i~ttci0n C1....,n. una solu
,·t,.\~1 :t..,'Hnr.~1ti': \·~~ ... ~: ... id?~¡tt' .-1r ~'"'"~i .. 1. (!l' Lt .:¡~1C"' -:n~-15 t2-rde c-s prC"cipitada 
f''"f' :liih: j,'1n ,L ... ;- .. · 1.·1."' ... nl f¡';t:.:· .. "\ .. -Ll:u .. ·t·). 

;\, --· l .. i \ ;·¡:,.!i·'~~ ... 1 .. -.-;l~--·.~:-1.:L-1 c~;:i h~~ 1 ,i~"" ~-L1:-hi .. ~:--itt\. r-s ron\·~r:.ida 
~"'n .,,L,rt·rl" \·k· r:-··pt:},"\ \' .:·~.··i...1('\ ;-¡:· .. ,,-.r:c·.:;1nt ... ""l 

~,, -.. l ~'l \·."'nndl:1 :·¡-,-hh."i" ti :iit~· .. ·1~0 .:íc ~-.1¡n.1 :l~~l'."lni.nc:il. 

1l."'1. ·~ r>,,; o:'! ... lh··h'll"! "·!r ~:u}..,-:1~·~ .. : .. ·-..~ ...... ..::ir- ;1},l~h"l ;¡ ~!n:1 solución fria dt" 
'"'inillrn.'\ ''•' ~<>«m;\ i;n p~;-;·:;-;;r;i.~,~ !-->l:.:1cc1. C"l :->~t·cir:t:1d;:-, e" parci:?lmcn
t4 .. ~i"\híhl~ ,--n .~1~1u:1 , ;1f1c:i~f' f'C:'\"\ s .. • .. }11~1f' f•"'I i1-:.·1.:L:-. zicl·tirn. 

l .. .r, \ 1;\indltnti i''- f:""f',"t1t:~P!f'nlct H" rtdsif,~ndr. r:-~:- ad1~ión Cl" ncr.tn-
11tl1dn 

f'Itn\ f''"'"""1 ('..;~l .. h-;nt .. tt ~r'. {' 1.·~d~rh-tL . .:-r!\i'"~~t1;n1~:-: ;, c~hull1ción flor 
qu!fh", .. wuintrft, ... , .... ! i':-~,~h"·rt~ .. ·,·\r. i"~':«·i~:: ~1k·:,hi',h:..~r. Lli nrrtnnH1dn. es 
<l<•<i;l,,hl11.!i. <'f'. :111ilin;1 ' ~1,·f't:11.~ ;k :""¡¡¡~,; l..;1 <tdi.·1:it'. cir dorofo-:-mn 
:1 t1r1:1 ,,,, .. :,,·\;-, "''~:1ad;1 dn:·i~ et~ rn: .... ns~ ur~ t\f:..,~ rc7HtfJtl.antr dt" fenil 
t'1íf~iln1ttíni1 l lt·. f\~¡,.;iu,·~'" nu:--.---. n: ... , :ir: r't:: rr:L··~ .. i:1t; 



usos 
Es ampliamente us<1dn como sustitutivo de la vainilb. Es ngcntc 

sapigeno. 

En formada sirve para aromati:ar ciertas preparacíones de sabor 
y olor desagradable. Se usn como reilctivo en química ilnalítica, en 
perfumeria. como agente para ::;1:onnr comidas y en !a manufactura 
de licores. 

De un tercio a tres partes de vainillinn rcempla:an a quinientas 
partes de tintura de vainilla. 

TOXICOLOGIA 

Dcichman. y Kit:millcr h;rn encontrado que b dosis mort<ll de 
vninillína en conejos. es ccrc;1 de tres \¡ramos por kilo de peso. ad
ministrnda por vi;i oro!. 

Prcparacfrmes oficinales. 

Emubi6n de pctrolnto líquido U. S. P. 

EliX:ir de úcido ilminoac\'.:ico. elixir compuesto del bcn:aldchido. 
aceite aromútico de castor. solución pcptonilda de fierro y manganeso, 
emulsión de pctrolato liquido con fcnolftalcina. 
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Técnica I 

Readivos necesarios 

1 o.-Solución de clorhidrato de hidroxil amina al 5%. 

2o.-Solución décimonormal de hidróxido de sodio, 

3o.-Solución indicadora de anaranjado de metilo o de Shiro 
Tashiro. · 

Cinco mililitros de la solución de clorhidrato de hidroxil amina se 
diluyen con veinticinco mililitros de agua destilada. se agregan dos 
gotas de solución indicadora. se neutraliza con fa solución décimo nor
m;il alcalina y. una ve:: neutralizado se adicionn •111 volumen medido 
de la solución alcohólica de vainillina por valorar; se neutraliza enton-
ces el úcido clorhídrico liberado. . 

CALCULOS: 

C ~ V N M.c.p. 

C Ci1ntidad de vainillina 

V - - volumen de solución i1cida gastado 

N --- Normalidad de l;i solución ácida 

M.c.q. Miliequivalente de la vainillina = peso milimolecular 
1 = .15206 

Técnicll 11. 

Re.:ictivos necesarios 

lo.-Solución décimo normal de permanganato de po1asio 

2o.·-Solución décimo normal de ácido oxálico 

Jo.-Acido sulfúrico concentrado. 

/\ un volumen medido de una solución de vainillina por valorar, 
que se ha prt?parado disolviendo una cantidad pesada de vainillina en 
solución diluida de hidróxido de sodio. se trata con un exceso medido 
de pcrm;1n~¡¡rnato de potasio en medio fuertemente sulfúrico; se ca
lienta a ebullición manteniéndola durante cinco minuto~ al cabo de 
In, n1;dcs se adiciona un volumen medido de ácido oxálico suficiente 
J':1r;1 decolor;1r el perrn;inri<mato y. manteniéndolo a la temperatura 
dP nchcnta rimdos centígrados se titula con la solución de permanga
n;i:o de ¡mt;1sio h:1st;1 obtener coloración rosa. 
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CALCULOS: 

C = (VN - V' N') M.e.q. 

C = Cantidad de vainillina. 
V _ Volumen total de permangannto de potasio. 

N = Norm<1lidad de la solución de permangé1nato de pota
sio. 

V' = Volumen de la solución de úcido oxúlico. 

N' = Normalidad de la solución de úcido oxálico. 

M.e.q. = Mili equivalente de la vainillin;i :_ peso mili molecular 
-:- 22 = . 00691 

Técnica 111. 

H.eactivos neccsnrios 

lo.-Solución normal de hicromato de potasio. 

2o.-Solución décimo normal d<.' tiosulfoto de sodio. 

3o.-Solución de iocluro de potasio al die::: por ciento. 

4.-Acido clorhídrico concentrado. 

Un volumen medido de la solución alcalina de vainillina se trata 
con un exceso medido de hicromato de potasio en medio fuertemente 
úcido. se calienta a ebullición manteniéndola durante dos minutos, ni 
rabo de ios cuales se deja enfriar, se diluye hasta cien centímetros cú·· 
hicos: ~:e adiciorwn die: mililitros de la soh11:ión de ioduro de potasio, 
~.e mantiene en reposo al ;ibrigo de la Ju::: dur<1nte cinco o die::: minu
tos para aue sea liberado iodo por el exceso de bicromato de potasio 
y se tittda con "1 solución d•'.'.cimo normal de tiosulfoto de sodio en 
presencia de solución indicadora de engrudo de almidón. 

CALCULOS: 

C = (V N - v· N') M.e.q. 

C Cantidad de vainillina. 

V = Volumen total de hicromato de potasi0. 

N = Norm;didacl de la solución de bicrornato de potasio. 

V'= Volumen dl" la solución de tiosulfoto de sodio. 

N' -- Normalidad de las snlucioncs de tiosulfato de sodio, 

M.e.q. = l'v!ili equivalenk de la vainillina = peso mili molecular 
-~- 22= 0.006C)I 
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Técnica L 

Vainillina Vainillina Diferencia Dif ereucia 
teórica determinada con la media 

.0500 .0171 - .0028 .0017 
2 .0500 .0171 - .0028 .0017 
3 .0500 .0171 - .0028 .0017 
4 .0500 .0171 - .0028 .0017 
5 .0500 .0171 - .0028 .0017 
6 .0500 .0171 - .0028 .0017 
7 .0500 .0471 - .0028 .0017 
ó .0500 .0471 - .0028 .0017 
9 .0500 ,0186 - .0013 .0002 

JO .0500 .Ü'i86 - .0013 .0002 
11 .0500 .O·i86 - .0013 .0002 
1 ~ .:. .0500 .0486 - .OOIJ .0002 
IJ .0500 .0486 - .0013 .0002 
1 ·i .0500 .ü-l86 - .0013 .0002 
J 5 .0500 .O·íS6 - .0013 .0002 
1 (j .0500 .0·186 - .0013 .0002 
17 .050L) .0516 + .0016 .0028 
18 .0500 .0516 + .0016 .0028 
1 <) .0500 .05 l lí + .0016 .0028 
20 .0500 .0516 + .0016 .0028 
21 .0500 .0501 + .0010 .0013 
22 .0500 .0501 + .0010 .0013 
23 .0500 .0501 + .0010 .0013 
24 .0500 .0501 + .0010 .0013 
2'> .0500 .O'iOI + .0010 .0013 
26 .0500 .0501 + .0010 .0013 
27 .0500 .0501 + .0010 .0013 
2S .0500 .0494 - .0006 .0006 
29 .0500 .°'194 - .0006 .0006 
30 .0500 .°'194 - .0006 .0006 

Media .0188 - .0012 
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Tl•cnica U 

Vainillina Vainillina Diferencia Diferencia 
teórica dcterminnda con la media 

1 .0500 .05286 .00286 .00266 
2 .0500 .OSOM .00004 .00016 
3 .0500 .05071 .00074 .0005·1 
·1 .0500 .04935 .00065 .00085 
5 .0500 .°'1935 .00065 .00085 
6 .0500 .O•l864 .00136 .00156 
7 .0500 .04976 .0002•1 .00044 
s .0500 .01936 .00084 .00081 
9 .0500 .05113 .00113 .00093 

10 .0500 .05003 .00003 .00017 
11 .0500 .04997 .00004 .00024 
12 .0500 .OSOM .00113 .00093 
13 .0500 .05113 .00074 .00051 
14 .0500 .0507-1 .OOOM .00024 
15 .0500 .04996 

Mcdln .05020 .00002 

38 



Técnica III 

Vainillina Vainillina Diferencia Diferencia 
teórica determinada con Ja media 

l .0500 .0516 .0016 .0012 
2 .0500 .0507 .0007 .0003 
3 .0500 .0490 .0010 .0011 
4 .0500 .0195 .0004 
5 .0500 .0195 .0065 .0009 
6 .0500 .0507 .0007 .0003 .. .0500 .0504 .0004 I 

8 .0500 .0512 .0012 .0008 
9 .0500 .0503 .0007 .0003 

10 .0500 .0502 .0002 .0002 

Medía .05°'11 .00044 
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RESULTADOS OBTENIDOS 
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Los resultados obtenidos se expresan en la.s tablas sis:¡uic:n~es: 

En fa primera co!umna Njo el titulo de ;-ainillina teórica: se in
dic.1 b cantidad de •·.:Jinillin.:i co:i. l<i que se trabajó para determinarla. 

En la segunda columna bajo cJ titulo de vainillina determinada 
co:i cada t&cn:ca .,. ca.kub¿a_ siguiendo b fórmula que .c;e indka en 
lo.e; cálculos. Al final de es.a colm:ina se exoresa Ja media aritmH:ica 
C':-itrc l.:i.s oreracío:'ies cfectu:idi!s. · 

E:-i la :crcc:ra columna \·an las dHerendas entre cada determinación 
"' t1 "'¡\i~iHina tcó:ic:t. 

En la cu.1rta columna se scñab b diferencia entre oda dctcrmi
n;:ició:1 v Ja m<;dia aritmétic;i. 

.43 

\ 
\ 





En la primera tabla se expresan los resultados cuando se usó la 
tí·cnirn número uno; es decir, fo valoración del {1cido clorhídrico libe
r.1do del clorhidrato de hidroxil-amina. 

En la segunda tabla se señalan los resultados obtenidos siguiendo 
la tccni<:a núrn~ro dos. usando corno agente oxidante el permanganato 
de potasio. 

En la tercera tabln se indican los resultados que se obtienen cuando 
se rmplea el bicromilt0 de potasio como ªHente oxidante. 

Como se ve, la exactitud obtc-nida usando la técnic<1 dos o tres. 
es pri1cticamentc la misma. v m¡¡yor que cuando se usa la primera 
técnica. 
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