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1.-RESUMEN. 

OBJETO. 

Esiudiar la influencia de los di\•crsos factores en la determinación de 

la nicotina. por el método de Robinson. 

RESUMEN DEL METODO Y VENTAJAS SEGUN ROBrNSON. 

J31 método consiste en la precipitación de Ja nicotina ce .. d reactivo 

de Valscr y su wantco por ncfclomet:'fa. Las ventajas dd méto lo según 

Robinson consisten en la separación de los diversos alcaloides p:·.:c1 :itando 

de preferencia la nicotina, se pueden determinar cantidades muy pequeñas 

de ésta y el método es nl.'Ís r.ípido. 

RELACION DEL REACTIVO DE VALSER. 

La relación en el reactivo de V;ilscr de HgI:: }' KI debe ser estequio

métrica. 
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DILUCION. 

La dilución proput'sU por Robiraon n 1" mejor. 

Siempre que la tcmpcr.1tura sea alta. temperatura ambitntc y se 'traba-r. ' 
je sin coloide protector. la sedirnrntad6n ·rs muy dpida. . 

TIEMPO PARA l.AS LECTURAS. 

Sin contt<>l dc tcmperarnr:i ( tcmpcr:irnr;a ambiente) a los 7' hay má· 

xim3 absor-:ión pero disminuye hasl3 los 1 O' y permanece practic;imcnte 

consumtc has!a los 1 3 •. 

INFLUENCIA OE lA TEMPERATURA. 

ROBJNSON NO MENCION1\ Lt\ INFLUENCIA DE LA TEM

PERATURA Y SE ENCONTRO QUE TIENE UNA IMPORTAN

CIA PRIMORDIAL. AL AUMENTAR LA TEMPERATURA DIS· 

MINUYEN LAS LECTURAS. DE AQUI QUE CONCENTRACIO

NES IGUALES DAN LECTURAS MUY DIFERENTES CON PE· 

QUEI'l'AS VARIACIONES EN LA TEMPERATURA POR ESTO 

SE RECOMIENDA TRABAJAR A TEMPERATURA CONSTAN

TE DE TRES r\ CINCO GR1\DOS CENTIGRt\DOS. 

RESULTADOS CON LOS TABACOS. 

Los resultados en las determinaciones en Jos tabacos coinciden con 

los obtenidos en el método oíici.il dd .icido si!kotúngstico. 
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11.-INTRODUCCION. 

\;;WIFICACION BOTANICA DEL TABACO. 

El tabarn (Nicotiana tabacum. L.) ( I) es una planta de origen ame· 
rica no, que pcrccnccc a la familia de las Solaniccas, género . Nicotiana. 
Crece en forma de arbusto, de raíz fibrosa. tallo corto. velloso: hojas es
paciadas. grandes. oblongo-lanceoladas y glutinosas: flores en racimo de 
color ;lmarillo pálido o rojo obscuro; fruto en cápsula cónica con muchas 

semillas pequeñas. 

Existen. conocidas. más de 20 variedades de tabaco: las principales 
se clasifican en tabacos de hoja ancha y tabacos ordinarios. 

Las hoj;1s del tabaco contienen nicotina, cor.1binada· con ácidos cítri
co. oxálico y málico (2.3.4.5,) así como otros alcaloides en menor pro
porción. Las bojas desecadas simplemente contienen mayor proporción de. 
nicotina que las que han sufrido la fermentación especial a que se someten 
en las fábricas de cigarros. pues en la fermentación queda librr una parte 
de la nicotina --en el tabaco sin fcrmentí\r se encuentra formando sales
y se pierde volatil zándosc y tai vez descomponiéndose. 

Las hojas secas ( 4) contienen 2 2 %• de cenizas formadas casi com· 
plctamenl~ por sales de K. Ca, Mg. NH~+ y Fe. Los compuestos orgáni- .· 
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cos son fa celulosa. gomas. pectinas . .leidos m.ilico. oxálico. ac~tico. com
binados con las bases antes citadas y con el alcaloide característico. la ni
cotina. 

La proporción de nicotina en la planta es muy variable. Paul Kocnig 
(6) ~n~ontró que el contenido de nicotina en hojas (secas) de tabaco ver
de. aumenta de la base de la hoja ( 1.61 ~~·) a la punta (-f.45 ~r.). y dis· 
minuyc un poco en las hojas supnior;:s ( 3. 75 ',;.). 

Schlocsíng ( 7) encontró que la cantidad d;:- nicotina aumC'nt.l con d 
tiempo. En un análisis cfrctuado el 25 de m.1y.:> encontré, 0.79 jé1 y d 25 
de septiembre 4. 32 ';:(. 

HISTORIA, DESCUBRIMIENTO, USOS, ACCION TOXICA. 

Algunos rscrÍiür1:s t, l ) refieren qu1· .ti llc~ar Crist6bal Colón a la isla 
de San Sal\·ador vil'ron .1 los indios quC' lkv.1b.rn un tizón encendido en 
un {'Xtrcmo, chup;iban el opuesto r .1spiraba11 el humo. estaba formado de 
hojas enrollad.u de cojibá o cohil'á. nombr~ indígen.1 dd tabaco: otros 
mascaban las hojas Q !!~n.lbJn tubos de b.lrro o cañas. los prendian y aspi· 
raban el humo. Otros c:Jcriton:s dicen qu.:- en 1520 los 17sp;iñoks encon
traron pl:intas de ubaco en Yuc.H.ln, c~·rc.1 de T.1basco. ele donde se cree 
originario d nombre de b pl.rnta. En l 518 d misionero español Fray 
Rom~no Panc. remitió .1 Cirios V srnlillas de b plant.1 que ::! Empcra· 
dor mandó sembrar y rnltiv.:ir. ck:;dc l'SJ ,;poca $C cuentá la introducción 
del cultivo del tabaco rn Eurnp.1. En 1560 lo dió a conoci:r rn Francia 
Ju;m Nícot quien presentó la planta y d producto clahorado ;i la Reina 
Catalina de .Médicis quc la usó y r;,:-comcndó las hoja$ verdes para la cura· 
ción de las heridas. Dcspurs Linncl~. según unos. y De la Champ. según 
otros, dieron d nombre genérico de NICOTI1\Nt\ a este vegetal en me
moria de Ni:ot. 

Est,1 plant•l ha sido objeto de supcrst1..:1on y vcnnac1on en Europa 
desde su importación que ~·· le lbmó ~¡crha santa, al extenderse su uso se · 
extendieron las lcycnd:is y supersticiones por toda el Asia. 

El uso del ~.1baco ha sido i)bjcto de restricciones; en Rusia en la época 
del Zar Pedro el Grande se lkgc, a castigar su llSO con la amputación de la 
nariz. el Papa Urbano VIII proj,ibió d uso del rapé en la Iglesia. 

En Españ.1 en un princip;o e lkvaba el tabaco de las Islas de Cuba 
y Santo Domingo hasta <¡Ul~ l.'n 1 'O se estableció la fábrica en Sevilla. 
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El P3dre Allourx s .. J. ll11S1011CrO entre los utanacs en su "Relación 
de lo sucedido rr1 los .ufos 1666 y 1667 en la Nueva Francia" dice que 
t'stor. indio~ cmpkaban rl 1.1baco en sus sacrificios al dios SoL ya fuera para 
d.-.r Str.:ccías ¡mr iluminar par;i m.llar a algün animal, par;i que siga ilum\
n.ando )' dando 'alor, \'te. 

El Padrt• L.tfiuu S .. J. en ~u obra "Mocurs des sauvagcs amcri:áins" 
(JI. Parí;, 17 26), lm primiti\'os americanos atribuían a la planta el po
der de amortiguar los a~titos carn.1ks. de purific.'.lr d a!m'1, ~Jarecer et 
t.-spirítu. cvoc.u a los l.'Spíritus y predisponerlos en favor de los pueblos; en 
la.s redes !>e JXinÍ,\ll hojas par.1 tener bucn.1 pesca. 

El cohoba ( t;ibaco mue los indios mcxic:anos), dice Lópcz de Go
nura. !o m3sc.tb;in lo'i adivinos o ;\bsorbi.10 ~u humo por la nariz lo que 
les producía una fucrtc ~!i..:it;i;;ion en la que se les reprcsent.aban visiones 
que luego tr.insmirían al plll·blo, contestaban qt1c su.:cdcría lo que el dios 
quisiera, pero nun,.1 d.lb;'ln rc~pmst.1s concretas. 

Pedro M.ittir en m libro ··Novus orbis" dice que los indios de Nue
va EspJñJ h;ician con d t.lb.tco un licor que d caciqm~ (también adivino) 
tomaba por la n.:iriz y le produci.1 una excitación tal que revolvía toda la 
choza prcp.lr.Hb p.n.1 d c.1so. iucgo w sentaba con la cabeza gacha y per
m.lncci;t un r.Ho al c.1bo del cu.11 d..-spat.1ba como de un sueño pronuncian
do p.i!ahras ininrdigiblcs. los prcscntrs. al preguntarle conh:staba que ha
bfa hablado rnn el ,·spiritu y que le babia prometido la victoria o bien la 
dcrrotJ por no cumplir !o m.rn<!Jdo. 

Los urn:; princip.1k~ del t.1b.1co son la fJbric.:ición de cigarros y puros 
y p pc;,:o .~n ni.:<licin.1. L.1 pr<•ducciún mundi<1l ( 2) p.lra el consumo hu
mano e insecticidas es d.: ni.is d.: 2.000.000 de tondadas de las cuales 60-70 
tonclad;is son de nicotin.1 pur.1. 

La hoj.1 de cab;i.co ( 1) csc.1 incluíd:i en la Farmacopea española co
mo narcócicJ e irrit.inh'. Se cmpk.:i en medicina en infusión, polvo y co
cimicntt>s: .1nw; se usó ( 8. 9 1 en forma 1.k rnrma intestinal en los cóiicos 
por in\•agin.:ición inccstin;il. Jnticspasmódico en este caso: el mismo efecto 
se obteni.1 en casos d~ cstr.:in~ullción hcrni'1na. En enema p.1ra expulsar 
los oxiuros. En tinturas p.:ira aplicación local cn casos de reumatismo o 
neuralgias. Ningún medicamento debe usarse en el embarazo o la crianza. 

1 

La nicotina se clasifica ( ·r) entre los tetánicos, acelera- el corazón. 
aumenta la tensión arterial. produce sudoraLión. nulcstar y vóP,litos. 
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Se emp1ca también por la nariz contra la jaqueca y cefalalgia per
sistentes. 

En horticultura y agricultur.1 se empica como insecticida eficaz ( 4. 
8) también en veterinaria ( 5) para los borregos. 

En un princípío ( 4) se creyó que la nicotina mataba a lo.'i iosi:tCtos 
por su acción dustic.i. posteriorll'.cntc se ha comprobado que su poder 
t6xü~o st debe a que se volatiliza y JXfü'tra en los estigmas. causando así 
la muerte del insecto. 

Sus intoxicaciones p~1cdm ser agudas o crónicas. L.1 dosis mortal 
varía de 1-5 mg. ( 5,7,8,) según el individu<>. IJ dosis fatal varía de 0.04-
0.1 gr. (2.7). Los síntom.1s ;.tgudos son <8): ardor f.uingco. bucal y 
epigástrico, sali\·ación y calor. cefalalgia. vétr,igos. fotofobia. opresión, vó
mitos y algidez en las l'Xtrcmidadcs: J.1 muate se declara tras colapso 'J con
vulsiones que pueden dur.H de 1 O minutos a algunas horas. La nicotina 
( 5) actúa. como s.:- ve. corno paralizador dd sistema ncn·ioso y centro 
respiratorio. Puede prm·o<:.H l'l aborto. 

Dosis p.:qucña.s (2) caus.rn disnc.1. perspiraC1on, transpirac1on y tras
tornos intcstinaks. La d nicotin.1 es '50 veces menos acth·a fisiológica
mcnt~ que la 1-nicotína nJtur.11. L.l nicotimina es muy wnenosa con alta 
acción insccticid.1. 

El tratamiento ( 8 ¡ e:l c;isos de intoxi,.1ción consiste en ;:nemas de 
tanino o solur.ion,-s yodad.ls o al intaior. r.:spiración arcifici.11. afusiones 
frias. caf._;, .1k.rnfor .. 1monia' 'J, ~e put."dc usar Jtropin;i. 

CLASIFICACION QUIMICA, ESTRUCTURA, SINTESIS, 
PROPIEDADES Y REACCIONES. 

El principal alcaloide dd l.lb.1co l'S 1.1 nicotin.1. Recordaremos que no 
hay un criterio un~forme p.ua la clasificación de alcaloides. crt el caso par
ticular d..- la nicotina. ( 1 O) como conti~ne un grupo pirrólico y un 1i1rupo 
piridinico, se suele clasific;ir rn cu:ilquiaJ de los Jos grup(~:· 

,..-......_ (x¡ ·- (Jot, 

,,-:/ " ' t r· r c'-_N)"• 

l~ / ~ .. 3 
N 

La estrur.tura de este alcaloide fue dilucidada por Pictct ( 2.11) 
1895-1904, este invcstig.1dor partió de la /]-picolina Ol que por oxi-
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dación se transforma en ácido {3·nicotínico (11) el cual con amonfa~o dá 
la s.al amónica }' rsta calentada se tr~.nsforma en la amida correspondien· 
te ( 111). La amida por síntesis de Hoffman se transforma en la amina qu<? 
corresponde (1 V). ésta mezclada con ;ií.ido múcico y calentada ha$ta pro
v(:>ear l;i destilación da la {3-n-pirrol piridina (V) que por nuevo calenta
mícnco sufre una transposición dando la {1-1i-pirrol piridina. (VI). la me
tilacíón ck éstJ fij.1 el mc~ilo en d N del pirrol formándose la nicotidna 
(VII) y (sta por hidrogenación sdecti\'a di la nicoti~a (VI~I). Es c.~n
vcnicrw~ hacer nour quc esta última parte de la !lÍntes1s. la h1drogenac1on, 
fué la más difícil ya que necesitó para dla de lo:; ú!•imc~ cuátm años de 

su investigación. 
¡\ wntin\lación se ponen las ecuaciones de ésta síntesis: 
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La unión del anillo piridínico 1 2) en !a posición tt del núcleo pirrol 
se 1:ornprobó por dc~radación con Br;i. 
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AC. MALÓNICO 
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y éste se cicliza bajo J,1 acción dd Hl dando una mezcla de d-1-nicoti
na (111). 

Otra síntesis (2). (Síntesis de Spath) parte del nicotinato de etilo 
(1) y la N-mctil pitroli<lona, que al reaccionar dan la ,8-piridil-,8 n-mctil-a 
-pirrrolidonil cctona ( ll) , que por hidrólisis (llI). dcscarboxilación (IV), 
reducción con el alcohol corrcspondícntc (V) y iodinación (VI) dá la ni
cotina (VII). 
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La nicotina tiene las propiedades generales de !os ilkaloides ( 12), por 
lo que se precipita de sus soluciones acuosas o ácidas por los llamados reac
tivo.~ generales de los ~lcaloides: tanino. ácidos fosfomolíbdico. fosfo
túngstico. yodobismurato de K. K:? IHgl~J. lugol. cte. 

La nicotina 12.3.4,5,8.10,13.14) es un líquido aceitoso transparen
te: incoloro. de olor fuerte semejante al del tabaco, que al oxidarse se 
vuelve pardo }' csj)'~So. Es soluble en H;:O a r.cmpcraturas menores de 
60~C. alcohol. ~ter. trementina. en los ácidos diluidos con los que forma 
sales no volátiles parcialmnete cristalizables. Es opticamente ;;ctiva. levógi
r.a de: lal ¡:• - 166'' a - 169.22'' . Sus sales son dextrógiras. A veces 
por síntesis ( 5) se obtiene la forma rw:mica. ésto se puede rcsolwr usando 
un .ícído optícamentc actiV•J. Tien!' una densidad de O= 1.011 -- 1.015. 
Su punto de ebullición es de: 2-i7' ~- 249'' C. En el papel produce una 
mancha grasosa que se quita con el tiempo. 

El H:?PtCI.,. 1\uCl3. K:.:fHgI.I. ácido t.inico precipitan la nicotina 
de sus soluciones ( 13 l. En H~so. la nicotina se disu;:h·c sin coloración. 

Con oxidantes ( 2) débiks sc ~taca d núcleo mctil pirrol de la nico
tina y resulta nicotirina. base intermedia que ap;m:cc en la síntesis de Pictet. 

o- ~,~,,E 
eH, 

N 

Los agentes oxidantl's f ucrtes. HNO~. KMnO~ ( 2. 5) la oxidan a 
ácido nicotínico. Esta n·acción muestra qm· el anillo piridínico está unido 
en pcsición ) ({J al pirr6lico;. 

Si a una solución de una sal d.: nicotina se h: agrega KOH ó NaOH y 
se agita con éter ó éter de petróleo, éstos extraen la nicotina que se re
cupera al enporar el éter. 

La nicotina ( 5 J forma 2 diferentes monomcthiodidcs. pero no for
ma acetil derivados con doruro de acetilo. lo que demuestra que los 2 áto
mos de N deben ser terciarios. 

En la tabla de Ha gen ( 3) se mencionan como react,ivos rnlorimétri
cos el HNOa concentrado que dá con la nicotina coloración amarilla que 
vira el rojo primero, luego a[ violeta y finalmente se \•uclve incolora; así 
como el reactivo de Frohde (O. 5gr. de molibdato de Na rn ¡ 00 mi. de 
H~so~ concentrado) que dá coloración amarilia que vira al rosa. 
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ALCALOIDES QUE ACOMPAt"'IAN A LA NICOTINA. 

La nicotina es el alcaloide principal de la Nicotiana tabacum, L. en la 
que se encuentra de 0.6-9% (8,14). los tabacos de mejor calidad son los 
que contienen menor cantidad de este alcaloide. 

o-&-&: 
'-N/ 

1 
_/ CH3 

N 

Ya en 1809 (8) Vauquelin había indicado la presencia de un prin
cipio picante y volátil en d tabaco; pero no fué descubierta h.asta 18~8 
(14) por Possdt y Reiman. estudiada rn l891 por Blau Y Pinner, sin
tetizada en 1895 por Picw y posteriorml'?nte .:a 1904 (8) por Pinner, 

Blau, Wolffenstein y caros. 
Picm y Noga ( 2.14) han descrito la nícoteina (p.c = 267). 

isonicoteína, nicotoina. nicotelina (p.c = 148), nicotimina (anabasina) 
(p.~ = 150- i 5 5), pirrolidina, N-metil-pirrolidina; ( 15) nornicotina Y 
mvosmina, como alcaloides menores . 

El más 3bllndantc ( 2) es la nicoteina - según Ehrcnstein debe ser 
una mezcla de 2 3lcaloidcs-. ésta fué separada por cristalización fracciona
da del picrato en nornicotina )' 1-,Bpiridil-a-piperidina (fórmula dada por 

Pictct a la nicotimina). 
/CH\. 

CH1 Ob 

1 1 0-'t!_( 
La nornicotina puede prepararse por dimetilación de la nicotina o 

por síntesis total de la piridina. ambas. d y 1-nornicotina se han encon

trado en el tabaco. 
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Los constituyentes del humo del tabaco sr. han estudiado .cxte?samcn
tc. Por lo menos 8 bases están presentes. de las cuales la m1osmma Y 3 

sactatinas son rcsponsabks dd aroma. La miosmina es el: {J-piridil-a-pi
rrotina. 

METODOS ANALITICOS. 

0-
~-?4.ll 
C CH1 

..... ~,, 
H 

N 

El mctodo oficial p:ira la determinación de la nicotina ( 16) está ba
sado m Ja destilación con arrastre de \'apor del tabaco o insecticidas en 
medio alcalir.o, con la posterior precipitación de la nicotina destilada con 
31.:ido silicotúngstico y calcinación. 

Hay numcro~as variantes e!.: este método: 

Ham Brczina (17. )--Propone p.ua evitar la solución s,1li 1a y obte
ner maror concentr.lción di.' nicotina. pasar una corricntc de vapor por una 
serie de matrJces cafontados a 102" C que contirnrn d problcmJ. En esta 
forma se puede akanzar una concentración hasta di.' 4 ¡;. aunque no se ago
u fo muestra. 

Karl Don9l'lmajer ( 18) .--St• puede hacer una extracción cuantit:ir.iva 
ck la nicotina en solución aq1os.1 alc.1li11a con tridoro l'tilcno. agit.rndo esta 
solución con ácido sulfúrico diluido se r.:cupcra b nicotina. 

O.M. Shcdcf (19).-Suprimc la destilación ch: los métodos oficial y 
de Kissling por una cxrracción de la nicotina con éter. de éste se cxtrJL' con 
ácido y se completa .:omo en los métodos anteriores. Es mas rápido y tan 
exacto como el oficial. 

Hans Rtmdshagrn (20) .·-Este método es una modificación del de 
Tóth. Tr,lta el tabaco con KOH. H~O y 1<.! agrega C.1SO~. esta masa se 
trata con una mezcla de éter-~ccr de petróleo ( t: 1) para extraer la nicotina. 
Omtrifug.u. filtrar y titular el filtrado rnn H~S0 1 0.1 N usando iodesina 
r.omo indicador. 

R. R. T. Yourlf/ (2 l) .---Compara los mét.odos de Kcllcr, Kíssling y 
Tóth, modifica el de Kcller. El tabaco lo agita con éter-éter de petróleo y 
KOH, filtra, toma una alícuot.1, le agrega álcali l-1~0 y "cochineai" como 
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indicador. agrega con ;igi1ac1on un ligero exceso de HCI O. IN x, titula el 
exceso de HC J con NaOH 0.1 N. 

L. Franh ( 22 >.-Alcaliniza el tabaco con KOH, cxtráe con éter-éter 
de petróleo. agi1a y deja rcposar. Separa parte de Ja muestra y filtra por 
filtro cargado con Na~so. fundido. lava con éter-éter de petróleo, destila 
cs1os. ex e rae Ja masa verdosa con H~O fria. filtra y titula con HCl 0.1 N 
con rojo Congo como indicador. 

Yu.wru Ohucla ( 2 3) .-Dl·stila la nicotina con arrastre de vapor y la 
recibe junto con el amoniaco en solución, ácida estándar. En una alícuota 
determina NH~ y nicci1ina con álcali estándar; en otra alícuota determi
na NHJ por titulación form~L 

.J. Bodncir. Johann. Straub y Vitéz Ladislaus NafJY (24).-A la so
lución nicotina, éter-éter de petróleo. agregar HC l O.O l N, H!.!O y una gota 
de rojo de nt\'tilo. Ticular con NaON O.O 1 N hasta que aparezca color 
amarillo. 

.!. 13odruír y Vit1;z Ladislaw; Nayy (25).-EI tabJi:o verde se seca a 
95-97" C. se pulvcriz:s. se nwzcl.1 con NaOH y se extrae con éter-éter de 
petróleo, el extracto se filtra dcsptll:s de un tiempo de reposo. se le pasa aire 
para eliminar Nl-!;1• se 1~ ;1ñadl.' H~O. HC l O.O 1 N. rojo de metilo como in
dic.1dor y se titula con NaOH O.O 1 N. 

.James Burmann { 26) .-La muestra seca la alcaliniza con KOH ó 
N.10H. a¡::it.1 para eliminar NI--I:,. a:1adc yeso, scc;1 );; masa con vacío, ex
trae con éta. filtr.1 por filtro de pliegues, loma una alícuota y evapora el 
éter. ¡\) rcsidun añ.1d._. .:·ta y .1gua a pl-1 •-"' 7. cnpora el éter y titula con 
HC 1 O. 1 N con púrpur.1 d,· bromo creso!. compara el punto final con un 
estándar. 

13. J\asamhy ( 27) .·-Destila como en el método oficial. afora a un 
\'olúmen conocido. toma alícuotas. !es ;;ñadc NH1Cl y titula con ácido 
silicorúngstico. El reactivo lo i:srandariz:, con soluciones de nicotina pura. 

László, Nayy r¡ Stindor Dichmann (28) .-Determinan pequeñas 
cantidades de nicotina l'n cigarros y orina por precipitación con ácido silico
túngsrico, Jisuclvm el pricipit.1do en cantidades conocidas <l~ NaOH O.O l N 
y titulan d exceso de Na OH con HC l O.O 1 N con rojo de metilo. 

A. A. Shmul~ y /l. Borozdina ( 2 9) .--Este mctodo scp:ira la nicoti
min.1 de la nicotina con HNO~. éste no afecta a la nicotina pero forma un 
compul'Sto nitrorn con la nicotirnina, el cual no se prccipit3 con <Ícido pí
crico. filtra, lava el precipitado y titula la solución con NaOH O.IN con 
fcnolfraleína. 
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László, Nayy r¡ Stindor Dichmann (28) .-Determinan pequeñas 
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,: (,)).~Este método es modificación del de Bod-
' ·agy. stuan r . . . d l lvo de ubaco con 

n.ír lo hacen más exa· .o a¿1tando ,.n un agita or e . po . ºd d l ·• 
la ~wzcla cxtractlva )' lurgo dejando reposar para evitar pcrd11Nª e a ni 

. 'A CC! ¡ ~¡ o O!N y titulan con NaOH O.O · 
cotma. gri:gan ,. ,_ · . 

() l) La nicotina : puede determinar por el mét?<lo ele Kjcldahl co~ 
· d. d d". · · d. 1 -4 lloras y el Hg como catah7.ador. 

peno 0 e 1gcsuon l .> • • • • • • • 

•r .- Dro-•dov ti ''· J>. f\.lateranslwya 02) .--Dcsl1lar ¡;;nicotina con 
J'<. ,,. \· • • . do O. 1 N frente a rojo de metilo. aforar. tomat 

va11or y neutra 17.ar" n ª". . . . ~" \ 2Hs a o··c Filtrar. la-
a\icuota'" v prccipit:ir con ando p1cnco. rcpo~~r . . . l d 

- 1 - . e LI Cl . c-1-ICI .... titular con azu e 
var con H~O hdada. an.1d1r .~1 11 ~ o · .~ , 
metilcno 0.00 l N. el punto final .:s azul. 

· ¡ fl t 1· "13) .-Fl polvo de tabaco se alcaliniza 
J Bodnar ,, . orcsa my . , . . - . r 

N
.Ol·l S" extnc ;:en éter-ctcr de pctrólcn. Reposar. evaporar ~ tC\~O· 

con a • ' · · . . 'L'Cl o OIN N1Cot1na 
- d" ¡ H O " ro.1·0 de metilo titular con n · · us y ;rna tr es '..! , • 

y nornicotina se dcstibn juntas. 
(S) Sec:u el tab.,co v pulverizarlo. ai1adir NaOH en solución aleo· 

hólica d•:j~rc~osar. extrae~ con éter en un extractor de Soxh~~: ~vapo
rar cÍ •éter. trat.ir d residuo con N:iOH y destilar con v;ipor. itu ;ir con 

HC 1 O. lN con .\.:ido rcsólico ó l\ltcol. 

F 1 
e Housron < ·H ¡ ---Par;l separar la nicotina y nornicotina. 

orrr.s :'· , l l . 1 ºd ·,n Pone la mezcla de alcaloides en 
Forrcst cmpko un;1 n> umna (e a m1 e . . . d 
la columna. lava con hcxarw y arrastra l:l nicotina. la norn1cot1na qu.~ a 
retenida en la columna de dende se quita con HCC l :1· Ambos a lcalm es 

· ¡ l·IC 1 O O) N .:on \ 0 adi: de bromoc r<sol. se tttu an con . . . -
Hobt•rt H. Ccmdif( and l'crer C. ¡\furlwnas. ()'.>).-Este m~todo de-

termina nicotina. nornicotina y ak;;iloidcs totales del tabaco. 

El tabaco se alcaliniza con Ba ( Ol I 1 ~ se extr;;ic con HC~ l :1 bcnccn_o. 
agit.u. añadir edita y filtrar: tomar alicuot:is. r:1sarlcs. corncn~c de aire 

l
. · Nl·l ;iñ:idir rnhidrido :1cético y cnstal violeta. titular con 

para e un1nar "' • · • · · . . 
HClO, 0.025 N hasta color verde !:OlllO punto fmal. 

Entre los métodos gr;iviinétricos se. encuentran los siguientes: 

1
, s . 

1 
E Ycmoosht/ (16).--Scgún este método la nicotina pue· 

\, 'at/rt l .. . . . . . d t 
de ser prccipit;da con :!icido tánico o algún tanato de una rntus1on e a· 

baco previamente separado éste. 
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ion del dt Bod~ 
o dr tab3co con 
;rdida de b ni~ 

o.otN. 

r fa nicotin'1 coa 
i. afor.u. tomat 
O''C. Fittr~r. la

con azul de 

aco se •'1caliniza 
evaporar aticuo· 
l,OiN. Ni,otina 

rn soiuciún ako· 
oxhlet. Evapo· 

Titubr con 

J y norniwtina, 
de alcaloides en 

HCC i 3 benceno, 
corriente de air~ 

olcta, titular con 

l!l nicl1tina pue· 
a infusión de ta· 

Frrcfrrich D. Cl>atwway and George D. Parhes (37) .-Alcalinizar 
d tabaco con NaOH. extraer con éter r.n Soxhlet hasta agotar, destilar el 
éter .• 1icalinizar el residuo y destilar con vapor. Saturar el destilado con 
HC 1 y precipitar con solución de l:i en HC l saturada de C ! ~· El tetraclo
royoduro de nicotina se sedimenta rápido como polvo microcristalino ama
rillo. P.tsar el precipitado a crisoles tarados y secar a peso constante en 
dci::.-::adc~r ;!! .,..-icío con P~ O:. y CaO. El tetracloroyoduro de nicotina con-

1 írnc "'-08 ',; de ésta. 

t '8) Este ml:todo ckt.:rmina b nicotina como C10 H14 N:.iHgh. 
Picpi.:ita la nícotin.1 de una solución de K~C0:1 ó Na~C0:1 con Hgl:: disuel
to rn Na~S~O,, el precipitado lav.ldo se reduce en solución alcalina con 
amalgama de Zn y el 1~, se determina por el método de Volhard. Es exacto 

aún en presencia de mucho NH::· 

\V. />rciss (3 9) .--Prciss critica 1.1 no selectividad del ácido silico
túngstico y la n.nuralaa .>morfa del precipitado; para cantidades peque
ñas de nirncina (O.O 16 '.;; ) d método de Pfyl y Schmitt es satisfactorio 
si en vc"l'. dr 1/) dd dcstil:iJor se trata todu wn exceso de HC1 O. lN, se 
concrntr.1 rn baño de v.1por y se precipita la nicotina total como dipicrato. 
Discute d uso del NaCl Mr,O y destilación con vapor. 

Constcmún Pyrihi ( 40) .---En \'e7. dr l'vlgO sugerido en el proceso 
ele Pfyl y Schmitt es rnn\"enicntc usar K~ CO:i ó NaOH y mejor aún la úl
tima. pues el K~ CO:i no siempre desaloja toda la ilÍcotina en 100 ml. de 

ckstiladl) 

M. Ci. Ruitllwu (41 ) . --Destila por el método oficial. precipita con 
H,. !Si (\V ~0;) •:l 21-1~0. calentar el precipitado 3' a 8 5ºC reposar 2 Hs. 
filtrar y calcin.:tr como en el oftcia! l /3 del tiempo del método de Jávltlier. 

N. J!. Piur ( 42) .---lguai al oficial. sólo que cakin" a 10009C sin 
pérdida ap.uentc de W0.1. 

\V. Hiimmerlc 11 \\'. \Vcber (·t°)).---Igual al oficial sólo que después 
de precipitar calicrlta 5' a 80"C y reposa 3 Hs. en el refrigerador, filtrar. 

calcinar y pesar como d oficia l. 

Joscph H. Spic~ ( 44 l. ----Esi:<' método es aplicable a determinaciones 

que tienen ck 0.1 -0. 'i lllR lk nicotina. 

Igual al ofit"ial. ¡wr,) la\'a el precipitado con HCl 0.05N (La solu· 
bilidad del silícotungst;lto de nicotina es mínima a esta concentración) y 
pasa el filtro a crisoles hnvidos con HN0:1 y tarados. calcina a 650QC (a 
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mayor temperatura se perdería SiO~. 12\VO:i) por 30' y se enfrían 2 Hs. 

"'" el desecador. Pesar. 

A. \V. 1\vens y G. \\:. f>earce (45).-Los autores estudian los erro
res del método oficial: retención del reactivo en el filtro. efecto de la tem
peratura en !J solubilidad <ld prcpicit.1do. L1 temperatura. segun Avcns 
y Pcarce. de digestión dclH· sa de 0.-1 O''C. el filtro CS. y S No. 589 y los 

lavados rnn HC 1 1 : 2000. 

Los rcstdtados son un poco m.3> altos que en el m~todo oficial. 

T.~. Stal'lwo ( 46) .--Se dctamina por d m~codo de Pfyl SchmiH 
(C.A. 22-1 214 j. El dipicrato se seca y pesa en crisL1!cs tar.tdo'i. 

C. V. lkm.idcn y \\'. F. l>arthrl ( 47) .···--Destila como en d oficial. 
Del destilado una alícuot.1 se sig11e por d ofici.11 y otr.1 s.: trata con HNO~. 
se destila con arrastn· de vapor. sc ¡m·cipit:i con ;icido silicotúngstico y se 
sigue como la anterior. el objeto de esta 2a. muestra es aisl.lr la nornicotina 
que se determina por diferencia. El método es útil cu:indo está presente la 

nornicotin:i. 

Manfr1•do Briclita (-\8) .-Dcsc!Li rnmo d oficiill. cnpor.1 a l '.iO mi.. 
precipita con ácido silico molibdico «1.1 prccipit:ido amarillo verdoso di.' 
composición .:ünst.rn1,-. (C1 .. H: ,N~ '1 ,:.Si O,,. 1 2!\·foO., H.:O. filtra. lava cnn 

HN0.1 al O. 5 ·.; . s~ca a 1 1O-1 20' e y pcs.l. 

u. H. Grifiich l/ n. i\' . ./e{Írl't/ ( .¡()) .--Sciíal.rn un llll<!VO .lp.trato en 
el que destilan en 5-7 minutos con un \'olúmen final de Jest.ilado de 75-250 
mi. De aquí se toman alícuotas para Ll precipitación con ácido silicotúngs
tico. Usan crisoles Si las en \'e7. de Gooch. pues facilitan las operaciones sin 

disminuir la cx,1c~;tml. 

C. L. Om1. C. O. \Vil/ics !/ Constantinr H.icm.ri ( 50) .---Este métod0 
hace mínimo el efecto de la interferrncia por l.1s s.1les de amonio. 

Destilar por el oficial. Tomar alícuotas. añadirles HC 1 y ácido silico
túngstico. calentar el precipitado en baño de vapor por O- 10 minutos hasta 
disolución del mismo. llcv.u al refrigerador a 'J"C por 18 horas. Pasar el 
precipitado a crisol de Gooch tarado. caicinar primero a 650''C por 2 hora:: 
y luego a 800''C por 15 minutos. Pesar. 

Entre los métod<::>s cromatogr;ificos y colorimétricos están los si

guientes: 
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Lászió Barta y Zoltán /\larscheh ( 51) .-Al tabaco picado agregar 
solución de bromocianina y solución alcohólica de /1-naftil-amina, agitar 
y dejar reposar. Filtrar y determinar la intensidad del color en el colorí
metro por comparación con soluciones estándar de nicotina. 

1\. S. Borozdirw ( 52) .---Extraer tabaco con NaOH y C11H11. agitar. 
scdímcmar y a una alícuota de la solución añadir H~ 50 1 0.1 N. agitar. se
parar la: cap;i ácida y rcpet ir ésta extracción. De lo~ extractos tomar por
cione~. añadirles rojo de metil0 y titular con Na OH 0.1 N. Agregar NaOH 
en c.rntidad igual a 13 usada l'n la titulación. al residuo de los extractos áci
dos añadir agua .sa!ur.1d.1 de anilina y BrCN. dejar reposar. Ct1mparar el 

color dcsal'rollado rnn C$t;indarcs conocidos. 

Louis Ft·imtein y !::. T. McCab<' ( 51 l .-Sánchcz en su método usa 
\•ainillína y HC 1 concentrado. el color varía del rojo rosa a rojo cerez3 
obscuro. de acuerdo con la concentración d~ nicotina. 

El método modificJdo ckshidrogcn;\ la nicotina con negro de Pt y ca
lienta cuid.1ndo que el alcaloide se .:vapore. dejar enfriar. agregar H:iO des
tilad.1 y filtrar. 1\ una porción del filtrado agregar HaP0 1 y vainillin3 
( .5 de ninillina en 100 mi. de HJPO, al 85 •:; ) . notar el cambio de color. 

Otra modificación es usando el reacti\'o d~ fvklt7.er CSz,CH:1·CH2· 
OH y CuSO,. L.1 niwtina d.1 ~olw:ión bbnca o ligeramente turbia. la nor 

nicotina y niwtimin.1 un.1 solución c.1fé ncgruzc:i. 

J. Ct:ún t/ D. Srhu.:artL (5·n .-La nicotina en las hojas verdes S(' 

puede dctcrmin.u us;rndo BrCN y b.:ncidina para desarrollar un color qu, 

se kc en d fotocolorimctro con luz de 4100 :\. 

Le•· [.¡•Ís<'rson and Tlwmas B. \\'a/her ( 5 5) .-Los alcaloides del ta
baco (humo, cigarros. etc.) se pueden sep.Har rociando el papel cromoto
gr.ifico con una solución buffer de acdato con pH = 5.6. Al papd se 
aplican l.1s solu,ionrs de tab.lco y s~ rc\'c!.l con butano!. El cromatograma 
se ~cc1 ;il aire y apareCl'n manchas coloreadas donde se han depositado los 

alcaloides por el re\•clador. 

n. N. Jt•ffrq1 ;1 \V. H. Eoff ¡ 56) .--"Por este método se determinan 
los distintos alcaloides y la proporción aproximada en que se encu;;¡1tran 
en el tab;ico. El papel cromatogr;ifiw trat:ido con solución buffer de fos
fato a pH = 6. 5 se pone sobre las hojas del tabaco maceradas con acetona, 
dejar reposJ.r, tratar con alcohol y solución buffer de acetato pH=5.6 y lue
go en tanques con BrCN. Secar a la luz fluorescente o del día. La nico-
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se destila con arrastn· de vapor. sc ¡m·cipit:i con ;icido silicotúngstico y se 
sigue como la anterior. el objeto de esta 2a. muestra es aisl.lr la nornicotina 
que se determina por diferencia. El método es útil cu:indo está presente la 

nornicotin:i. 

Manfr1•do Briclita (-\8) .-Dcsc!Li rnmo d oficiill. cnpor.1 a l '.iO mi.. 
precipita con ácido silico molibdico «1.1 prccipit:ido amarillo verdoso di.' 
composición .:ünst.rn1,-. (C1 .. H: ,N~ '1 ,:.Si O,,. 1 2!\·foO., H.:O. filtra. lava cnn 

HN0.1 al O. 5 ·.; . s~ca a 1 1O-1 20' e y pcs.l. 

u. H. Grifiich l/ n. i\' . ./e{Írl't/ ( .¡()) .--Sciíal.rn un llll<!VO .lp.trato en 
el que destilan en 5-7 minutos con un \'olúmen final de Jest.ilado de 75-250 
mi. De aquí se toman alícuotas para Ll precipitación con ácido silicotúngs
tico. Usan crisoles Si las en \'e7. de Gooch. pues facilitan las operaciones sin 

disminuir la cx,1c~;tml. 

C. L. Om1. C. O. \Vil/ics !/ Constantinr H.icm.ri ( 50) .---Este métod0 
hace mínimo el efecto de la interferrncia por l.1s s.1les de amonio. 

Destilar por el oficial. Tomar alícuotas. añadirles HC 1 y ácido silico
túngstico. calentar el precipitado en baño de vapor por O- 10 minutos hasta 
disolución del mismo. llcv.u al refrigerador a 'J"C por 18 horas. Pasar el 
precipitado a crisol de Gooch tarado. caicinar primero a 650''C por 2 hora:: 
y luego a 800''C por 15 minutos. Pesar. 

Entre los métod<::>s cromatogr;ificos y colorimétricos están los si

guientes: 
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Lászió Barta y Zoltán /\larscheh ( 51) .-Al tabaco picado agregar 
solución de bromocianina y solución alcohólica de /1-naftil-amina, agitar 
y dejar reposar. Filtrar y determinar la intensidad del color en el colorí
metro por comparación con soluciones estándar de nicotina. 

1\. S. Borozdirw ( 52) .---Extraer tabaco con NaOH y C11H11. agitar. 
scdímcmar y a una alícuota de la solución añadir H~ 50 1 0.1 N. agitar. se
parar la: cap;i ácida y rcpet ir ésta extracción. De lo~ extractos tomar por
cione~. añadirles rojo de metil0 y titular con Na OH 0.1 N. Agregar NaOH 
en c.rntidad igual a 13 usada l'n la titulación. al residuo de los extractos áci
dos añadir agua .sa!ur.1d.1 de anilina y BrCN. dejar reposar. Ct1mparar el 

color dcsal'rollado rnn C$t;indarcs conocidos. 

Louis Ft·imtein y !::. T. McCab<' ( 51 l .-Sánchcz en su método usa 
\•ainillína y HC 1 concentrado. el color varía del rojo rosa a rojo cerez3 
obscuro. de acuerdo con la concentración d~ nicotina. 

El método modificJdo ckshidrogcn;\ la nicotina con negro de Pt y ca
lienta cuid.1ndo que el alcaloide se .:vapore. dejar enfriar. agregar H:iO des
tilad.1 y filtrar. 1\ una porción del filtrado agregar HaP0 1 y vainillin3 
( .5 de ninillina en 100 mi. de HJPO, al 85 •:; ) . notar el cambio de color. 

Otra modificación es usando el reacti\'o d~ fvklt7.er CSz,CH:1·CH2· 
OH y CuSO,. L.1 niwtina d.1 ~olw:ión bbnca o ligeramente turbia. la nor 

nicotina y niwtimin.1 un.1 solución c.1fé ncgruzc:i. 

J. Ct:ún t/ D. Srhu.:artL (5·n .-La nicotina en las hojas verdes S(' 

puede dctcrmin.u us;rndo BrCN y b.:ncidina para desarrollar un color qu, 

se kc en d fotocolorimctro con luz de 4100 :\. 

Le•· [.¡•Ís<'rson and Tlwmas B. \\'a/her ( 5 5) .-Los alcaloides del ta
baco (humo, cigarros. etc.) se pueden sep.Har rociando el papel cromoto
gr.ifico con una solución buffer de acdato con pH = 5.6. Al papd se 
aplican l.1s solu,ionrs de tab.lco y s~ rc\'c!.l con butano!. El cromatograma 
se ~cc1 ;il aire y apareCl'n manchas coloreadas donde se han depositado los 

alcaloides por el re\•clador. 

n. N. Jt•ffrq1 ;1 \V. H. Eoff ¡ 56) .--"Por este método se determinan 
los distintos alcaloides y la proporción aproximada en que se encu;;¡1tran 
en el tab;ico. El papel cromatogr;ifiw trat:ido con solución buffer de fos
fato a pH = 6. 5 se pone sobre las hojas del tabaco maceradas con acetona, 
dejar reposJ.r, tratar con alcohol y solución buffer de acetato pH=5.6 y lue
go en tanques con BrCN. Secar a la luz fluorescente o del día. La nico-



tina produce manchas amarillo limón: nicotimina amarilla que se vuelve 
rosada con el reposo; nornicotina amarilla. 

Hiy otros métodos: polarim~tricos. rtíractométricos, cspcctrofotomé
tricos. conductométricos. por absorción ultr;wiolcta cte .. entre ellos están: 

A. Tirlylc y A. A. Frrguson (57).-Estc método toma muestras 
grandes de taba:o. alcaliniza Ba (OH):: y destila con arrastre de vapor, 
el destilado acidific:.do lo concentra en baño de vapor. esta solución se pre
cipita con KOH y !;C darifica con Ba ( 01·{) ~ scdimcmar. decantar y cxami
n;ir el líquido en un polarímetro. 

El destilado en \'C7. de acidificarse se puede extraer la nicotina con 
HCCh. los extractos se a~idiíican con H~S0 1 N y se ken. 

P. J. Fr¡¡u y C. H. ft'!/('! (58) .--Para tl determinación de b nico
tina comercial. !W tonu d indice d ... rdr:w:ión th: las solvcioncs y comparan 
las lecturas ;:n rcgistr<"I'> tabulados <¡l!c dan el ~;- de nil:otin;i. El NH:1. OH 
;tkalinos o c.trbo.iato' :io int\'rfiercn. Según io;; autores este m~todo 1.'S su
perior al polar in. :trico. 

P. S. Lir.~on 11 11. H. U..wµ ( 591.-·-LJ. nirntina y nornico[Ína en mez
clas se pm·dcn determinar por !a;; dífcrt•nt~·s rcacciüncs con BrCN. L1s kc
turas se toman l'll el cspcctrDÍotó1m.:trn. 

R Ripmi Ti/ú:i 11 F. Cri.~t•·a U>O) .---.Pm .:1 m~to<lu conductom~trico 
de estos :atnmcs es posible dt::t~Tmi:ur !.\ nirnlina ;:n SL1lucioncs ácid;1s y alca
linas, lo han demostrado por l>ls medidas rnnductornécricas dadas después 
de la inmediata form.1ción dd rnrnp\1csto 2C:1 .. H11N~. Hs !Si ~\V~07 ) 11l· 
xH~O. difícilmente St.)lubk en :igua en d cual s.: determina l.:i. nícotÍn.l. 

B. tfomu Moorthy. Jl. C. Cluzttaji'l'. C. !Jahshinamurci y K. C. 
Gulati (61) .-{)¡;- la nicotina dcstilad;1 sc dctcrmina ésta por su máxim~ 
absorción ultra\·iolct,1 a 2591\. 

Entre los métodos ncfelométricos par.1 la <lctermin;ición de nicotina 
están los que .1 continuación se dan: 

(62) .--Este m~todo se basa en l:l tmbick;· blanca quc produce el áci
do si!icorúngstico cuando se agr~ga a una solución diluida. neutra o ácid.i 
de nicotina. Esta turbidez puede ser determinada ncfclométricamcntc. Se 
encontró que las soluciones en HC 1 0.005 N son más exactas pues hay 
menor solubilidad del precipitado. 
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Tolwichiro Kozu ( 63) .-Añadir ácido silicotúni:tstico a una solu
ción diluida, nrutra o icida de nicotina: disolver el precipitado por calen
tamiento, enfriar, añadir solución· reciente de almidón como coloide pro
tector. repollar y determin•u la turbidez en el nefelómetro. El metodo ~,, 
i;oxacto y ~nsibl~. 

K. B. Trifonova (64) .-Tomar cantidades iguales de una solución 
esundar de nicotina y de problema, añadir soludón de HCl y ácido silico
tüngstico hasta obtener la misma opalescencia en d problema y el estandar. 
Lt>S resultados son satisfactorios. 

A. Vrrda y E. H~r:deld (65) .-Destilar el tabaco con vapor, recibir 
t1 destilado en goma arábiga. mezclar y tomar 2 porciones de 5 ml., a'ñam 
dir a cada una 5 mi. de goma aragiba al l '/~, mezclar, tomar 5 mi. y aña- · 
dir otros 5 mi. de goma y así .sucesivamente. cada tubo representa la mitad 
del anterior. Añadir a cada uno 5 mi de ácido. silicotúngstico hasta donde 
no haya opalescencia. Comparar con estándares. 

L. N. Marhu..'ooci (66) .-·Precipitar una solución de nicotina con 
ácido fostofúngscico (P~o~. 24 W0:1. H H~O). aclarar la suspensión por 
calentamiento, enfriar. rcpos¡¡r y leer en el fotoelcctroforómetro, al que .se 
ha determinado unJ (un·.1 con soluciones cstandar. 

C. fünrhahul y J. /{annm r 67 J .--Destilar la nicotina por el método 
oficial. dd destilado hacn extracciones con petróleo. tratar d extracto con 
HCl y aforar. Tomar alicuocas. añadirles azul de bromotimol 0.04% y 
buffer a pH =· 5. agit;ir con CHC 1 :1· La nicotina se determina por el exá
mcn drl CHC l,, colorc.1do en un absorciómccro Spckker con filtl'O violeta 
No. 601. 

C. O. \Villits. 1\.fargan•r L. Swciin. J. A. Connell;¡ y B. A. Brice 
( 68) .--El destilado por el método oficial se diluye y acidifica hasta den
sidades observadas con longitud de onda de 326 y 259 m¡t. que varíen de 
0.2-0.8. Se corren solución estándar de nicotina y agua destilada acidi
ficada como blanco. La densidad en una celda de l cm. a 236 mµ. será la 
variación específica. 
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111.-TRABAJO EXPERIMENTAL 

PRIMERA Pj.RTE. 

DESCRIPCION DEL METODO OFICIAL 

El método oficial está basado en i:i precipitación estcquiométrica de 
una solución de nicotina en un medio ligeramente ácido con ácido silico- . 
túngstir.o ésta precipitación ocurre en rdación de 2 moléculas de nkotina 
por una de ácido silicotúngstico. ( 16-69). 
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Método.-Montar un aparato ,para destilación con arrastre de vapor· con 
matraz de Kjcldahl y bulbo de trampa. Pesar muestras de tabaco (secado 
en la estufa por 3Hs.al15<:'C) de 2-3 gr. y colocarlas en el matraz Kjel
dahl. añadir ahí 6 gr. de MgO. unos pedacitos de piedra pomez y un po
co de parafina (para evitar que hag:i espuma) añadir de 50-75 ml. de H 20 
dest. Comenzar la destilación y recibir el destilado en un vaso de 800 a 
l 000 rol. qut. tenga 1 O mt. de HCI al 20 'i'<· (la punta del refrigera~te debe 
quedar en la solución). Destilar lo más rápidamente posible. Cuando ha

, ya destilado un volúmen de 500-600 mi. probar unas gotas del destilado 
con áddo silicotúngstico, si no hay precipitación. suspender la destilación. 
Aforar el destilado a rnoo m l. de- ahí tomar 2 50 mi. y precipitar con 
7.5 ml. de HCl al 20'i;. y 7.5 mi. de ácido siticotúngstico. (4H:O.SíO:i. 
12WOa.22H:¡O P.m - 1.111.516. los 4H::O. SiO::. IOWO:i. 3H~O y 
4H20.Si0z. 12WO;i.20H::O no deben usarse pues no dan precipitados 

crtilitaHr.os con la nicotina) al 1 2 '/;.. ;\git;\r y dejar reposar dr l 8 a 24 
horas. 

Al cabo de ese tiempo filtrar a tr.wés de filtro de cenizas conocidas 
(No. 40), lavar el precipitado <:on HC 1 1 : 1000 hasta que unas gotas del 
destilado no den precipitado con unas gotas de la solución de nicotina . 

. Caicinar el filtro y llevar 3 p!ZSO constante en la· mufla a l ooo~c. Pueden 
usarse crisoles de níquel. platino o de porcelana. Para el cálculo de los re
sultados ( 16.69) se emplea el factor empírico 0.1141. 

p X F X 1000 X 100 

VxM 

Para encontrar la relación cstcquiom1~trica en qui: se verifica la reacción 
se utilizó fa fórmula: 

p X N 
F -~~-~~~~~~ 

SiOz.12WOa 

F - Factor empírico. 

P - Peso molecular de la nicotina. 

n ..... A número de moléculas de nicotina. 
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F - O. 1141 

C - 12.01 X 10 - 120.1 

H - 1.008 X 15 - 15.12 

N - 14.008 X 2 - 28~016 

163.236 

. p - 163.236 

W - 183.92 X 12...., 2207.04 

Si - 28.06 X l - 28.06 

0 - 16.00 X 38 - 608.00 

2843.10 

Sá0:.12\VO:i - 2843.10 

• 
• • 

163.236 X n 
0.1141 --------

2843.10 

2843.10 X 0.l 141""" 163.236 n 

324.39771 """ 163.236 n 

n-

n - l.98 

324.39771 

163.236 
- 1.98 

De donde resulta que reaccionan en relación de una molécula·de ácido 

sUicotúngstico por dos moléculas de nicotina. La relación se puede inter~ · 

pretar por la reacción: 
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+H .. St.O .. • 12 H1 W04 • t2Ha0 
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... A IOOOº e ) SL Oa • 12WO' 

DESCRIPCION DETALLADA DEL METODO DE ROBINSON. 
COLORIMETRO. 

l 

Preparnción de la mut'.stra.·--· l 70) Las muestras de tabaco se pasan 
por un molino chico de \Vi ley. Los valores de humedad ( 3 horas a 1 QQ\'C 
en estufa de aire) se determinan antes y después de pulverizar si se desean 
reportar los valores de la nicotina en la muestra como se recibió. Los in
secticidas iiquidos se pesan en un tubo pequeño y luego se trasvasan con 
un poco de agua en rnatr..1Cl'S volumétricos. se diluyen a un volúmen co
nocido, se mezclan y fiitran. Los insecticidas m polvo pueden ser tratados 
como los polvos de tabac_o. 

Reactil,os. - a) .-Reactivo de Valscr.-Disol\'er 70 grs. de Hgl~ 
en una solución de 50 gr. de KI en H~O destilada. Añadir 5 mi. de H:iSO~ 
1 O N y diluir a 500 mi. Agregar l mi. de solución recientemente prepa-

30 



:''/ 

rada de almidón al reactivo. d que indicará la presencia de 12 libre. éste se 
puede quiur con un;u pocas gotas de Na:!S~Oa O. l N. 

bJ- H::SOt ION 

d- H::SO~ O. 2N 

d)- Solución de almidón al l ~/, 

e)- Salicilato de nicotina (eudcrmol). 

Solución estándar de N ::orina.-Dcstílar una cantidad de salicilato .,. 
de nicotina de una solución de NaOH al 30 % en el aparato de C19\l~,br · 
con una concentración suficiente para ciar un dcsrilado que cuando se di~··· 
luye a un volt'imcn conocido tenga una concentración exacta de 50 y de ni-
cotina pura por mi. en H~SO, 0.2N. 

Proudimirnto.-Colocar en un matraz Kjddahl de l 00 ml. una can
tid.Jd de tabaw en polvo o insecticida que se suponga contiene 7.5 mg. 
de nicotina. 3ñ;1dir 10 mi. de NaOH al 10yr. En el mkro-Kjddahl de 
destilación. dl.'stil.n t.m r.ipído como sea posible. el destilado recibirlo en 
un matraz \'olumétrico de 250 mi. que concenga 5 mi. de H::SO~ l ON. 
E! volúmcn de la suspensión de tabaco en la cámara de destilación debe 
gradualmente disminuir ;i cerca de l O mi. durante la destilación. si no, ca~ 
lcntar el fondo del matraz que contiene la muestra con un micro mechero 
Bunscn. La punta dd condensador debe estar sumergida en el ácido. La ,, 
destilación se dctie1w a los 10' o ;inccs d\' alcanzar la marca de aforación 
en el matr<lz volumétrico. (ésto sucede casi siempre). El destilado se di-
luye a un volümcn conocido con H~O destilada y se mezcla. 

Ahcuot,1s de 1 mi. en triplicado sc coi<Kan en celdas <l\' absorción ci
líndricas de 25 mi. y 2) mm. d"' diimctro. t\lícuotas de 3 ml. de solu
ción -lstándar de nicotina. también en triplicado se colocan en otras celdas. 
$e prepara una cdda en blanco que contenga 3 mi. d"' H:!S0-1 0.2N. 

Agregar a cada tubo 2 mi. de solución <:!e ;ilmidón al 1 % y 17 ml. 
•Je agua. Tapar los tubos con tapón de hule y mezdar por inversión. 

A intervalos de 10" agregar sucesivamente a cada cdda un mi. de 
1cactivo de Valscr. mezclar por inversión y leer en el cspectrofotómetro 
l.'Xactamcntc l O minutos después (tom;idos en la primera adición de preci
pitante). leer la absorción de cada celda con intcr\'alos de 30" en el mismo 
orden en que se precipitó, con el tubo en blanco que no contiene nicotina 
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ajustar e! cero de absorción. El filtro 525 y la luz de in~ensidad B. se ;~n-
rontraron satisfactorios en d electrofotómetro de Fisher. . 

Cuando los valori.'s de absorción encontrados quedaban en la porción 
en linea recta d~ la curva de calibración ( 4-8 'l de nicotina por mi.) la 
media aritmética de la determinación por triplicado se usa para calcular 
el % de nicotina de acuudo con la siguiente fórmula: 

0.000 15 x Ax x V x 100 
%1 nicotina _, ---------

peso de la muestra x I0.529 (Ak·Ax) + Ak) x 3 

donde: 0.529 (Ak - Ax) es un factor empírico dcri,0adc para corregir 
Ja solubilidad del yodomercuuto de nicotina a 26"C. 

Ax .... Absorción de la suspcm;i6n de la muestra. 

Ak - Absorción de 13 solución cstandar de nicotina (equivalente 
a 0.000150 gr. de nkotin:t). 

V - Volúmen final <.le! destilado (250 mi.). 

MODIFICACIONES DEL METODO DE ROBJNSON.-Para la solu
dón estandar se empleó sulfato de r~icotina en vt•z de salicilato. 

Como rio se encontró el aparato de Clougb en d mercado las solucio
ne$ se obrnvicr.:>n por el método oficial. 

De la solución aforada a i 000 mi. se tomaron parces alícuotas de 9 mi. 
por duplicado. se pusieron en vaso de pm:ipitado de 100 mi. Simultánea
mente se tomaron un cstandar y un blanco contcnimdo el primero 9 mi. 
d~ solución de nicotina y al 2° 9ml. de H~so. O. 2N. 

A cada vaso se le agregaron 6 mi. de solución de almidón al l % ( 71) 
y 51 mt. de H 20 destilada, se agita. 

A intervalos de 30" se· agregan a cada vaso 3 mi. de reactivo de 
Valser, se m.-zcla. se deja reaccionar durante 9'30", se vacía a la celda in
dustrial d.il fotoco[orímc\ro de Klect-Summcrson modelo 900. 3, emplean
do un espesor de prnblema de 25 inm. y filtro verde No. 54 para longitud 
de onda de 500-700 mµ. 

Para evitar el uso dd factor se ccnsl ruyó una curva de referencia par;i 
25. 50 y J OOy. 
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Se había pensado utiliz;:ir simultáneamente soluciones tipo y la grá
fica para investigar el grado de scguddad de ésta. 

INTERPRET ACION DE LAS REACCIONES.-El reactivo de Valser 
(70) es una solución de yodomcrcurato de potasio K:i {Hg 14] que reaccio
na con la nirntina según la ecuación 

El precipitado que se forma se flocula y sedimenta en forma relati
vamente t·ápida lo que dificulta la lectura. ésto si; ~\·ii.a, en parte, si se tra
baja a temperaturas altas, con el empleo del almidón (o glucosa o sucros:il 
según Robinson (70). A bajas temperaturas el precipit;ido es suficiente
mente estable. 

ESTUDIO DE LA RELJ\CION Hgl.~-Kl.-Cos alcaloides tienen la pro
piedad de ser precipitados por los metales pesados. La precipitación de L 
nicotina en el método de Robinson ( 70) se basa en esta propiedad, pues 
usa el reactivo de Valscr que es una solución de yodomercurato de po-
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· tasio K:i [Hgl~l· la relación de Hgl::. KI debe de ser estequiométrica y el reac
tivo de Villlscr que tiene 70 gr. de Hgl:i y 50 gr. de Kl sigue· esta relación: 

Hg - 200.6 X 1 - 200.6 

l 126.91 ){ 2 - 253.86 

454.46 

Pm/HsI:i - 454.46 

K - 39.10 X 1 - 39.10 

l - 126.93 X l - 126.93 

166.03 

. Pm/Kl - 166.03 

Hgh X 2KI --- >K:! (H&Itl -- --
'4S4 166x2 

332 

. 454 - 332 

332x70 
70 - x """ - - 51 gr./Kl 

~54 

Se propuso cstudi:ir otras rclacion~s Hgh· KI. para ver lo~ efectos :11 

fa precipitación. Estas relaciones f ucron 

TABLA No. 1 

Hgl:: KI Relación molar 

70 50 2 

2 70 70 1 2.8 

3 70 100 1 4 
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La cantidad de Kl no puede disminuirse de ;o gr. porque con canti· 
dades meno'rcs y;t no se disudye d Hgl:.t. · . _ ·. 

Los resuluron fueron: 

100 y 

150 ¡ 

10' 

520 

550 

11' 

520 

550 

TABLA No. 2 

12' 

520 

540 

2 

2 

10' 

410 

430 

11' 

410 

430 

12' 

400 

425 

Por las tablas se vé que la relación No. 1 es la más apropiada (Reac
tivo de Valsrr). La rdaci6n No. 2 d.i lecturas un poco m:is bajas y la 
relación No. 3 no pri.'dpit.l la solución de nicotina en ninguna concen
tración. 

Estos valon:-s cst.in hechos a tcm~raturas arriba de 209C, sin control. 

ESTUDIO DE LA RELACION DE DILUCION. 

Se ensayó la importancia que puede tener la variación d~ dilución. 
par.1 ésto se hicieron 3 corridas con las cantidades indicadas en la tabla. 

TABLA No. 3 

Prob. Alm. H::O R. de Valser 

1.- 9 mi. 6 mi. 40 mi. 3 mi. 

2.- 9 .. 6 .. 51 .. 3 .. 
2.- 9 .. 6 .. 60 .. . 3 .. 

;_('·, 

Trabajando a la temperatura de ;.;.c. se obtuvieron los resultados 

siguientes: 
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TABLA No. 4 

;~' 

Dil. '"f\'C 1 O' 11' t.,, .... . 13' 14' 

1.- 100 y 5" 710 710 710 710 710 

2.- !00 y SP 710 710 710 710 710 

3.- 100 ')' .5" 680 680 680 680 680 
--·---------...... --··· ... --,·•- .. A<'--·_, 

De donde se vé que un aumento de concentración no mvdifica las !fc
turas y que en cambio la dilución las hace más pequeñas, es decir, que la 
técnica de Robinson cstfi ~n el límite miximo de dilución. 

ESTUDIO DE LA CANTIDAD DE ALMIDON. 

Las micelas del almidón >lCtÚan como coloide protector englobando 
las partículas !'.Id precipitado. entonces por la repulsión. debida a la carga 
eUctrica igual de fas micdas disminuye la velocidad de sedimentación. 

P;ira comprobar se utilizaron soluciones de l 00 y 150 y de nicotina 
por mi. y se trabajó a b tcmpcr:m1ra ;;mbicntc con los siguientc.s resultados: 

TABLA No. 5 

-·-~-.. ..------·-•--J>-·-~---·-~~---~·~·~ ----····~·~ -.--..---·-

almidón ;r' 8' 9' 10' 

100 y nada 77 77 75 72 

JOO y 6 mt. 570 520 500 490 

150 y nJda 120 120 118 118 

150 "/ 6 ml. 610 600 590 575 
~~~-- ---·---·~ ·- ·----~ --------· ·-·--·-----~-·--·----.. 

En la práctica se vió que a temperatura de 20?C o más sí tenía in
fluencia esta acción protectora, rr. ientras que a temperaturas de 3-5<?C bs 
lecturas fueron igu;;lcs sin almidón o con cantidades variables de él. 
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TABLA No. 6 
-~-·-----_.,_., __ 

almidón re 10' l l' 12' 13' 14' 

100 y nada 5n 710 710 705 705 705 

100 "t 6 mi. 5" 710 710 710 710 705 

100 '( 8 mi. 5" 710 710 710 705 700 
---· .. -.~~-~ .......... ~,,._--.....,,~--.-. .. -.... --._._, ..... ,,_ ... ~_.__.....__ .. _ll 

EST~DIO OE TIEMPO PARA LAS LECTURAS. 

La rucción entre la nicotina y el ructivo de Valser parece ser ins
untlnr.\ o a lo m1:nos mu}' dpid:i porque }'a a los 2' se obtienen lecturas 
que van disminu~·cndo a medid;, qui! pasa d tir.mpo, asi se cbs~rva en fas 
siguicntt.'S tablas y en las grMic.ils 2 y 3. 

TABLA No. 7 

-~~ • ......._,.-,_.·~·--""--·-..,._,,.,.,., •·--~ .. ,HO" ..,.._,.,., • .._.,_._...._.._.,n_<-,. . ..._-.. ·-•-

2' 3' 4' 5' 6' -· 8' 9' 10' 11' 12' { 

J .-100 'I 640 620 610 600 590 580 570 560 550 530 520 
2.-100 y 570 520 500 490 
3. · 100 y 560 550 540 540 530 520 510 495 '. 

4.·lOOy 520 520 510 
5.-100 y 520 510 500 

10() 

.StJO 

"' ~.jf¿,t) 
~ .. 
" 
-J.1{)() ---

%' J' 4' 5· "' 7 • e· !J • 10· 11' /2. • IJ' 
J:,.<!' ll'f¡JIO 
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En las gráficas se obscr\'a que a la temperatura am~icnte no hay mu
cha regularidad entre la lectura y el tiempo; asi únicamente las curvas 1 y 
3 tienen pendientes prictic;imcntc constantes, en cambio la curva 2 cae 
rápidamente entre los 7 y los 8'. 

Esto no sm:cdc si se u.1baja a tcmpcr.ltura de 3 a 5''C como se ve en 
la línea 8 de la gráfica 2. que permanece a igual \'alor tksdc los 7 hasta 
los 14'. 

Por conveniencia operatoria se continuó tomando la lectura a los 1 O'. 

RESUMEN Y CONSECUENCIAS DE LOS PUNTOS ANTERIORES. 

De los cstu<lios anteriores resuitó que en el método de Robinson se ha
bían encontrado las óptimas condiciones de trabajo ya que únicamente po
drían variarse con alguna ventaja la dilución. trabajando con soluciones 
más concentradas y el tiempo, ya que se podrían hacer lecturas desde los 2'. 

Con los datos obtenidos se construyó la gráfica No. 4 que se pensó 
utilizar para la determinación de nicotina en el tabaco. 
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SEGUNDA PAR.TE • 

RESULTADO CON LOS PRIMEROS ANALISlS DE TABACO. 

Al hacer d primer .rn.\lisis del t.lbaco corriendo simultáneamente un 
cstJndar. resultó qui'.'. d '"'lor obtenido con la gráfica, difería mucho del 
referido al ¡;sundJr. adcm:ís repitiendo la \'aloración íos resultados eran 
bas!.lntc dispasos. por esto se prnso que debía existir un factor perturba
dor y el imito prob:ibk pJ.rcda l;; ?cmpcratura porqm: !Js experiencias de 
la primera parte se .:frctuaron en la tarde y en días en los que la tempe
ratur;i, era mis o menos la misma: en cambio. las púmcras valoraciones de 
nicotina .se hicil.'ron a \'17(Cs m la mañana. a veces en la tarde y en días en 
los que b v;iriación t~rmica lkgaba hasta a l Oº C. 

Para comprobar la hipótesis anterior se hicieron ni-evas titulaciones 

a las temperaturas de 5, l O y 20'' C. 

ESTUDIO DEL FACTOR TEMPERATURA. 

Para poder trabajar a las temperaturas de 5, 1 O y 20
9 

C. se usaron 
baños enfriadores a temperatura constante y en ios que se enfriaban tanto 
los problemas como los estándares. muestras en blanco y reactivo de Valser. 

39 

(:,' 



.. 

l·r 

G ,,.¡,.-Cd ..3 

'ºº 1 s·a l:. 
-~ .~.,;: 7 ,,, 

v 
'-l*OO ¿ 
... 
• -' , . 

8 ' ' ' (O' 11 • f :4 t 

Tic:n1po 

En las gráficas se obscr\'a que a la temperatura am~icnte no hay mu
cha regularidad entre la lectura y el tiempo; asi únicamente las curvas 1 y 
3 tienen pendientes prictic;imcntc constantes, en cambio la curva 2 cae 
rápidamente entre los 7 y los 8'. 

Esto no sm:cdc si se u.1baja a tcmpcr.ltura de 3 a 5''C como se ve en 
la línea 8 de la gráfica 2. que permanece a igual \'alor tksdc los 7 hasta 
los 14'. 

Por conveniencia operatoria se continuó tomando la lectura a los 1 O'. 

RESUMEN Y CONSECUENCIAS DE LOS PUNTOS ANTERIORES. 

De los cstu<lios anteriores resuitó que en el método de Robinson se ha
bían encontrado las óptimas condiciones de trabajo ya que únicamente po
drían variarse con alguna ventaja la dilución. trabajando con soluciones 
más concentradas y el tiempo, ya que se podrían hacer lecturas desde los 2'. 

Con los datos obtenidos se construyó la gráfica No. 4 que se pensó 
utilizar para la determinación de nicotina en el tabaco. 

38 

223! ne 

560 555 
550 540 

ientc no hay mu
ntc !as curvas 1 y 
·o fa. cur\l'a 2 cae 

"C como sr ve en 
desde los '/ hasta 

lectura .1 los 1 O'. 

le Robinson se ha
uc únicamente po· 
do con soluciones 
cturas desde los 2'. 

.o. 4 que se pensó 

. \ 

~ 

DQ ' G ... , •• ._ ":i 

IDO 

.14 

/J 

.. 
~ 

~ • .. 
\ 
~ 
.... 
-~ 

.S()() 

SEGUNDA PAR.TE • 

RESULTADO CON LOS PRIMEROS ANALISlS DE TABACO. 

Al hacer d primer .rn.\lisis del t.lbaco corriendo simultáneamente un 
cstJndar. resultó qui'.'. d '"'lor obtenido con la gráfica, difería mucho del 
referido al ¡;sundJr. adcm:ís repitiendo la \'aloración íos resultados eran 
bas!.lntc dispasos. por esto se prnso que debía existir un factor perturba
dor y el imito prob:ibk pJ.rcda l;; ?cmpcratura porqm: !Js experiencias de 
la primera parte se .:frctuaron en la tarde y en días en los que la tempe
ratur;i, era mis o menos la misma: en cambio. las púmcras valoraciones de 
nicotina .se hicil.'ron a \'17(Cs m la mañana. a veces en la tarde y en días en 
los que b v;iriación t~rmica lkgaba hasta a l Oº C. 

Para comprobar la hipótesis anterior se hicieron ni-evas titulaciones 

a las temperaturas de 5, l O y 20'' C. 

ESTUDIO DEL FACTOR TEMPERATURA. 

Para poder trabajar a las temperaturas de 5, 1 O y 20
9 

C. se usaron 
baños enfriadores a temperatura constante y en ios que se enfriaban tanto 
los problemas como los estándares. muestras en blanco y reactivo de Valser. 

39 

(:,' 



Al final de la valoración se medía la temperatura de nuevo y nunca fué 

superior a 3-?C de diferencia. 

TABLA DE CONCENTRACION Y TEMPERATURAS. 

TABLA No. 8 

,, 

T''C 1 O' l l' 12' 13' 14' 

50 y 5"' 390 390 380 375 360 

50 y 10º 330 300 260 206 155 

50 y 20"' 85 80 80 80 75 

100 y 5" 710 710 710 710 705 

100 'Y 1 º(' 670 670 670 650 640 

100 y 20" 550 485 350 185 160 

150 y 5" 740 740 700 680 650 

150 y 10" 650 630 610 550 440 

150 y 20'' 570 450 375 375 360 

------

En la gráfica 5 se han tabulado lecturas y temperaturas para concen
tradones iguales. En la gráfica 6 empicando los mismos datos se han gra
ficado lcctur~s y concentraciones. En estas gráficas se estableció un ajuste 
lineal para 50 y y un ajuste parabólico para 5s·c. 

Como se ve la temperatura tiene una influencia marcada. de :-,qui que 
a temperaturas bajas las lecturas son más altas y tienen ma ·1 or estabilidad. 

Por todo lo anterior se propone trabajar a temperatura de 3 a 5
9
C 

porque si se baja más la temperatura puede haber precipitación de alguno 
de los reactivos. aunque trabajando en estas condiciones de tcmpcr<ttura 
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se vió posttriormcntc que podla construirse una cur\'a de referencia (Crá· 
fica No. 7) 5in necesidad de 1:mplcar estándar. para el caso de que se de· 
seara empicar éste o se trabajara a temperaturas diferentes se construyó un 
nomograma. 

G ri¡.iu 7 

1$01 

-SO¡ 

.?a? JtJO #00 .~ 6C\.." ... .:{) 
Lecf.,,,.,.., 

El nomogr.lmJ consia di: 5 lineas en la primera se bus.:a la lectura 
del problema a la tempcr;1tur,1 de 5··c. se une ést:i con I;\ cuarta linea en 
la lectura correspondiente al cstandar, la linea que une estos dos puntos 
determina en la segunda columna una kctura de rcfcn.•nc:i.i la qui~ se Hfli? 

con la concentración en y dd cstandar que se encuentra en la tercera CO·· 

!umna. l,a prolongación determina en la t'1ltima tinca la concentración 
dada en y y en ;;;, . de nicotina. 

FfLTROS. 

En el trabajo ofiginal de Robinson se utiliza el filtro para 525 ffifL. 

Por otra parte en ncfclometría ( 72) se recomienda el filtro azul. 

Todos los valores mencionados anteriormc:ttc se hicieron con filtro 
verde número 54 para longitud de onda de 500 a 700 m,tt: se ensayó la 
posibilidad de usar el filtro azu 1 con los resultados de !a siguiente tabla. 
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T"C 1 O' 11' 12' 13' 14' 10 y 5'' 2 2 
25 y 5" 310 297 286 272 256 33.33 y 5\' 610 610 600 600 580 
50 y 5" 800 800 780 780 760 

100 ., 5'' + 1000 +1000 ' 
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~ las lecturas obtenidas resulta que para cantidades menores de 50 y 
es prdtriblc el filtro azul y filtro verde para cantidades mayores. 

METODO DEFINITIVO. 

Montar un aparato para destilación con arrastre de vapor con matraz 
de Kjcldahl y bulbo de trampa. Pesar muestras de tabaco (secado en la 
estufa por 3 horas a l 15"C) de 2 a 3 gr. y colocarlas en el matraz Kjcldahl. 
añadir ahi 6 gr. de MgO ( I 6. 69) (o bien 1 O gr. de NaC l y 1 O ml. de 
NaOH al 30 '){-;}. unos pedacitos de piedra pómez y un poco de parafina 
para c\'itar que haga espuma. añadir de 50 a 70 mi. de agua destilada. 
Comenzar la destilación y recibir el destil.ldo en un vaso de 800 ml. que 
tenga l O mi. de HC 1 al 20 1;~, {I~ punta del refrigerante debe quedar en 
h! soJución). Destilar lo m.is rápidamente posible. Cuando haya destilado 
un volúmcn de 500 a 600 mi. probar unas gotas dd destilado con ácido 
silicotúngstico. si no hay precipitación suspender la destilación. Aforar el 
destilado a l 000 mi. 

De ~sta solución tomar a!icuotas de 9 ml. por duplicado y ponerlas 

en un vaso de precipitado de l 00 ml. Simull.'incamcntc tom.u un estándar 

y una mucslra en blanco que contimen el primero 9 mi. de solución de nico

tina ( 100 y por mi.) i' la segunda 9 mi. <l•· solución de H::SOt 0.2N. 

A cada vaso agregar 6 mi. de solución de almidón al l '.:;, ( 71) y 

51 ml. de agua destilada: agitar. 

Poner los vasos en los baños enfriadores has1a que tengan un~' tem

peratura de 3-5'' C. cntoncs a inH:rvalos de 30" agrc&ar a cada vaso 3 ml. 

de reactivo de Valscr (1.:rn1bién a la temperatura de 3-5º C). mezclar y 

dejar reaccionar durante 9' 30", vací;u a la celda industrial del fotocolo

rimetw de Klctt-Summcrson modelo 900. 3. empleando un espesor de pro

blema de 25 mm. y filtro verde número 5·1 para longitud de onda de 500 

a 700 m /l· 

Anotar las lecturas y encontrar los resultados en el nomograma co
rrcspondicnt~. 
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TERCERA PARTE. 

fü fin práctico de la tesis es él de aplicar el método nefelométrico a 
los análisis de ubacos y de i11sccticidas. El análisis de tabacos tiene im
portancia industrial porque la cantidad de nicotina es uno de los valores 
que sirven para cono<:cr la calidad del tabaco y para calcular la mezcla. La 
dosíficic:a,ión en insecticidas tiene un fin de control que se puede usar des
de el punto de vista fiscal o desde el punto de visto biológico. 

ANALISIS DE TABACOS Y DE INSECTICIDAS. 
PftEPARACION DE LA MUESTRA. 

Para el caso de lo.s tabacos se toman muestras de cada paca, tomando 
hojas de 1J p.utc central y de la parte exterior. Todas bs muestras de una 
partida se mczdan. pican y r~~·!.!S.lfl en frascos de cierre hermético. De es· 
tos fuscos se tonun l.ls muestras para ios diversos análisis de los cuales 
soio Si' 01l'll<:ion;u;in ias dl.'it>iiilinacimw:; de humedad Y de nicotina. 

En los i1rn.·cticid;'ls ~¡ '.·•.m en forma líquida, hay que asegurarse de que 
d contenido se;1 h•-.mü).(~il;!L'. :;i no fucr.1 así y el precipitado fuera abun
dante. habría que íihr.u. determinar d ~; de pw:ipitado y analizar por 
scp.:uado prrcipit;ido y solución. Si el producto tuviera poco o ningún 
pm:ipitJdo b;t!;t,1r.l con .1gitar an1..:s ck tom.lr l,1 muestra. 

Tr.naodo~l' de inw,ticid,v; sólidos b.1)' que observar su homegeneid<'ld, 
de prcfcrcnci.1 cx~minu1do pequeñas muestras en el microscopio. Si es ho· 
mogl~nco. o dcspu~:; d..: homogeneizar si es necesario. se tomarán las mues
tra~ para el an.Hisis procur.1ndo de todos modos que ést;1s sean por dupli-

cado o triplicado. 

TECNICA. 

Dt't('rminación cfo httn7t'dad.--En los tabacos e insecticidas sólidos se 
sigue la misma 11:01ica. Tom;u rnm:stras de 1 O gr. en cajas de Petri Y se
carlas en la estufa a l l 5''C durante ) hora!:, enfriar en desecador, pesát. 

La pérdida de pese s~ wma C')IHO humedad. 

Se recomienda determinar la nicctina empleando la muestra desecada 
e~ vez ele pesar y referir después los n:suhados a muestra seca. 
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TERCERA PARTE. 
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. . se hidti:on siempre en 
En esta tesis las determinaciones de mcotana 

muestras secas. 19 y 22 ?~. 
La humtdad en d tabaco es vari;;ble. oscilando entre . ii' 

. · · ya está descrita e . . • d .. nicotina.-Esta dcterm1nacaon Determmacron " 
la primera parte de este capitulo. 

CALCULO DE RESULTADOS EN EL METOOO OFICIAL 

insecticidas como en muestra. 
Para calcular los resultados t:mto en 

de taba'º· se emplea ia (iórmula: (16. 69) 

p X F X · l ººº X 100 -
VxM 

p ,,..,. Peso dd prteipitado. 

. t'co de nicotina en silicotungstato de nicotina. F _ Factor emp1r 

V 1. 0 1 •¡uc se lkv•1 el dcstih1do. 1000 - o umc .. ~ , 

r• 100 ,,_ Pau rcport.u en ¡e . 

V .- Volúmcn de la alícuota tomada. 

M _. Peso de la muestra de tabaco o insecticida. 

Por Ej: 

p - o. 11426 

F _, o. 1141 

M- 2 gr. 

V_. 250 ml. 
0.11426 X 0.1141 X 1000 X 100 

o/o.- 250 X 2 

Nicotina -- 2.606 1° 
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CALCULO DE RESULTADOS EN EL METODO NEFELOMETIUCO. 

Se intentó c-stablcccr una curva de valoración empleando los datos de 
la tabla 8 y sobre papel milimétrico. resultando una línea curva Cráfica 
No. 5) como de esta manera la interpolación resulta deft!ctuosa se empleó 
papel semilogarítmico. resultando una linea recta. (Gráfica No. 7) la que 
tiene por ecuación : 

l¡; y -· 1.165 + 0.00136 L 

en donde 't represen u l.:is unídadl."s di." nicotina (en y ) y L la lectura en 
e'i Mfclómctro de Kkn. 

La línl"a obrcnidoi puede ser utilizada como referencia siempre que se 
trabaje constantemente en tas misma!i <.ondkioncs. Como puede ser más 
con\•cnicnH~ lucu el anáhis siempre contra un cstandar porque así las mis
m3s fluctuacioflCS de tcmpn:uura del problema ocurren en el estandar, se 
calculó el aomogram;: partiendo de las ecuaciones exponenciales: 

y l b ;¡ LI 

¡ ~ b a i.;: 

en las c¡uc b re"prcse"n!J el amilog.uitmo de L 167 }' a el antilogaritmo 
di! 0.00136. 

Relacionando a estas ecuaciones se transforman en: 

lg y1- lg r:: ~= <L1 -L:i) lga 

que es la que sirvió corno bast· para el dlculo del nomograma. 

La mism.1 ecuación ser .i IJ que se utilice si s..: desea calcular algebraica
mcnte el rcsuhado ;inalítico. 

TABLAS DE RESULTADOS. 

A continuación se tabulan los resultados obtenidos por ambos méto.; 
dos y b diferencia entre ellos. 
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" TABLA No. 10 

Muestra '7r 1lc Nlcoiinn r¡, dl" Nico!lnn ~il'o- i>lfercn-
Mé-lodo Oricinl todo Ncklomctrko cln 

~~~-·~- __ ...._ .. _._,..._ _______ "_ 

l.~Huastcco ;\ 2.69 2.59 --0.1 

2.-Huasceco B 3.44 1.40 -0.04 

3.-Huastcco C 3.1 t 3.21 +0.l 

4.-Tlapacoyan A 2.5i 2AO -O.ti 

5.-Tlapacoyan B 2.13 1.95 -0.t& 

6.-Tcpic Rcsolan;i 56 0.49 0.67 +0.18 • 

7.-Faros Putia Gd1:. 1.8~ l.60 -· 0.25 

8.-Faro:i: Putla Chica 1.60 1.45 -0.15 

9.--Burlcy Md. l.42 1.40 -0.02 

l 0.-Virginia 1.68 1.45 -0.23 

11.--Carmcncitas (Cigarros} l.68 1.45 -0.23 

12.-Raleigh (Cigarros) l.22 l.20 --0.02 

13.-Black lcaf (lnscc icida) 40.00 40.00 o 

* Por el método oficial no hubo precipitación en esta muestra &ino 
hasta las 7 horas, formándose un precipitado muy escaso~ 
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IV.-DISCUSION Y CONCLUSION~S. 

COMPARACION DEL METOOO OFICIAL Y EL NEFELOMETRICO 
(VELOCIDAD, EXACTITUD, MATERIAL, ETC.l 

El M,:w<lo oficiJI rs un 1111.:todo exacto pero que tiene el ínconvcníen
tc de l.l dur.1cíón. 

En d rth~to<lo ndclom~tri.::o b th:stil.1ción puede hacerse con material 
cmtinJrio de los l.tbor.uorw.s y 110 requiere otro aparato especializado que 
el fotocok"lrimrtro. Una determinación puede verificarse en sólo 3 horas 
lo que rl.'prcscnca un .1horw considerable de tiempo. 

La exactitud es suficiente p:;ra los fines técnicos ya que la diferencia 
más grande fo~ de O. 2 5 ~:; ,. diferencia que por otra parte se explica porque 
se h>l VJ!orJdo sólo nirntin.1 y no los alcaloides secundarios, siempre que 
se trab.;jc a temperaturas de 3.s·· C: l;i neccsid~d de controlar la tempera
tura dcntw de estos !imiw; es l.1 (miel dificultad del procedimiento. 

CONCLUSION. 

DEL TRABAJO ANTERIOR SE CONCLUYE QUE EL METO
DO NEf~ELOMETRlCO ES EXACTO Y CONVENIENTE SU IN

TRODUCCION EN LOS ANALISIS DE RUTINA. 

51 

. ~:. 



. __ :.·, 

·'· 

'i\ 

V.-BiiLIOGRAFiA. 

1.-Encidt.lpcdia universal ilustrada, Espasa Calpc. S. A. Tomo 58 pá- · 
gina 1299 y sig. 

2.-Gilman. Org.rnic Chcmiscry and advanccd trcatisc. Vol. U (1944) 
Pág. 1190. 

3.-~tolinas }·lector. Química ~cncral y aplicación a !a industria. Qui~ 
mica Or~~ánic.:i Tomo ll. Gustavo Gilí Ed. 2a. Ed. ( 1923) Pág. 
393 - 398. 

4.-Diccion.uio de .Agricultura Zootecnia y V ctcrinaria. Publicaciones 
Herrerías. Tomo II. Págs. 680 y 754. ( 194 3). 

5.-Hill ancl Kcllcy. Organic Cbcmistry. ( 1948) - Cap. 44. Pág. 809. 
6.-C. A. 26: 1639. Paul Kocning. Z. Untersuch. Lcbensm. 62. 87-

93 (1931). 
7.-Trivsonno Nimias. Toxicología. 2a. Ed. ( 1938). Lib. "Vázqucz" 

B. Aires. Págs. 171 - 3 73. 
8.·~-Enciplopedia univcrsai iiustradi1. Editorial Espasa Calpc. Tomo 

38. P!ig. 603. 
9.-Dr. Lliis G. Cabrera. Pl;intas curativas de México. Ediciones Cice

rón. Ed. 4a. (1950). Pág. 217. 
10.-Kam:r Pablo. Tratado de Química Orgánica. Marín Ed. (1 ~50). ' 

Pág. 989. 

53 

,:~ 

·, ,., : 

.. ·- -· ' .. ~·--:.-:" 



11.-Gostn\'S Rossaikcn. Outlincs cf biochcmistry. 2a. Ed. John Wiley 
Ed. (1938). Pág. 568. 

12.-Hollcman · Richtcr. Tratado de Química Organíca. Pág. 674. 
13.-A. Cla~n. Análisis Químico. Pág. 220. 
14.-Richtcr Víctor von. Organic Chcmistry. Vol. llI. Nordcmann 

publishing company. Amstcrd.am r Ncw YQrk ( 1923) pjgínas 230 
y 231. 

! 5.w-Ficscr Louís F. y Fics;;:r Marfa. Organic Chcmistq•. 2a. Ed. D. C. 
Hcath y C'. ( 1950). Pág. 865. 

l 6.-Associatíon o( official agricultura! chcmísts. Officíal mcchods of 
analysis. 6a. Ed. 1l9'l0). P.i¿~s. 69-i0-5.104-5 . 

.. 17.-C. A. 11: 29·H. Fachl. Mítt. üst.:rr. Tab;ikrcgic ( 1916). 3pp. 
Chcm.Zcntr. (1917) 1.700·1. 

18.-C. i\. 1 3: 2958. Chcm. Zl~. 42. 290 ( t 918). 
19.-:-C. A. 17: 37'47 . .J. Argr. Rcscarch 24. 961-70 (1923). 
20.-C. A. 20: 1191. Clmn. Zlg. 50. 42 11926). 
21.-C. t\. 20: 2i23. Ncw Zcland .J. Sci. Tcch. 8. 129-42 (l 926). 
22.-C. 1\. 21: 4017. Chcm. Ztg. 51.658 ( 1927). 
23.-C. A. 22: 2637 .. J. Bírn:hcm. (Japan) 8.361-4 (1938). 
24.--C. A. 22 4720. Biod1cm. Ztg. 195: 101-li (1928). 
25.-C. A. 2}: 3050. Biochcm. Z. 206. 410·5 ( 1929). 
26.--.1.1ml'S B mnann. l·frlv. Cbim. 1\ct.1 1 3. 7 85 -7 ( 1930). 
27.-C. J\. 2'.: l9·l7 Z. An;,l. Chcm. 8}, 107-14 (1931). 
28.--C. 1\. :7: J777. M.11n-ar Ciyógysurésztu<l. Tirsaság Ertesitojc 

9.210- 5 (1931). 
29.-C. A. A: 7063. J. Applied. Chcm. U.S.S.R. 12. 1582-5 (1939). 
30.-C. A. 38: 5754. Bcr. Ungar. Pharm. Ges. J8-H3-6. (1942). 
31.-Anal. Chcm. Vol. 17. número 7-·B7 (l9-t5). 
32:-C. A. 43: 5537 c. Zhur. Anal. Khim. 2.1720 (1947). 
33.-C. A. 47: 2726. Rcv. intcrn. tabacs. 27.147. (1952). 
34 .. -Forrcst G. Hou:aon. Anaí. Chcm. Vol. 24. Núm. l l · 183 l (l 952). 
35.--Robcr.t H. Cundiff and Pctcr C. Markunas. Anal Chcm. Vol. 27. 

númcrn 10-1650 (1955). 
36.~-C. A. PIJ: 1126. U.S. l.294.3!0 (1918). 
37.-C. A. 24: 1465. J. Chcm. Soc. 2817 -20 (l 929}. 
38.-C. A. 24: 3fi02. 
39.--C. A. 26: 5379. Clmn. Ztg. 56,623-4 ( l 932). 

40.-C. A. 27: 3287. Pharm. Zcntralhallc 74.253-7 (1933). 

41.-C. A. 28: 574. Khim. Farm. Prom. 140-2 (1933). 

54 



42.--C. t\. 1.11: 886. J. Soc Chcm. Ind. 53. 356- T (1934). 
43.--C. t\. ~I: 5722. Mitt Lcbcnsm. Hyg. 27.46-8 (1936). 
H.----.Joscph R. Spics. Anal. Chcm. Vol. 9. número 1-46 (1937). 
-J5.-1\. W. ¡\vcns Y G. W. Pcarcc. A11al. Chcm. Vol. 11. número 9-505 

(1939). 
46.--C. 1\. 37: 5928. Z. Untcm1ch. Lcbcnsm 84, 492-7 (1942). 
47.-C. C. gmn.lcn r \V. F. lhnhd. Anal. Chcm. Vol. 15. Núm. 12-740 · 

{1943). 
48.--C. A. 19: 2468. Rcv. fü.1sil. Quim. (Sao P.1ulo), 18.388-90 

(i 9.J.f 1. 
49.-R. B. GriHith r R. N. Jdfn·~" J\nal. Chcm. Vol. 20. número 4-307 

(1948). 
50.-C. L O~m. C. O. Wiili1s y Const;rntinc Ricciuti. Anal. Chcm. Vol. 

22. n Ú flll'tO 2 · l 2 5 ( 1 9 5 () ) . 
5L-C A. q: 5105. ~lczó¡:¡.1zdasj~d KutJtasok 10. 29-35 (1937). 
52.-C. J\. H· 5~79. Vs.;"\\>YUt. ln~t. T.ibach M:ikhoroch Prom. nú~. 

llll'W 1 )\. 1 5 8 · 6 5 ! f '1 17 ) . 
53.--L(mÍ'.'i Fcin~l\·in ,. E. T. l\kCabc. t\n;¡J Clwrn. Vol. 23, número 

2-HIS (19511. 
54.--C 1\. 48: il02l d. :\m. in~<>t. rxptl. tabac. fürg~rac. l número 

3.í'1 .!} i,09521 
55.---1 .. <'\' L·i!i,·r~o11 y TlwmJs B. \V.1lka. Anal. Chcm. Vol. 27, número 

/.J l 29 Í 1955!. 
56.----R. N. Jdfh·r r W. !l. Eoff. 1\n;iL Ch;:m. Vol. 27. número J.2-1903 

( 1955). 
57.-C. :\. 11: 1015. Tr:ins. Prn<. Roy. Soc. Canadá PI 10.27-31 

1.1 11161 . 
58.-·--C. :\. H: 310. Frya. :\n.1lrst -H. 16 ~-fl ( 1919). 
59.---P. S. Lrnnn y H B. H.ug. Anal. C!wm. Voi. 16. número 2-86 

11944'1. 
60.--C. :\. 32: Q)'.ll. Z. Urmrsuch. Lcbcnsm. 76, 44-51 (1938). 
61.~·-C A .. ¡.;: 821 g. !Indí.1n Agr. Rcst•arch lnst. Ncw Delhi) Nature 

169.112 (1952). 
62.-Sncll. Colorimctric !\fotlwds of Analysis. Vol. Il ·pág. 538-39. 
63.-C. 1\. 26: 255>. J. Agr. Chcm. Soc. J.1p:in 7. 977-83 (!931). 
64.-C. A. H: 56. Zavodshaya La L. 8. 731 ( 1939). 
65.--C. ¡\, H: 2288. Z. Anal. Chcm. 118. 913 (1939). 
66.-C. A. 35: 855. J. t\ssoc. Offkial, agr. Chrm. 23.800-·4 (19.40). 

6?.-C. J\. 44: 9 I l 9c. Soc. Chcm. lnd. (l.ondon) 69.126-8 ( 1950) · 

55 

:•; 

'/· 



68.-C. O. \Villits. M;irguct L. Swain. J. A. Connell y B. A. Brice, 
Anal. Chcm. Vol. 2 2. numero 3 -4 30 (19 50). 

69.-Brown and Williamson Tobb;u:co corporation. Standard method 
of analysis. 

70.-Richard H. Robinson. An;il. Chcm. Vol. 27. Núm. 8.1351 (1955). 
71.-AOAC. 6a. Ed. (1950) Pág. 50-S.3. 
72.-Kktt Summcrson. Photockc[ric colorimctcr. Industrial manual. · 

1 a. Parte. Pág. 4. 

+ 

56 




