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INTRODUCCION

El objetivo de este trabajo fue desarrollar un método
empleando la espectroscopia de absorcidn atémica para cuantifi-
car los siguientes elementos: Na, K, Ca, Mg, Fe, Cu, Zn, que se
encuentran como sales en algunas formas farmacéuticas (solucio-
nes, jarabes, grénulos, tabletas) y cuyas concentraciones son -
de miligramos 6 microgramos.

Los resultados obtenidos por Absorci6n Atémica se com
paran con métodos quimicos convencionales como espectroscopia -
de emisibén atébmica, espectrofotometria de absorcidn (Uv-vis) y-
volumetria; que también se desarrollan para estos tipos de for-
mulaciones antes mencionadas.

Los métodos convencionales resultaron mas laboriosos-
debido a que se efectuaron separaciones de los elementos inter-
ferentes, ademas de la materia orgénica y serie de reacciones -
requeridas para cada determinacién; sobre estos métodos encon--
tramos la ventaja que nos ofrece la espectroscopia de absorcibn-
atémica en cuanto a su rapidez, especificidad y sensibilidad pa

ra la determinacién de estos elementos inorgénicos.



GENERALIDADES

La Espectroscopia de Absorcién Atbmica es uno de los-
métodos analiticos cuyas ventajas son la rapidez, especificidad
y sensibilidad para la determinacién de trazas de metales en —--
multicomponentes, sin complicaciones en la preparacién de la --
muestra, yaique solo es necesario que se encuentre en solucién-
6 bien en fina suspensibn y cuando se requiere de separaciones-
quimicas, estas son de lo mas sencillas, evitando en esta forma
una serie de pasos para determinar la cantidad de elemento de -
interés, lo cual no sucede con los métodos convencionales en —--
que es necesario efectuar otras separaciones ya que estos ele-—-
mentos interfieren. Adem&s la manipulacién del aparato es sim-
pPle y no existe la interpretacibén de resultados, porque las lec
turas son en concentracibén, absorbancia 6 transmitancia, su ma-
yor ventaja analitica es que casi no tiene interferencias espegc
trales y pocas quimicas.

El principio en que se basa esta técnica es el inver
so de la espectroscopia de emisiébn. Es ya conocido que en esta
Gltima la muestra se excita para producir la radiacién de inte-
rés, siendo esta seleccionada por un sistema de filtros 6 mono-
cromador.

Midiéndose después, por medios electrdénicos adecuados

dicha radiacién y comparéandose su valor con los estandares de -



concentracién conocida se obtiene el valor de la concentracién
de la muestra.

En Absorcibén Atbmica el elemento que se va a determi
nar no es excitado sino disociado de sus ligaduras quimicas,-
llevéandose asi a un estado fundamental no ionizado.

En estas condiciones el elemento es capaz de absor--
ber una radiaciébn al pasar a su estado fundamental. Esta fre--
cuencia de radiacién que absorbe el elemento viene siendo la -
misma que emitiria si fuera excitado.

Con la aparicibn de esta técnica surgi6é un nuevo con
cepto instrumental: l&mpara de c&todo hueco. El c&todo de esta
lampara est& formado del elemento de interés y en general tie-
ne la forma de un cilindro, cerrado por un lado. El ancho es-
un alambre de metal recto; la l&mpara, usa como gas de relleno
neén 6 argbn a unos cuantos milimetros de presibn; la parte de
enfrente de la lampara es de cuarzo u otro material vidriado,-
dependiendo de la longitua de onda de la lampara. Esta lé&mpara
es la que produce el espectro de emisién del elemento a deter-
minar. De este espectro la banda de resonancia es la que va a
ser absorbida durante el fenbmeno de atomizaciébn de la muestra.

El elemento de interés es disociado de sus ligaduras
quimicas al quemarse la muestra es una flama generalmente de -
aire-acetileno transporté&ndose a dicha flama con un sistema de

atomizaciébn.



El espectro resultante después de la absorcién de la
muestra pasa a través de un monocromador para aislar la longi-
tud de onda de interés, llevandose después esta radiacién a un
fotodetector en donde se convierte en energia eléctrica, esta-
energia se amplifica por medios electrbébnicos adecuados llevén
dose a un sistema de lectura tal que nos dé una medida ya sea-
de la absorbancia 6 de la concentracién de la muestra.

Desde el siglo pasado el fenbmeno de Absorcibén Atbmi
ca ya habia sido observado por investigadores como Wollannston
y Brewster al estudiar el espectro del sol. Posteriormente --
Rirchoff éfectua una de las primeras primeras aplicaciones de-
este fenbmeno 3l an&lisis quimico y continuando los estudios -
en conjunto con Bunsen. Lievening y De Mar hacen varias inves-
tigaciones de la absorcibébn de las lineas espectrales por vapo-
res atbmicos.

En 1955 el fisico australiano Alan Walsh publica en-
"Spectrochimica Acta", 'The aplication of atomic absorption --
spectra to chemical analysis'; ya anteriormente reconoce las -
amplias ventajas de este método y proyecta un sencillo y versé
til aparato, el cual podia ser usado para determinar un amplio
rango de metales en solucién.

Sin embargo, fue hasta 1963 cuando se introdujo por-
vez primera el instrumento comercial para una operacibn de ru-
tina teniendo una gran aceptacibébn en la Quimica, Biologia, Geo

grafia, Agricultura, Metalurgia, Bioguimica Clinica y diversos



campos de la industria.

METODOS CUANTITATIVOS CONVENCIONALES.

El principio b&sico de la mayoria de los métodos cuan
titativos de absorcibébn consiste en comparar la extensiébn de la-
absorcibn (6 transmitancia) de la energia radiante a una longi-
tud de onda particular con una solucién del material de prueba-
y una serie de soluciones estandar.

Un trabajo preciso se hace con un espectrofotébmetro -
que es capaz de emplear anchuras de bandas de energia radiante-
angostas y que puede manejar espectros de absorcidn en la re- -
gibén ultravioleta con 6pticos de cuarzo 6 silice.

Las limitaciones de muchos procedimientos colorimétri
cos radican en las reacciones quimicas sobre las cuales estén -
basados estos procedimientos mas bien que sobre el instrumento-
que se tiene a maﬁo.

Surgen muchas ocasiones cuando un especimen no posee-
propiedades cromogénicas adecuadas; algunas veces puede conver-
tirse una especie absorbente o hacer que reaccione con un reac-
tivo absorbente. Los puntos que deben considerarse en la‘seleg
cibn de cualquier procedimiento colorimétrico incluyen a) espe-
cificidad de la reaccibén formadora de color; b) tiempo-estabi-
lidad del sistema y provocador de color (es decir, reactivo blan

co); c) efecto del exceso de reactivo, iones diversos, pH, po-



(63}

der ibnico vy temperatura; d) conformidad con la ley de Beer

(deseable pero no esencial) y e) absorbencia molar.

LEYES FUNDAMENTALES DE LA FOTOMETRIA.

(Absorcién Ibnica o Molecular)

Dos leyes fundamentales sostienen la préctica de la
fotometria, la ley de Bourguer (1729) & de Lambert (1760) es-
tablece que cuando un haz de luz monocromédtica, previamente -
puesto en plano paralelo, entra en un medio absorbente por an
gulos rectos al plano, superficies paralelas del medio (6 con
tenedor de una solucién), la velocidad de disminucién en su -
poder radiante con la longitud de su trayecto de Iz a través
del medio absorbente b, es proporcional al poder, radiante -
del haz, esto es, la.luz se disminuir& en una progresibén geo-—
métrica (no aritmética), o exponencial. En otras palabras, -
si cierto espesor absorbe la mitad de la luz, entonces el es-
pesor que sigue al primero y es igual a él, no absorbe total-
mente la otra mitad sino la mitad de esta mitad y por consi--

guiente, la reducird a un cuarto. Por lo que

-———"?PP = KJb

En la integracién y cambiando a logaritmos de base 10 y ponien

do P = Po cuando b = 0, se obtiene



2.303 ‘log ( Po/P ) =. kb

Esto es equivalente a declarar que el poder radiante
de una luz no absorbida decrece exponencialmente conforme el -

espesor del medio absorbente aumenta aritméticamente, esto es,

P = Po@ ™ = po1070-434 kb

La ley de Bernard (1852) 6 Beer (1852) establece que
el poder radiante de un haz de una radiacién monocromatica pa-
ralela decrece en una forma similar a como aumenta la concen--

tracién del constituyente absorbente de la luz. Asi que,
2.303 log (Po/P ) = k'c

Las dos leyes pueden ser combinadas y representarse-

por una sola constante: log ( Po/P ) = abc

P e TR el

en donde ‘'a' es la absorbencia (no indice de absorbancia, ex
tincién especifica 6 coeficiente de extincién), una constante-
dependiente de la longitud de onda de la radiacién y de la na-
turaleza del material absorbente cuya concentracibn '‘c' se ex
presa en gramos por litro.

El producto de la absorbencia y del peso molecular de
la substancia se llama 'absorbencia molar' v se le da el simbo

lo '§ '. La ley combinada, por lo general, se llama ley de --



Beer, aunque se reconoce que otros contribuyeron a su formula-
cién.

La absorbancia es el producto de la absorbencia, la-
longitud del trayecto 6ptico y la concentracién analitica, es-

decir :

A = abc 6 A = &bc

METODOS GRAVIMETRICOS.

En los métodos gravimétricos se determina el peso de
algtin constituyente o substancia derivada. Los célculos se ve
rifican con auxilio de los pesos atémicos y moleculares (peso-
fé6rmula) y se fundamentan en una constancia en la composicién-
de substancias puras y en las relaciones ponderales (esteguio-

metria) de las reacciones quimicas.



DIAGRAMA No.l

Diagrama Esquemdtico del
Espectrofotometro de un solo Haz.

A.- Espejo condensador.

B.- Ldmpara.

C.- Prisma de Cuarzo Littrow.

D.- Espejo Colimador.

E.- Rendijas.

F.- Espejo de Entrada de Rendijas Diagonales.
G.- Muestra.

H.- Fototubo.
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DIAGRAMA No. 2

Diagrama Esquemdtico del
Espectrofotometro de Doble Haz.

A.- Fototubo de Referencia.
B.- Trampa de Luz.

C.~- Lidmpara.

D.- Lente A.

E.- Rendija de Entrada.

F.- Lente B.

G.- Rejilla.

H.- Control de Luz.

I.- Oclusor.

J.- Rendija de Salida.

K.- Muestra.

L.- Filtro.

M.- Fototubo de Medicién.
N.- Brazo de la Leva.

N.- Leva de Longitud de Onda.
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DIAGRAMA No. 3
Dpiagrama Esquemitico de un Fotbémetro de Flama.
A.- Espejo Colimador.
B.- Muestra
Cc.- Atomizador—Quemador.
D.- Prisma.
E.~ Rejilla.
F.- Fotodetector.
G.- Amplificador.

H.~ Medidor.
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DIAGRAMA No. 4

Diagrama Esquemdtico del
Espectrofotémetro de Absorcién Atdmica.

A.- Ldmpara de catodo Hueco.
B.- Chopper.

C.- Atomizador de Flama.
D.- Prisma.

E.- Detector modulado y Registrador de Lecturas.
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MATERIAL: Todo el material usado en un laboratorio de Con--

trol Quimico.

REACTIVOS: Cloruro de Sodio R.A.
Cloruro de Potasio R.A.

Carbonato de Potasio R.A.

Magnesio Metalico R.A.
/ o

A,2A" Dipiridilo R.A.

Acetato de Amonio R.A.

Sulfato Ferroso Amoniacal Hexahidratado R.A.
Hidréxido de Amonio R.A.
Etilendiamino Tetraacetato Disédica Dihidratado R.A.

Indicador de Dureza. (Haganchemicals and Controls -

Inc.)
Oxalato de Amonio R.A.
Acido Nitrico R.A.
Acido Clorhidrico R.A.
Yoduro de Potasio R.A.

Tiocianato de Potasio R.A.
Tiosulfato de Sodio R.A.
Tioace Tamida R.A.
Sulfato Cuprico Pentahidratado R.A.
Bromo R.A.

Acido Acético R.A.



EQUIPO:
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Ditizona R.A.
Tolueno R.A.
Sulfuro de Sodio R.A.
Acido Sulfhidrico (Preparado en laboratorio).
Zinc R.A.

Agua Destilada

Espectrofotémetro de Absorcién At6mica Varian Mode
lo 1200.

Fotbmetro de Flama Beckman Modelo B.
Espectrofotémetro (UV-Vis) Beckman Digital Modelo
25.

Mufla Modelo Blue.

Estufa.
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PARTE EXPERIMENTAT

Método de determinacién de Sodio y Potasio por espec
troscopia de Emisién y Calcio y Magnesio por volumetria, en sgo

luciones electroliticas orales.

Determinacién de Sodio:

Concentracién del Producto: 690 mcg/ml

Solucibn Stock Standard de Sodio:

D U Y e e —

Pesar exactamente 200 mg de Cloruro de Sodio Grado -
Reactivo Analitico, se transfiere a un matraz volumétrico de -
500 ml, disolver y diluir a volumen con agua. Esta solucibébn -

contiene aproximadamente 160 mcg/ml de Sodio.

CALCULOS: _200 mg Nacl ., _22.99 4 1000 = 157.3579 mcg/ml
500 58.44

Soluci6ébn Standard de 8 mca/ml: Diluir 10.0 ml de la-

solucién Standard Stock a 200.0 ml con agua. Esta solucibén --

contiene aproximadamente 8 mcg/ml de Sadio.

Solucién Standard de 4 mcg/ml: Diluir 5.0 ml de la so

lucién Standard Stock a 200 ml con agua. Esta solucién contie-

ne aproximadamente 4 mcg/ml de Sodio.

Preparaci6n de la Muestra: Pipetear 5.0 ml de Ia —
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muestra a un matraz volumétrico de 100 ml y diluir a volumen -
con agua. Pipetear 10.0 ml de la solucibn resultante a otro ma
traz volumétrico de 100 ml y diluir a volumen con agua.
Procedimiento: Ajustar el fotbémetro de flama Beckman
modelo B a 590 milimicras, 2 de sensitividad, voltaje del foto
multiplicador a C, Oxigeno a 12 Lbs., Hidrégeno a 4 Lbs. ajus-
tar a 100 % de transmitancia con la solucién Standard de 8 -
mcg/ml y a cero de transmitancia con agua. Determinar el por-
ciento de transmitancia ( % T ) de la preparacidén de la Solu--

cién Standard de 4 mcg/ml y de la Solucién de la Muestra.

Determinacién de Potasio: Concentracién en el produc

to 782 mcg/ml.

Solucidén Stock Standard de Potasio: Pesar exactamen

te cerca de 150 mg de Cloruro de Potasio Grado Reactivo Anali-
tico, previamente seczdo a 105°C por 4 horas, transferir a un-
matraz volumétrico de 500 ml., disolver y diluir a volumen con
agua. Esta solucibn contiene aproximadamente 160 mcg/ml de Po
tasio, calculado de la siguiente manera:

150 mg kel =~ =~ _39.102 4 3000 = 157.33 mcg/ml
500 74.56

Standard de 8 mcg/ml: Diluir 10 ml de la Solucibn -

Standard a 200 ml con agua. Esta solucién contiene aproximada

mente 4 mcg/ml de Potasio.
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Preparacién de la Muestra: Pipetear 5 ml de la mues

tra a un matraz volumétrico de 100 ml y diluir a volumen con =
agua. Pipetear 10 ml de la solucibn resultante a otro matraz -

volumétrico de 100 ml y diluir a volumen con agua.

Procedimiento: Ajustar el fotbmetro de flama Beckman
Modelo B a 769 milimicrones, 4 de sensitividad, Oxigeno a 16 -
Lbs, y Hidrbégeno a 4 Lbs. Ajustar a 100% de transmitancia con-
el Standard de 8 mcg/ml y a cero de transmitancia con Agua. De
terminar el porciento de transmitancia ( % T ) de la prepara--

cién del Standard y de la muestra.

CALCULOS: % T Prep. muestra ., _Conc. Stax5 . _100 . _100 -
% T Prep. Sta 5 10
= mcg/ml k

—mea/ml k o 100 =% k
782

Determinacién de Calcio y Magnesio: (Método Volumétri

co) .
Concentracién en el producto: 79.5 mcg/ml de Calcio

48.5 mcg/ml de Magnesio.

Solucién 'A' Indicador de Dureza: Hagan Chemicals --

Andcontrols, Inc, Pittsburgh.

Solucibén Standard de Calcio (0.0l molar): Disolver -
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exactamente 1.000 gramo de Carbonato de Calcio grado reactivo
especial (bajo en Alcali y metales pesados) en aproximadamen-

te 5 ml de Hcl 1:1 y diluir a 1000 ml con agua y mezclar.

Solucién Standard de Magnesio (0.0l molar): Disolver

exactamente 2.465 gramos de Sulfato de Magnesio Heptahidratado
grado reactivo especial (bajo en Calcio) en agua, diluir a - -

1000 ml y mezclar.

Solucién de Edetato Disédico (aprox. 0.0l molar: Di

solver 3.7 gramos de Edetato Dis6dico (Etilendiaminotetraaceta
to Disédico Dihidratado) en agua, diluir y mezclar. Estandari
zar esta solucibén para Calcio y Magnesio de la siguiente mane-

ra:

Standarizacién para Calcio: Transferir 25 ml de la -
solucién Standard de Calcio a un matraz Erlenmeyer de 250 ml,-
adicionar 50 ml de agua y mezclar. Adicionar 5 gotas de Hidr6-
xido de Amonio concentrado y 20 gotas de la Solucién 'A' indi-
cadora de dureza, un color rojo vino es producido, titular con
Edetato Disédico hasta que la solucién vire a un color azul -
pélido.

CALCULOS: 25 _x 0.01 - = Molaridad de la Solucibn-
ml. Na, EDTA requerido de Edetato Disédico para-

calcio.
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Estandarizacibn para Magnesio: Transferir 25 ml de

la solucibn Standard de Magnesio a un matraz Erlenmeyer de --
250 ml, adicionar 50 ml de agua y mezclar. Adicionar 20 go-
tas de solucibn 'A' indicador de dureza, un color rojo vino-
es producido, titula con Edetato Disbédico hasta que la solu

cibn vire a un color azul pé&lido.

CALCULOS : 25 x 0.01 = Molaridad dela solucibn de
ml Na, Requeridos FEdetato Disédico para Mag-
nesio.

Procedimiento para calcio: Transferir 50 ml de la

muestra a un matraz Erlenmeyer de 250 ml., adicionar 20 go--
tas de (solucién) indicador de dureza, ajustar la solucibn a
pH entre 10.0 y 10.3 con Hidrb6xido de Amonio. Titular con --
Edetato Disbédico hasta que la solucibn vire a un color azul-

p4lido. Designar el volumen requerido como volumen ‘A’.

CALCULOS :

(A - B) x Molaridad de Nay EDTA para Calcio x 40.1 x 1000
=mcg/ml

50 de calcic

mcg/ml de calcio

79.5

x 100 = % de calcio

Procedimiento para Magnesio: Transferir 50 ml de-

la muestra a un matraz Erlenmeyer de 250 ml., diluir a 100 ml.

con agua, y adicionar 1 ml de Acido Clorhidrico. Adicionar-
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gota a gota, con agitacibn y en caliente (60°a 70°C) 20 ml. -
de solucibn de Oxalato de Amonio 0.5 % calentar la mezcla a -
ebullicibn, adicionar 5 ml. de Hidréxido de Amonio mezclar y-
dejar reposar por 1.5 horas. Filtrar la solucibébn a través de-
papel filtro fino para remover el Oxalato de Calcio Precipita
do, colectando el filtrado en un matraz Erlenmeyer de 250 ml.
Adicionar 20 gotas de (Solucibn 'A') indicador de dureza al -
filtrado y ajustar la solucibébn A pH entre 10.0 y 10.3 con -
Hidréxido de Amonio. Titular con Edetato Disbdico hasta que -
la solucibn vire a un color azul pilido.

Designar el volumen requerido en esta titulacibn co

mo volumen 'B'.

CALCULOS

B x Molaridad de Na, EDTA paraMagnesiox 24.3x1000 _ mcg/ml de

50 . S Magnesio

mcg/ml4ge5Magne51o x 100 = % de Magnesio

Determinacibén de Na, K, Ca, Mg por absorcibn atb-

mica en solucibn oral electrolitica.

Determinacibn de Sodio.

Preparacidén de la Solucidn Stock Standard:

Pesar exactamente 2.542 gramos de cloruro de Sodio
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grado reactivo analitico (99.99 %), transferir a un matraz vo-
lumétrico de 1000 ml, disolver y diluir a volumen con agua des

tilada. Esta solucidén contiene 1000 mcg/ml de sodio.

CALCULOS :
2542 mg y _22.99 . 1000 = 1000 mcg/ml Na
1000 58.44

Preparacién de la Solucién Standard: Pipetear 1.38 -
ml de la solucidn stock Std. a un matraz volumétrico de 1000 -
ml y diluir a volumenomn agua destilada. Esta solucién contie-

ne 1.38 mcg/ml Na.

Preparacidén de la Muestra. Concentracién: 690 mcg/ml.
Pipetear 1 ml de la muestra a un matraz volumétrico de 500 ml,
diluir y llevar a volumen con agua destilada. Esta solucidn -

contiene 1.38 mcg/ml.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotémetro de Absor

cién Atémica varian modelo 1200 a 589.6 nm x 0.2 nm de paso-
de banda espectral, 5 mA de intensidad de corriente de la lém
para, aire a 20 lbs, acetileno 10 lbs, ajustar a cero con agua

destilada, determinar la concentracién de la solucién Standard
y de la muestra.

CALCULOS :

Conc. muestra . 100 = % Na -2 Na x 630 meg/ml  _ peg/ml
Conc. Standard
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DETERMINACION DE POTASIO

Preparacién de la Solucidén Stock Standard: Pesar --
exactamente 1.907 gramos de cloruro de potasio grado reactivo
analitico (99.99%) . Transferir a un matraz volumétrico de --
1000 ml, disolver y diluir a volumen con agua destilada. Esta

solucién contiene 1000 mcg/ml de Potasio.
CALCULOS :

1907 mg . _39.10 , 3000 = 1000 mcg/ml K
1000 ml 74.56

Preparacién de la Solucidén Standard. Pipetear 1.56-

ml de la Solucién Stock Standarda un matraz volumétrico de --
1000 ml y diluir a volumen con agua destilada. Esta solucidn

contiene 1.56 mcg/ml de K.

Preparacién de la Muestra: Conc. 782 mcg/ml. Pipe-

tear 1 ml de la muestra a un matraz volumétrico de 500 ml di-
luir y llevar a volumen con agua destilada. Esta solucién con

tiene 1.56 mcg/ml K.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotémetro de ab--

sorcién atdémica varian modelo 1200 a 766.5 nm de longitud de-
onda, 0.5 nm de paso de la banda espectral, 5 m A de intensi-
dad de corriente de la lémpara, aire a 20 lbs, acetileno 10 -

lbs. ajustar a cero con agua destilada determinar la concen--



23

tracién de la solucidén standard y de la muestra.

CALCULOS :
Conc. muestra , jo0 = % k -% K x 782 meg/ml - pog/ml
Conc. Standard 100

DETERMINACION DE CALCIO

Preparacidén de la Solucidén Stock Standard: Pesar -

exactamente 2.497 gramos de carbonato de Calcio grado reacti
vo analitico (99.9%), transferir a un matraz volumétrico de-
1000 ml disolver en un volumen minimo de Acido Nitrico (1:4),
diluir y llevar a volumen con agua destilada. Esta solucién
contiene 1000 mcg/ml Ca.
CALCULOS :

2497 mg . __40.08 4 1000 = 1000 mcg/ml

1000 ml1_  100.08

Preparacién de la Solucion Standard: Pipetear 1.59

ml de la solucidén Stock Standard a un matraz volumétrico de
1000 ml y diluir a volumen con agua destilada. Esta solucidn

contiene 1.59 mcg/ml Ca.

Preparacién de la Muestra: Conc. 79.5 mcg/ml. Pi-

petear 2 ml de la muestra a un matraz volumétrico de 100 ml-
diluir y llevar a volumen con agua destilada. Esta solucién-

contiene 1.59 mcg/ml.
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Procedimiento: Ajustar el espectrofotdmetro de Ab--

sorcién Atbmica varian modelo 1200 a 422.7 nm de longitud -
de onda, 0.2 nm de paso de la banda espectral, 5 mA de inten-
sidad de corriente de la lampara aire a 20 lbs, Acetileno 10-
1bs, ajustar a cero con agua destilada, determinar la concen-

tracién de la solucién Standard y de la muestra.

CALCULOS :
Conc. Muestra yx 100 = % ca % Ca x 79.5 meg/ml _ mcg/ml Ca
Conc. Standard 100

DETERMINACION DE MAGNESIO:

Preparacibén de la Solucidén Stock Standard: Pesar -

exactamente 1.0 gramos de Magnesio Metdlico (99.99 %), trans-
ferir a un matraz volumétrico de 1000ml, disolver en &cido Ni
trico (l:4) y diluir a volumen con agua destilada. Esta solu

cién contiene 1000 mcg/ml de Mg.

Preparacién de la Solucidén Standard: Pipetear 0.97-

ml de la Solucidén Stock Standard a un matraz volumétrico de -
1000 ml, diluir a volumen con agua destilada. Esta solucidn -

contiene 0.97 mcg/ml Mg.

Preparacidn de la Muestra: Conc. 48.5 mcg/ml. Pipe-

tear 2 ml de la muestra a un matraz volumétrico de 100 ml di-

luir y llevar a volumen con agua destilada. Esta solucién con
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tiene 0.97 mcg/ml Mg.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotdédmetro de Ab-

sorcién Atdmica Varian Modelo 1200 a 285.2 nm de longitud de-
onda, 0.5 nm de paso de la banda espectral, 3 mA de intensi--
dad de corriente de la lampara, aire a 20 lbs., Acetileno 10-
1bs., ajustar a cero con agua destilada, determinar la concen

tracién de la solucidén Standard y de la Muestra.

CALCULOS :

Conc. Muestra 4 100 = % Mg. -%Md x 48.5 Mcg/ml _ meg/ml Mg

Conc. Standard 100
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DETERMINACION EN GRANULOS DE SODIO Y POTASIO POR ES-
PECTROSCOPIA DE EMISTON; Y CALCIO Y MAGNESIO POR ME-
TODOS VOLUMETRICOS.

Determinacién de Sodio.

Contenido de Sodio en el Producto: 13.68 mg/g.

Solucidén Standard Stock de Sodio: Pesar exactamen-

te 200 mg de Cloruro de Sodio grado reactivo analitico, trans-
ferir a un matraz volumétrico de 500 ml, disolver y diluir a -
volumen con agua. Esta solucidén contiene aproximadamente 160

mcg/ml de Sodio.

CALCULOS :
—Peso de NacL (mg) o _22.99 . 1500 = Concentracién del Stock
500 58.44 Standard (mcg/ml de Sodio)

Solucidén Standard (8 mcg/ml) : Diluir 10 ml de la so-

lucién Stock Standard a 200 ml con agua. Esta solucién con--

tiene aproximadamente 8 mcg/ml se Sodio.

Solucién Standard (4 mcg/ml) : Diluir 5 ml de la solu

cién Standard a 200 ml con agua. Esta solucién contiene apro-

ximadamente 4 mcg/ml de Sodio.

Preparacién de la Muestra (Solucidn 1) : Pesar exacta

mente 14 gramos de la muestra y diluir a 250 ml con agua; (es-

ta dilucién nos sirve para las determinaciones de Sodio, Pota-
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sio, Calcio y Magnesio), diluir 5 ml a 100 ml con agua,de es-
ta dilucién tomar 10 ml y llevar a 100 ml con agua para obte-

ner la preparacién de la Muestra para determinacién de Sodio.

Procedimiento: Ajustar el Fotdmetro de Flama Beck--

man Modelo B a 590 nm, sensitividad 2, voltaje del fotomulti-
pPlicador a corriente,Oxigeno a 12 1bs, Hidrdégeno a 4 1bs. Ajus
tar a 100 % de transmitancia con la Solucidn Strandard de 8 -
mcg/ml y a cero de transmitancia con agua. Determinar el --
(% T) porciento de transmitancia de la Solucién Standard de -

4 mcg/ml y de la Muestra.

CALCULOS :
? T Muestra o Co;c. Stra;dar X5 _ 120 3 ﬂi? =e ni
% T Standard 00 x 1000 Sodio
mg/ml Sodio x 250 = mg/g de Sodio

Peso Muestra (gramos

-m9/g Sodio 4 100 = % de Sodio

13.68

Determinacién de Potasio:

Concentracién de Potasio en el Producto: 15.50 mg/g.

Solucidén Stock Standard de Potasio: Pesar exactamen

te 150 mg de Cloruro de Potasio Grado Reactivo Analitico, pre

viamente secado a 105°C por 4 horas, transferir a un matraz -
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volumétrico de 500 ml y diluir a volumen con agua. Esta solu

cién contiene aproximadamente 160 mcg/ml de Potasio.

CALCULOS :

Peso de Kcl (mg) . _39.102 x 100 = Concentracién del Stock-
500 74.56 g%g?dard (mcg/ml de Pota

Solucién Strandard (8 mcg/ml) : Diluir 10 ml de la -
Solucidén Stock Standard a 200 ml con Agua. Esta solucién con-

tiene aproximadamente 8 mcg/ml de Potasio.

Solucién Standar (4 mcg/ml) : Diluir 5 ml de la Solu

cién Stock Standard a 200 ml con agua. Esta solucidn contiene

aproximadamente 4 mcg/ml de Potasio.

Preparacidén de la Muestra: Tomar de la preparacién

de la Muestra (Solucién 1) que se utilizd para determinacidn-

de Sodio.

Procedimiento: Ajustar el fotémetro de flama Beck--

man Modelo B a 769 nm,sensitividad de 4, Oxigeno a 16 lbs., -
Hidrdégeno a 4 lbs. Ajustar a 100 % de transmitancia con la So
lucién Standard de 8 mcg/ml y a cero de transmitancia con - -
agua. Determinar el (% T) porciento de transmitancia de la -

Solucidén Standard y de la Muestra.
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CALCULOS :
% T Muestra Conc. Standard x 5 100 100

x x X = mg/ml de
% T Standard 200 x 1000 5 10 pgéasio

mg/ml de Potasio x 250 _
Peso Muestra (Gramos)

mg/g de Potasio

mg/g de Potasio x 100
15.50

% de Potasio

Determinacién de Calcio. (Método Volumétrico)

Contenido de Calcio en el Producto: 159 mg/g.

Indicador de Dureza (Solucidén A): Hagan Chemicals -

and Controls, Inc. Pittsburgh.

Solucidén Standard de Calcio (0.0l Molar) : Disolver -

exactamente 1.0 gramo de Carbonato Calcio (grado reactivo espe
cial, bajo en alcalis y metales pesados) en 5 ml de Acido Clor

hidrico 1:1, Diluir a 1000 ml con agua y mezclar.

Solucién de Edetato Disdédico (aprox. 0.01 molar) : -

Disolver 3.7 gramos de Edetato Disédico (Etilendiaminotetraace
tato Disédico Dihidratado) en agua y llevarlo a 1000 ml. y Mez

clar.

Estandarizacidén Para Calcio: Transferir 25 ml de la

Solucidén Standard de Calcio a un matraz Erlenmeyer de 250 ml.,
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adicionar 50 ml de agua y mezclar. Adicionar 5 gotas de Hidrd
xido de Amonio y 20 gotas de (Solucidén A) Indicador de dureza:
Un color rojo vino es producido, titular con Edetato Disdédi-

co hasta que la solucidn vire a un color azul péalido.

CALCULOS :
25. x 0.01 = Molaridad de Solucién de Edetato Disédico -
ml. Na, EDTA Para Calcio.

Procedimiento: Transferir 50 ml. de la Preparacidén

la muestra previamente filtrada a través de carbdén activado, a
un matraz Erlenmeyer de 250 ml y adicionar 20 gotas de (Solu--
cién A) indicador dureza, ajustar la solucién A pH entre 10 y
10.3 con Hidr6xido de Amonio. Titular con Edetato Disédico has
ta que la solucidén vire a un color azul palido. Designar esta-

titulacién como Volumen 'A'.

CALCULOS :

(A-B) x Molaridad de Nap EDTA para Calcio x 40.1

= mg/ml de
50 Calcio

mg/ml de Calcio x 250
Pesomuestra (Gramos)

mg/g de Calcio

mq/qldggcal°i° x 100 = % calcio

Determinacidén de Magnesio. (Método Volumétrico)

Contenido de Magnesio en el Producto: 0.96 mg/g
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Indicador de Dureza (Solucidn A) : Hagan Chemicals -

and Controls, Inc. Pittsburgh.

Solucién Standard de Magnesio (0.01 Molar). Disolu

cién exactamente 2.465 gramo, de Sulfato de Magnesio Heptahi
dratado (Grado reactivo especial, bajo en calcio) en agua y-

llevarlo a 1000 ml, y mezclar.

Solucidén de Edetato Disdédico (Aprox. 0.0l Molar) :-

Disolver 3.7 gramos de Etato Disddico (Etilendiaminotetrace-
tato Disédico Dihidratado) en agua y llevarlo a 1000 ml., y-

mezclar.

Estandarizacidén para Magnesio: Transferir 25 ml.-

de Solucién Standard de Magnesio a un matraz Erlenmeyer de -
250 ml., adicionar 50 ml. de agua y mezclar.Adicionar 5 go--
tas de Hidréxido de Amonio y 20 gotas de (Solucidén A) indica
dor de dureza, un color rojo vino es producido. Titular con-

Edetato Disédico hasta que la solucidén vire a un color azul-

pé&lido.

CALCULOS :

25 % 0.01
ml. Nap EDTA

Molaridad de Solucidén de Edetato Disddi-
co para Magnesio.
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Procedimiento: Transferir 50 ml. de la preparacidn-

de la muestra, previamente filtrado a través de Carbdén Activo,
a un matraz Erlenmeyer de 250 ml., diluir a 100 ml. con agua,
y adicionar 1 ml. de Acido Clorhidrico concentrado. Adicionar
gota a gota con agitacién, y calentando (60 a 70°C) 20 ml. de
solucidén de Oxalato de Amonio 0.5 %. Calentar la mezcla a ebu
1licién, adicionar 5 ml. de Hidréxido de Amonio, Mezclar y de
jar reposar durante 1.5 horas. Filtrar la solucién a través-
de éapel filtro fino a remover el Oxalato de Calcio precipita
do, colectando todo el volumen filtrado en un matraz Erlenme-
yer de 250 ml. adicionar 20 gotas de (solucidén) indicador de-
dureza al filtrado y ajustar la solucién a pH entre 10.0 y --
10.3 con Hidréxido de Amonio. Titular con Edetato Disdédico -
hasta que la solucién vire a un color azul pdlido. Designar-

el volumen requerido en esta titulacién como volumen 'B'.

CALCULOS :

'B' x Molaridad de Na, EDTA para Magnesio x 24.3
50

=mg/ml
de Magnesio

mg/ml de Magnesio x 250 = mg/g de Magnesio
Peso de la Muestra (Gramos)

mg/q de Magnesio
0.96

x 100 = % de Magnesio
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DETERMINACION EN GRANULOS DE SODIO, POTASIO, CALCIO
Y MAGNESIO, POR METODO DE ESPECTROSCOPIA DE ABSOR--
CION ATOMICA

Determinacidén de Sodio:

Concentracién de Sodio en el Producto: 13.68 mg/g.

Solucidén Stock Standard: Pesar exactamente 2.542 -

gramos de Cloruro de Sodio grado reactivo analitico, transfe-
rir a un matraz volumétrico de 1000 ml., disolver y diluir a-
volumen con agua destilada. Esta solucidn contiene 1000 mcg/ml.

de Sodio.

CALCULOS :

2542 mg NaCl - 22.99
1000 58.44

x 1000 = 1000 mcg/ml. de Sodio

Solucidén Standard. Tomar de la Solucidén Stock Stan

dard 1.369 ml., transferir a un matraz volumétrico de 1000 ml.,
diluir y llevar a volumen con agua, mezclar. Esta Solucién -

Standard contiene 1.369 mcg/mk.

Preparacién de la Muestra: Pesar 1.0 gramo de la --

muestra y transferir a un matraz volumétrico de 1000 ml., di-
solver y llevar a volumen con agua. Esta solucién contiene --

1.369 mcg/ml.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotdémetro de ab--

sorcién atdémica varian modelo 1200 a 589.6 nm 0.2 nm de Paso-
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de banda espectral, 5 mA de intensidad de corriente de la 1l4m

para, aire a 20 lbs, Acetileno 10 1lbs, ajustar acero con agua
destilada determinar la concentracién de la Solucidn Standard

dard y de la Muestra.

CALCULOS :
gonc. bsdzeszra x 100 = % de Sodio % Sodiox13.68 m=mg/g
onc. Standard 100 de Sodio

Determinacién de Potasio:

Concentracién de Potasio es el Producto: 15.50 mg/g.

Solucim Stock Standard: Pesar exactamente 1.907 -

gramos de Cloruro de Potasio grado reactivo analitico, trans-
ferir a un matraz volumétrico de 1000 ml., disolver y diluir-
a volumen con agua destilada. Esta solucidén contiene 1000 -

mcg/ml de Potasio.

CALCULOS :
1907 mg x _39.10 x 1000 = 1000 mcg/ml. de Potasio
1000 ml. 74.56

Solucidén Standard: Tomar de la Solucién Stock Stan

dard 1.55 ml, transferir a un matraz volumétrico de 1000 ml.,
diluir y llevar a volumen con agua. Esta solucidén contiene-

1.55 meg/ml.

Preparacién de la Muestra: Tomar de la preparacidn
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de la muestra para Sodio; para determinacién de Potasio. Esta

solucién contiene 1.55 mcg/ml.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotdémetro de ab

sorcién atémica varian modelo 1200 a 766.5 nm de longitud de
onda, 0.5 nm de paso de la banda a espectral, 5 mA de intensi
dad corriente de lampara, aire 20 lbs., Acetileno a 10 lbs.,
ajustar a cero con agua destilada; determinar la concentra-

cién de la Solucién Standard y de la Muestra.

CALCULOS :

Conc. Muestra = 106 =%, Aa Potagio % Potasio x 15.50

Conc. Standard 100 =mg/g

de Potacio

Determinacidén de Calcio:

Concentracidén de Calcio en el Producto: 1.59 mg/g

Solucidén Stock Standard: Pesar exactamente 2.497 --

gramos de Carbonato de Calcio grado reactivo analitico, trang
ferir a un matraz volumétrico de 1000 ml., disolver en un vo-
lumen minimo de Acido Nitrico (1:4), diluir y llevar a volu--
men con agua destilada. Esta Solucidén tontiene 1000 mcg/ml.-

de Calcio.

CALCULOS :

2497 mg , _40.08
1000 ml 100.08

x 1000 = 1000 mcg/ml de Calcio
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Solucién Standard: Tomar de la Solucién Stock Stan

dard 1.59 ml., transferir a un matraz volumétrico de 1000 ml.,
diluir y llevar a volumen con agua. Esta solucién contiene -

1.59 mcg/ml. de Calcio.

Preparacidén de la Muestra: Tomar de la preparacidén

de la muestra para Sodio; para determinacién de Calcio. Esta

Solucién contiene 1.54 mcg/ml. de Calcio.

Procedimiento: Ajustar el Espectrofotdémetro de ab-

sorcién atdémica a varian modelo 1200 a 422.7 nm de longitud-
de onda, 0.2 nm de paso de banda espectral,5 mA de intensi--
dad de corriente de la lampara aire a 20 lbs., Acetileno a -
10 lbs., ajustar a cero con agua destilada, determinar la --

concentracién de la Solucidn Standardy de la Muestra.

CALCULOS :

Conc. Muestra . 100 = % Calcio % Calcio x1.59 mg/g =mg/g

Conc. Standard 100

de Calcio

Determinacidén de Magnesio:

Concentracién de Magnesio en el Producto: 0.96 mg/g

Solucién Stock Standard: Pesar exactamente 1.0 gra

mo de Magnesio Metdlico (99.99%), transferir a un matraz vo-
lumétrico de 1000 ml., disolver en Acido Nitrico (1:4) y di-
luir a volumen con agua destilada. Esta solucién contiene -

1000 mcg/ml. de Magnesio.
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Solucién Standard: Tomar de la Solucidén Stock Stan

* dard 0.96 ml., transferir a un matraz volumétrico de 100 ml.,
diluir a volumen con agua destilada. Esta solucidén contiene

0.96 mcg/ml. de Magnesio.

Preparacién de la Muestra: Tomar de la preparacidén
de la Muestra para Sodio, para determminacién de Magnesio es-

ta Solucién contiene 0.96 mcg/ml.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotémetro de ab-

sorcién atémica varian modelo 1200 a 285.2 nm de longitud de
onda, 0.5 nm de paso de la banda espectral, 3 mA de intensi-
dad de corriente dela lampara, aire a 20 lbs. Acetileno 10 -
lbs., ajustar a cero con agua destilada, determinar la concen

tracidén de la Solucién Standard y de la Muestra.

CALCULOS :

Conc. Muestra x 100 = % Magnesio
Conc. Standard

9% de Magnesio x 0.96 mg/g
100

= mg/g de Magnesio



TABLA DE CONDICIONES DE TRABAJO DEL ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA

ELEMENTO FORMA FARMACEUTICA CONC. DE STANDARDS. PARAMETROS INSTRUMENTALES CALCULOS
Soluciones 1.0, 1.38, 2.0 mcg/ml Lémpara : 5 mA Conc. Muestra x 100 = %
SODIO Flama : Aire-Acetileno Conc. Standard
Long. Onda : 589.6 nm (%) x Conc. Tebrica = meg/ml
Grénulos 1.0, 1.369, 2.0 mcg/ml Rejilla : 0.2 nm. 100
Y mg/g
Soluciones 1.0, 1.565, 2.0 mcg/ml Lampara : 5 mA Conc. Muestra x 100 = %
Flama : Aire-Acetileno Conc. Standard
POTASIO Long. Onda : 769.9 nm (%) x Conc. Tebrica _ meg/ml
Grénulos 1.0, 1.55, 2.0 mcg/ml Rejilla : 0.5 nm 100
n mg!g |
Soluciones 1.0, 1.59, 2.0 mcg/ml Lémpara : 3 ma Conc. Muestra x 100 = %
CALCIO Flama : Aire-Acetileno Conc. Standard
Long. Onda : 422.7 nm (%) x Conc. Tebrica _ meg,/ml
Grénulos 1.0, 1.59, 2.0 mcg/ml Rejilla: 0.2 nm 100
2 mg/g
Soluciones 0.50, 0.97, 1.50 mcg/ml Lémpara : 3 ma Conc. Muestra x 100 = %
MAGNESTIO Flama : Aire-Acetileno Conx. Standard
Long. Onda : 285.2 nm (%) x Conc. Tebrica _ meg/ml
Grénulos 0.50, 0.46, 1.50 mcg/ml Rejilla: 0.5 nm 100
" Eg/g
L&mpara : 5 mA Conc. Mustra x 100 = %
Flama : Aire-Acetileno Conc. Standard
S LEERD Taulates B0 B 10 tiagial Long. Onda : 248.3 nm. (%) x Conc. Tebrica _ /mab
Rejilla: 0.2 nm 100 LAt
Lémpara 3ma Conc. Muestra x 100 = %
COBRE | Tabletas 3.0, 4.0, 5.0 mcg/ml Flama : Aire-Acetileno Conc. Standard
Long. Onda : 324.7 nm (%) x Conc. Tebrica _ mg/Tab.
Rejilla : 0.2 nm 100
Lémpara : 5 mA Conc. Muestra yx 100 = %
Flama : Aire-Acetileno Conc. Standard
2IAC Tabletas 0450, 1.0+ 2:0 meg/ il Long. Onda : 213.9 nm (%) x conc. Tebrica _ mg/Tab
Rejilla : 0.2 nm 100 X

8¢
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DETERMINACION DE FIERRO EN TABLETAS POR METODO
COLORIMETRICO

]
Determinacién de Fierro: Disolver 200 mg de o<, o<}

dipiridilo en Acido Acético 10% y diluir a 100 ml en un ma--

traz volumétrico.

Solucibn Buffer de Acetato de Amonio: Disolver 77 --

gramos de Acetato de Amonio en agua y diluir a 1000 ml en un -

matraz volumétrico.

Preparacién del Standard: Disolver 100mg, exactamen
te pesados de Sulfato Ferroso Amoniacal Hexahidratado en 50 ml
de Acido Clorhidrico diluido en un matraz volumétrico de 500 -
ml, diluir a volumen con agua, y mezclar. Diluir 25 ml de esta
solucién a 100 ml con agua en un matraz volumétrico. Esta so-
lucién tiene una concentracién de aprox. 50 mcg/ml de Sulfato-
Ferroso Amoniacal Hexahidratado. La concentracibén de Sulfato -
Ferroso Amoniacal Hexahidratado, multiplicado por la relacibn-
55.85/392.14 representa la cantidad de Fierro en la Preparacién
del Standard. Esta soluci6én debe Prepararse simulté&neamente al
ensayo.

Preparacién de la Muestra: Introducir 10 tabletas en
un matraz volumétrico de 500 ml, adicionar 100 ml de Acido - -
Clorhidrico diluido, y agitar vigorosamente hasta dejar unica-

mente particulas finas como remanente, adicionar agua a volu-r-



46

men, mezclar y centrifugar una porcién adecuada de la mezcla.-
Filtrar el liquido claro sobrenadante a través de doble papel-
filtro Whatman # 42, descartando los primeros 20 ml del filtra
do. Pipetear 3 ml del filtrado a un matraz volumétrico de 100-

ml, adicionar agua a volumen y mezclar.

Procedimiento: Pipetear 2 ml. de la preparacién del
standard a un tubo colorimétrico de 22 mm y 2 ml de la prepara
ciébn de la muestra a cada uno de los dos tubos Colorimétricos.
Adicionar 8.5 ml de agua a uno de los tubos conteniendo la pre
paracién de la muestra, mezclar y ajustar esta solucibén para -
usarla como blanco de correccibn.

Tratar cada uno de los tubos de la siguiente manera:
Adicionar 1.0 m. de agua, 2.0 ml de o4 , e(' solucién de Dipi-
ridilo, 0.5 ml de Hidr6xido de Amonio concentrado, y 5.0 ml de
Soluci6bn Buffer de Acetato de Amonio.

Determinar la absorbancia de cada una de estas solu—-
ciones y del blanco de correccién a 515 yﬂ en un espectrofotd
metro adecuado usando agua para ajustar el instrumento. Regis-
trar la lectura de la solucién de muestra como Au y prepara--

cibén del Standard como As y el blanco de correccibén como Ag.

CALCULOS :

Au —AB
55.85 500 100

392.14 *~ 10 5

X Conc. de Prep. Std. x
(mg/ml)

mg/Tab Fe 100 =
=% B
10 & % Ee

As = mg/Tab.Fe
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DETERMINACION DE FIERRO EN TABLETAS POR ESPEC-
TROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA.

Preparacién de la Muestra:

Pesar el equivalente de 20 mg de muestra de 5 table-
tas finamente pulverizadas en un vaso de precipitados de 50 ml
agregar de 5 a 10 ml de Hcl (1:1), calentar con cuidado hasta-
cerca del punto de ebullicién, se deja enfriar y se filtra. El
liquido filtrado se coloca en un matraz aforado de 100 ml y el
residuo se calcina en un crisol de porcelana, se deja enfriar,
agregar 5 ml de Hcl (1:3) y se calienta hasta dilucibn, y esta
solucién se transfiere al matraz que contiene el liquido filtra
do y se afora con agua destilada. Se toman 2 ml y se llevan a-
un matraz volumétrico de 100 ml y se afora a volumen. Esta so-

lucién contiene 2 mcg/ml.

Preparacién de la Solucibn Stock Standard. Pesar ciu

dadosamente 1.0 g de fierro met&lico, introducirlo en un vaso-
de precipitados de 100 ml, adicionar 10 ml de Hcl concentrado
y calentar hasta completa disolucibn, enfriar y transferir a -
un matraz volumétrico de 100 ml y aforar a volumen con agua --

destilada. Esta soluciébn contiene 1000 mcg/ml.

Preparacibén de la Solucibn Standard. Se toma 1.0, 2.0

vy 0.3ml. de la Solucibn Stock Standard y se lleva a un matraz

volumétrico de 1000 ml y se afora a volumen con agua destilada
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y se mezcla. Esta solucién contiene 1.0, 2.0 y 3.0 mcg/ml.

CALCULOS:
Conc. Muestra y 100 = % Fe -—%Fe X 20 md _ pgfrab Fe

Conc. Standard 100
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DETERMINACION DE COBRE EN TABLETAS POR YODOMETRIA
(Método Volumétrico)

Concentracién de Cobre/Tableta: 1 mg/Tab.

Preparacién de la Muestra y Procedimiento:

Pesar y pulverizar finamente 20 tabletas. Transferir
una porcién exactamente pesada del polvo, equivalente a 5 mg -
de cobre a un crisol de porcelana. Calentar lentamente e igniir,
después introducir a unamufla durante 30 minutos. Enfriar, -—-
adicionar 10 ml de Acido Clorhidrico concentrado, digerir la -
masa carbonizada con ayuda de 2 6 3 ml de agua destilada en --
una parrilla eléctrica por cefca de 30 minutos. Transferir el-
contenido del crisol a un matraz Erlenmeyer de 250 ml con ayu-
da de 100 ml de agua destilada, ebullir lentamente por 2 6 3 -
minutos, dejar reposar hasta gue sedimente la materia insolu--
ble y filtrar a través de papel filtro No. 41 colectando el --
filtrado en un matraz Erlenmeyer de 250 ml. Transferir el resi
duo al filtroy lavar el primer matraz y el filtro con porciones
sucesivas de agﬁa hasta que los filtrados combinados tengan un
volumen de 200 ml. Adicionar 10 ml de so;ucién de Tiocetamida-
(1-20), calentar a ebullici6n por 15 minuto, dejér reposar 1lO-
minutos a temperatura ambiente. Filtrar a través de papel fil-
tro Whatman No. 42 lavar el precipitado con porciones sucesivas
de agua y descartar el filtrado y lavados. Introducir el papgl—

filtro, y igniir en una mufla durante 30 minutos. Enfriar y di-
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solver el residuo en 5 ml de H,SO, €N, calentando sobre un ba-
fio maria hasta obtener una solucién . (Si es necesario remover
la materia insoluble remanente por filtracién). Transferir el-
contenido del crisol a un matraz Erlenmeyer con ayuda de 25 ml
de agua. Adicionar 7 ml de solucién de Ioduro de Potasio (1-10)
y 10 ml de Tiocianato de Potasio solucibén (1-10) y dejar repo--
sar por 10 minutos. Adicionar 2 ml de indicador de almidén y -

titular con Tiosulfato de Sodio 0.0l N.

CALCULOS :

ml. Nap S0; x normalidad x 63.57 x Peso Prom./Tab.
.= mg/Tab. Cu

Peso de "la Muestra (mg)

-ma/Tab. Cu_ Ta;:. Cu_ x 100 = % Cu
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DETERMINACION DE COBRE EN GRAGEAS POR A. ATOMICA

Preparaciéh de la Muestra: Se toman 5 grageas y se-

pulverizan finamente en un mortero, se pesa exactamente el - -
equivalente al contenido de cobre por tableta, se lleva a un -
matraz volumétrico de 100 ml, adicionando 1 ml de Hcl concentra
do y 20 ml de agua destilada; se agita mec&nicamente durante 30
minutos, se lleva a volumen con agua y se mezcla. Filtrar para
tomar una alicuota de 20 ml, transfiriéndose a un matraz volu-
métrico de 50 ml e lleva a volumen con agua y se mezcla. Esta

solucién tiene una concentracién de 3 mcg/ml.

Preparacibn del Stock Standard: Disolver 1.5712 g de

Sulfato Cuprico Pentahidratado en un matraz volumétrico de 200
ml, llevar a.volumen con agua y mezclar. Estandarizar-la solu-
cibn de la siguiente manera: transferir una alicuota de 50 ml-
a un matraz Erlenmeyer de 250 ml, adicionar 3 ml de Acido Acé-
tico Glacial, 50 ml de agua y 3 g de Ioduro de Potasio y Titu-
lar el Iodo. liberado con Tiosulfato de Sodio OIN, usando Almi-
dén como indicador.

CALCULOS: ml Na, S,0; x Normalidad x 0.2497 = g/50 ml de Sulfa
. to Cuprico

0.3928 - x 50 = ml requeridos para dilucibn
g/50 ml de Sulfato Cuprico a 1000 ml.

NOTA: Cada ml de la Dilucién Final (Preparacién del Standard)
contiene aproximadamente O.1 mg de Cobre.
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Preparacién del Standard: De la fGltima dilucién an-
terior se toman 2, 3 y 4 ml introduciéndolos en 3 diferentes -
matraces volumétricos de 100 ml y se llevan a volumen con agua

y se mezclan. Cada ml de estas soluciones contienen 2, 3 'y 4-

mcg/ml.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotébmetro de ab--
sorcién atbmica varian modelo 1200 a 324.7 nm de longitud de -
onda, 0.2 nm de paso de banda espectral, 3 mA de intensidad -
de corriente de la l&mpara aire a 20 Lbs., Acetileno 10 Lbs. -
ajustar a cero con agua destilada; determinar la concentracién

de la Solucién Standardy de ia muestra.

CALCULOS::

Conc. Muestra x 100 = % Cobre
Conc. Standard

% Cu ;ool'o 9 - mg/gragea de Cobre
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DETERMINACION DE ZINC POR METODO DE ABSORCION

MOLECULAR (Método Colorimetrico)

Preparacién de la Muestra: Pesar el equivalente de-
1 tableta de muestra pulverizada, introducir en un crisol de -
porcelana quemar la materia orgénica, disolver el residuo en -
Acido Clorhidrico (1:1), calentar lentamente hasta formar com-
pletamente una soluci6n. La solucién se lleva a un vaso de pre
cipitados de 250 ml., adicionar de 5 a 10 ml. de Acido Nitrico
concentrado, calentar hasta llegar cerca del punto de ebulli--
ci6én en caliente agregar amoniaco (1:1) hasta completa precipi
tacibén, para separar el grupo R203 (término comGn para asignar
a los 6xidos combinados como A1203, Fe203, P205, Mn3 4 etc..)
observar que el pH no sea mayor de 8.

Adicionar una pequefla cantidad de agua de bromo para
precipitar el manganeso calentar y adicionar un pequefio exceso
de amoniaco concentrado, hervir durante 1 minuto, dejar reposar
durante 20-3@ minutos hasta que los 6éxidos hidratados coagulen
(el vapor debe tener un ligero olor a amoniaco).

Filtrar a través de papel filtro What Man # 42 el 1i
quido resultante de la filtracibn se acidula con Acido Clorhi-
drico 3 normal,y calentar a ebullicién para separar la mayor -
cantidad de cobre, hacer pasar una corriente de Acido Sulfhi--
drico sin dejar de agitar durante 20 minutos, también esta reac

cién se puede efectuar adicionando tioacetamida en polvo a la -
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solucién bajo las mismas condicipbnes.

Filtrar r4pidamente procurando mantener con liquido-al
al filtro; lavar el precipitado con agua Sulfhidrica Acidulada
con Acido Acético. El liquido filtrado se lleva a volumen de -
100 ml., se toma 1 ml. y mezclar con 25 ml. de solucién Buffer
de pH = 5.2, transferir a un embudo de separaci6én de 125 ml.
adicionar 25 ml de agua destilada y 10 ml. de Ditimona en Tolue
no al 0.05 %, agitar durante 10 minutos y dejar reposar. La ca
pa orgénica se lava con trgs porciones de 20 ml. de solucibn -
acuosa de Sulfuro de Sodio al 0.02 %, para remover el exceso -
de Ditizona.

La solucién Standard se prepara con una concentracibn
de la muestra y efectuar laextraccién de la misma forma que pa

ra la muestra.

Procedimiento: Ajustar el Espectrofotbmetro (UV-Vis)
Beckman digital modelo 25 a 538 nm de longitud de onda; ajus--
tar aceroon la solucién de Tolueno usado como blanco. Determi

~ nar la Absorbancia de la solucién Standard y la muestra.
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DETERMINACION DE ZINC EN TABLETAS POR METODO

DE ABSORCION ATOMICA

Solucibén Stock Standard: Disolver 1.0 gramo de Zinc

grado reactivo analitico, en 40 ml. de Acido Clorhidrico (1:1)
una vez que se disuelva adicionar Acido Clorhidrico (1:1) y -
llevar a volumen de 100 ml. cada mililitro de esta solucién -

contiene 1000 mcg/ml.

Solucién Standard: Tomar 0.5, 1.0, 2.0 ml. de la So
luciébn Stock Standard e introducir a matraces volumétricos de
1000 ml. diluir y llevar a volumen con agua destilada. Cada -

mililitro de esta solucién tontiene 0.5, 1.0 y 2.0 mcg/ml.

Preparacibédn de la Muestra: Pesar y pulverizar fina-

mente 5 tabletas, se toma el equivalente al contenido de una-
tableta, transferir a un matraz volumétrico de 100 ml., adi--
cionar 1 ml. de Acido Clorhidrico concentrado y 30 ml., de --
agua, agitar durante 30 minutos, diluir y llevar a volumen =--
con agua destilada. Tomar 10 ml. y transferir a un matraz vo-
lumétrico de 100 ml., diluir y llevar a volumen con agua. Ca-

da mililitro de esta solucibn contiene 1 mcg/ml.

Procedimiento: Ajustar el espectrofotdmetro de ab--
sorcién atémica varian modelo 1200 a 213.6 nm de longitud de-

onda, 0.2 nm de paso de banda espectral, 5 mA de intensidad -
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de corriente, 20 Lbs. de presién de aire, 10 Lbs. de Acetile-
no. Ajustar a cero con agua destilada, determinar la concentra

cibn de la soluciébn Standard y de la Muestra.

CALCULOS:
Conc. Muestra x 100 = % Zinc —£2inc x 1.0 mg _ tablet
‘Conc. Standard 100 ;géc N
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RESULTADOS POR METODOS TRADICIONALES

6l

DETERMINACION EN SOLUCIONES

SODIO
mcg/ml %
694 .96 100.71
734.29 106.4
681.84 98.8
708 .07 102.61
734.29 106.4
747 .41 108.3
721.18 104.51
734.29 106.4
708 .07 102.61
734.29 106.4
708.07 102.6
721.18 104.51
721.18 104.51
721.18 104.15
721 .18 104.15
694.96 100.71
681 .84 98.8
694 .96 100,71
668.73 96.91
655.62 95.01
668.73 96.91
681.84 98.8
694.96 100.71
708 .07 102.61
721.18 104.15

POTASIO

mcg/ml

786 .65
771.52
786 .65
832.03
756.39
771.52
832.03
847.16
816.90
816.90
756.39
756.39
816.90
847.16
786.65
786 .65
847.16
786.65
786 .65
801.77
786.65
832.03

'832.03

816.90
847.16

%

100.59
98.66
100.59
106.39
96.72
98.66
106.39
108.33
104 .46
104.46
96.72
96.72
104 .46
108.33
100.59
100.59
108.33
100.59
100.59
102.52
100.59
106.34
106.39
104 .46
108.33
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CALCIO

mcg/ml

79.39
80.20
81.80
79.39
81.84
80.20
79.39
82.60
81.00
81.00
81.80
85.01
81.00
79.39
81.00
79.39
82.60
78.59
78.59
86.61
81.00
81.80
81.00
81.00
83.4C

%

99.87
100.88
102.89
199.87
102.89
100.88

99.87
103.90
101.88
101.88
102.89
106.93
101.88

99.87
101.88

99.87
103.90

98.86

98.86
108.95
101.88
102.89
101.88
101.88
104.91

MAGNESTIO

mcg/ml

48.60
49.08
50.05
48.60
48.60
52.97
51.51
50.54
51.03
49.08
49.57
50.54
51.51
49.08
52.48
49.08
48.11
49.57
48.11
52.97
48.60
47.62
50.54
51.54
50.54

%

100.20
101.20
103.21
100.2
100.2
109.22
106.21
104.21
105.21
101.20
102.21
104.21
106.21
101.20
108.22
101.20
99.20
102.20
99.20
109.22
100,20
98.20
104.21
106.21
104.21
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RESULTADOS POR A. ATOMICA

DETERMINACION EN SOLUCION

S ODIO
mcg/ml %
705.00 102.17
695.00 100.72
710.00 102.89
675.00 97.82
695.00 100.72
700.00 101.44
700.00 101.44
685.00 99.27
700.00 101.44
700,00 101.44
710.00 102.89
700.00 101.44
695.00 100.72
690,00 100.00
680.00 98.55
695.00 100.92
685.00 99.27
680.00 98.55
695.00 100.72
700.00 101.44
710.00 102 .84
710.00 102.84
695.00 100.72
695.00 100.72
700,00 101.44

POTASIO

mcg/ml

799.48
789.49
779.50
764.51
799.48
799.48
789.49
784 .49
794 .49
774.50
784.49
784.49
789.49
759.51
769.50
779.50
774 .50
809.48
814.47
799.48
814.47
799.48
784 .49
774.50
769.50

%

102.23
100.95
99.68
97.76
102.23
102.23
100.95
100.31
101.59
99.04
100.31
100.31
100.95
97.12
98.40
99.68
99.04
103.51
104.15
102.23
104.15
102.23
100.31
99.04
98.40
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CALCIO

mcg/ml

82.49
81.99
78.99
81.49
80.99
79.5

79.5

81.49
81.99
79.99
77.49
81.49
79.99
79.99
78.99
78.99
80.99
78 .49
79 .5

80.49
80.49
7799
79.50
78.99
79.50

%

103.77
103.14
99.37
102.51
101.88
100.00
100.00
102.51
103.14
100.62
97.48
102.51
100.62
100.62
99.37
99.37
101.88
98.74
100.00
101.25
101.25
98.11
100.00
99 .37
100.00

MAGNESTIO

mcg/ml ’

49.49
50.99
49.99
49.49
48.99
49.49
47.49
48.50
49.49
50.49
49.99
47.99
49.49
47.49
46.99
47.99
49.49
50.49
48.99
48.50
50.99
49.99
. 50.49
49.49
48.99

%

102.06
105.15
103.09
102 .06
101.03
102.06
97.93
100.00
102.06
104.12
103.09
98.96
102 .06
97.93
96.90
98.96
102 .06
104.12
101.03
100.00
105.15
103.09
104.12
102 .06
101.03
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RESULTADOS POR METODOS TRADICIONALES

DETERMINACION EN GRANULOS

S ODIO POTASTIO
Muestra No. mg/g % mg/g %
1 N 3857 99.20 15.71 101.38
2 13.42 98.16 15.50 100.00
3 13.42 98.16 15.81 102.00
4 13.13 96.03 14.64 94.50
5 13.57 99.20 15.19 98.00
6 12.85 93.94 16.16 104.31
7 13.13 96.03 15577 101.80
8 12.85 93.94 14.37 92.75
9 12.85 93.94 15.42 99.50
10 13.42 98.16 14.51 93.63
11 13.68 100.00 14.99 96.75
12 12.56 91.85 16.04 103.50
13 12.85 93.94 14.61 94.30
14 13.13 96.03 14.44 93.20
15 13.42 98.16 16.50 106.50
16 13.57 99.20 16.16 104.31
17 12.85 93.94 15.81 102.00
18 12.85 93.94 15.71 101.38
19 13.13 96.03 15.19 98.00
20 12.56 91.85 15.42 99.50
21 13.42 98.16 14.99 96.75
22 12.85 93.94 16.04 103.50
23 13.57 99.20 15.42 99.50
24 13.13 96.03 16.66 107.50

25 13.42 9816 16.35 105.50
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CALCIO

mg/g

1.626
1.566
1.552
1.582
1.590
1.613
1.470
1.481
1.550
1.538
1.454
1.640
1.657
1.621
1.485
1.470
1.559
1.582
13575
1.613
1.693
1.737
1.645
1.502
1.531

%

102.30
98.50
97.65
99.50

100.00

101.50
92.50
93.19
97.50
96.75
91.50

106.35

104.25

102 .00
93.40
92.50
98.10
99 .50
99.10

101.50

106.50

109.30

103.50
94.50
96.30

MAGNESTIO

mg/g

0.926
0.886
0.896
0.958
0.936
0.913
0.878
0.865
0.849
0.857
0.915
0.933
0.943
0.848
0.866
0.886
0.945
0.953
0.820
0.847
0.926
0.924
0.924
0.888
0.880

%

96.53
92.30
93.35
99.80
97.50
95.20
91.50
90.20
88.50
89.30
95.40
97.25
98.30
88.40
90.30
92.30
98.50
99.30
85.50
88.30
96.50
94.50
96.30
92.50
91.75
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RESULTADOS POR ABSORCION ATOMICA

DETERMINACION EN GRANULOS

SODIO
mg/g %

14.02 102.50
13.88 101.50
13.65 99.80
13.85 101.30
14.02 102.50
13.68 100.00
13.88 101.50
14.15 103.50
13.65 99.80
13.61 99.50
13.50 98.70
13.88 101.50
14.15 103.50
14.26 104.30
13.98 102.20
13.88 101.50
13.68 100.00
13.68 100,00
14.02 102.50
13.65 99.80
13.61 99.50
13.44 98.30
13.33 97.50
13.59 99.30
13.61 99.50

POTASIO

mg/g

15.73
15.85
15.50
15.42
15.73
15.26
15.85
16.04
15.42
15.26
15.72
15.85
16.04
'S 375
15.50
15.73
15.26
15.42
1511
1573
16.02
15.88
15073
15.50
15250

%

101.50
102.30
100.00

99.50
101.50

98.50
102.30
103.50

99.50

98.50
101.50
102.30
103.50
101.50
100.00
101.50

98.50

99.50

97.50
101.50
103.40
102.50
101.50
100.00
100.00
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CALCIO

mg/g

1.64
1.62
1.58
l.61
1.65
1.62
1.56
1.57
2.5
1.59
1:59
1.61
1.62
1.58
1.65
1.64
1.62
1.54
1.57
1.53
1.66
1.53
1.58
1.61
1.62

%

103.40
102.50
99.50
101.30
104.30
102.50
98.50
99.30
99.30
100.00
100.00
101.50
102.50
99.50
104.30
103.50
102.50
97.20
99.30
96.50
104.50
96.70
99.80
101.50
102.50

MAGNESTIO

mg/g

0.974
0.924
0.947
0.982
0.960
0.955
0.947
0.974
0.992
1.003
0.982
0.960
0.955
0.924
0.955
0.960
©.955
0.947
0.993
0.982
0.960
0:955
0.974
0.960
0.960

%

101.50
96.30
98.70

102.30

100.00
99.50
98.70

101.50

103.40

104.50

102.30

100.00
99.50
96.30
99.50

100.00
99.50
98.70

103.50

102 .30

100.00
99.50

101.50

100.00

100.00
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RESULTADOS POR METODOS TRADICIONALES

DETERMINACION EN GRAGEAS

FIERRDO

mg/gragea

10.55
10.43
11.31
10.95

9.95
10.83
11.55

9.85
10.75
10.83
10.95
11.13
11.05
11.23
10.65

9.85
11.23
11.17
11.05
11.31
11.05
11.43
10.85
10.55
10.63

%

105.50
104.30
113.10
109.50

99.50
108.30
115.50

98.50
107.50
108.30
109.50
111.30
110.50
112.30
106.50

98.50
112.30
111.70
110.50
113.10
110.50
114.30
108.50
105.50
106.30

COBRE
mg/gragea %
1.034 103.40
1.015 10l.50
1.023 102.30
'0.957 95.70
0.996 99.60
1.034 103.40
1.023 102.30
1.085 108.50
1.063 106.30
1.045 104.50
1.063 106.30
1.058 105.80
0.987 98.70
0.996 99.60
0.975 97.50
0.965 96.50
0.992 99.20
0.987 98.70
1.025 102.50
1.063 106.30
0.975 97.50
1.013 101.30
1.025 102.50
1.083 108.30
0.975 97 .50

ZINC
mg/gragea %
0.980 98.50
1.034 103.40
1.025 102.50
0.965 96.50
0.985 98.50
0.997 99.70
1.034 103.40
1.045 104.50
1.067 106.70
0.985 98.50
0.998 99.80
1.034 103.40
1.056 105.60
1.078 107.80
0.985 98.50
0.953 95.30
0.948 94.80
1.065 106.50
1.078 107.80
1.000 100.00
1.024 102.40
1.034 103.40
1.065 106.50
1.089 108.90
1.023 102.30
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DETERMINACION EN GRAGEAS

FIERRDO

mg/gragea

9.990
9.870
10.000
10.150
9.950
9.900
9.850
10.150
10.230
9.930
10.340
10.250
10.130
10.340
10.000
9.850
9.930
9.980
10.130
10.250
10.000
10.000
10.340
10.250
10.130

%

99.90
98.70
100.00
101.50
99.50
99.00
98.50
101.50
102.30
99.30
103.40
102.50
101.30
103.40
100.00
98.50
99.30
99.80
101.30
102.50
100.00
100.00
103.40
102.50
101.30

COBRE
mg/gragea %
1.025 102.50
1.013 101.30
0.995 99.50
1.034 103.40
1.025 102.50
1.013 101.30
1.000 100.00
1.013 101.30
1.000 100.00
0.995 99.50
0.987 98.70
1.013 101.30
1.025 102.50
0.993 99.30
1.043 104.30
1.013 101.30
1.067 106.70
0.978 97.80
0.995 99.50
1.087 108.70
0.995 99.50
0.954 95.40
0.968 96.80
0.995 99.50
1.008 100.80

Z2INC

mg/gragea

1.000
1.012
0.995
0.995
1.018
1.025
0.983
0.968
0.995
1.013
1.035
1.025
1.013
0.997
0.958
0.995
1.023
1.045
0.987
0.995
1.000
1.013
1.000
1.028
1.003

100.00
101.20
99.50
99.50
101.80
102.50
98.30
96.80
99.50
101.30
103.50
102.50
101.30
99.70
95.80
99.50
102.30
104.50
98.70
99.50
100.00
101.30
100.00
102.80
100.30
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CONCLUSIONES

El objetivo de este trabajo fue determinar cuantita-
tivamente los siguientes elementos: Na, K, Ca, Mg, Fe, Cu, Zn,
que se encuentran como sales en diferentes formas farmacéuti--
cas como tabletas, grdnulos y soluciones, cuyas concentracio--
nes son de miligramos. La metodologia que se empled fue la es-
pectroscopia de absorcién atémica, haciéndose comparacién con-

métodos quimicos convencionales.

Para efectuar los andlisis por absorcién atdémica, --
Gnicamente una pequefia cantidad de muestra se disolvid y se lle
vé a un volumen determinado. Las lecturas dadas por el espec--—
trosfotémetro de absorcién atémica, fueron en concentracién di
recta (mcg/ml), y haciendo la transformacibén a miligramos se -

obtuvieron los resultados.

En los métodos convencionales si fue necesario sepa-
rar los elementos que interferian como Zn, Fe, ¥y materia orgéa-
nica. Por volumetria se determinaron Cu, por gravimetria Ca,
y Mg, por colorimetria Fe y Zn, por espectrofotometria de emi

sién de flama Na y K.

De las tablas de resultados y métodos analiticos se-
concluye que la Espectrofotometria de Absorcién Atdémica es una
Técnica aplicable para cuantificar los elementos metdlicos pre
sentes en este tipo de formulacién, ademds de presentar mayor-

sencillez en el procesamiento que los métodos convencionales -
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por lo que disminuye el tiempo empleado para los andlisis y por
lo tanto aumenta la capacidad de trabajo, ya que se podria em--
plear no sélo para las determinaciones aqui presentadas, sino -
en todas las que impliquen determinacidén de metales, érgano-me-
tales y en forma indirecta Fésforo, Azufre y Halbégenos, hacien-
do que dicho equipo a la larga resulte mis econdémico y se tengan
resultados mis precisos a niveles bajos de concentracién (0.1 -

mcg/ml) .
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