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Con atecto a toda ni familia. 

,tí. mis sobrinos : t rlando, 
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l{o ~Jierdas la i'é en lo c;,ue dices, 
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Ilri;roüucción • 

: __ on polii"ár:_:rwos, son 1-or las f-ar::mcéutinas, que contienen 

nn.fl de un ?rinci,}io -:-.c-:~±vo en su :ror:1u1ación. 

::,as diticult3des que se encuentran para el :;má1i::ds de 

ca;!a una üe las su:::t<:.ncinn; ,-,rovie:aen de la CoD -·lo;jidad y va.-

ria!;ilit:.J .. ü O.e la- coi.~)OS~-ci6n del ~1olii'arF1::!-co. 

_;13 t:-ecuente r:uo no se encucn tre en la ;Jihlio;:;r~tfÍ~\ un 

ca:~ino clnro y recto a r;eguir, ele o::te ·'!ocio_, se ;-aorlirican pr_2 

cedi!Jientos existen:;es para tener en cuenta su co~¡¡osición, o 

. bien, debe seguirse un 11uevo llJétodo. 

:::.::~. e:mec c¡·o:L'otQ~letria· ha cont:cib .• ido a si:nplií-ica.·r ;nuchos - / 

probLcr.l.J.fl en el 2.n6.li:::is de fár:-:mcos. Generalmente, el ::m1li-- ; 

sis en nw_:J r?:¡)ido, tma ve::: QUe se i1a ;;stablecido el Jaétodo, a ' 

no S'):O_' que se ros_uier.'01. de un trD.tD.::•ismto nrovio nara eli:::1nar· 

r::o.rio e:;;co:--er :m conjnnto de con.:ticio:1eo úe traba.;;o y deben 

conocerse loe efectos de l~s v2ri~bles. 
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La :::a.licilarüda se atili:~a co ".O anal:~é::;"_co, 2.ntinirético 

y antirreH!'l~~.tico '.17), (lB), en co:"'bi.n,'ción con otros -:Jrinci­

pios activos. 

Las tor'1Jas r"arnacéuticas mas comunes en r1ue se- encuentra 

esta sustancia son: 'I'ab:!.etas, cá·:1sulas, c;raceas y sus-pención· 

oral. 

La salicilamida se valora por titulación no acuosa con 

solución 0.1 N de met6xido de sodio (l). 'l':tmbien se puede va­

lorar con.bro!llo .. (2) 

Bstas determinaciones son 2.decu2.das ;_:¡ara la salicilamida. 

en í·orma pura, :Jero en presencia de otros constituyentes, se 

requiere de su separe.ción para que le.s demás sustancias no in 

terfieran en su valoraci6n. 

J,a oalicilmlida Ge puede valorar ta:nbicn -por nétodos es­

pectrototmté·l;ricos. (3) 

i:~n la biblio<;Tatía (tD, (5), (6), (7) y ((1),. se describen 

métodos· espectrofotométricos :c1ara la valor;.~ción de al,':'unos po­

liÚtrmacos en los cu::-.les se encue'1tra la s;:-.lici 'l_:.~:~ida. !~n ostas 

técnicas no so requiáre :!.a :>e;:¡m"wióri de lo::; componentes. 
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3. 

Objetiv{). 

Zl o-Djetivo de este trabajo, es vnlorar 1:?. ~alicilamida 

en to.bJ_etas !_que contienen: -;¡rectnisolona, leniLmt,:,:-JOna, ~c.!, 

- •:io ascórb5_co, carisopro:::ol, oxifeniloutazo:1a, imlo~wt2oóina y 

sal:..cil:~;:üda), y en clipsuL-.s (con-~eniendo ader.1ás de se.licila 

<.lida: C<~-feina, ten2.cetina, ácido ascórbico, maleato de clorf~ 

nil'amina-, clorhidrato de l.enilprocJano.lamina y_ clor~i•::rato de 

amantadina), uor un m~todo es';Jectroiot~--·létrico, sin necesit.ad 

de oe.Jararla ele las denáo sustancias con las cuales se encuen 

tra mezclar_ca. 

___:1 ;:~étodo pro:1nesto, .se coro:})ara con un método colorimé-­

t:dco y }lOI' ti tulaci6n no acuosa. ;~e hace un análisis estadi_2 

tico para determinar la confü.bilLad y reprodu-cibilida1 del 
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3.- i::ono¡z;rafía éle la salicil~.r'licta. 

a) Eo::ibre químico y sinónü.1os 

d) Jom:Josición en porcLmto 

e) ?eso nolecular 

1) ::Jescripción 

g) Jolubilidad 

h) -~er.1pero.tura de fusi6n 

i) __;n:..u.yos de identidad 

j) Ensayos de pureza 

':) V::1.loración 

1) .Sxtracción 

m) -~bsorción 

n) ]rom::::tor;r:J.r ia 

fí) Usos 

o) Josin usual 

D E .... 
0 • 



p) J"!'armacoc~ in::tmia 

g) ,,:etabolismo 

r) Abaorción J' destino 

s) 8onjuc2.ción 

t) 'J:oxicolo,:::·ía 

u) ,i.cci6n 

v) Estudios 

w) Afinidad con los ;]Glicil:ltos 

x) ¡.,;étodos de obtención 

y) For::1as dositic:cd?.s 
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Generalidades. 

3.- ~onogra:ia de la s~licilamida. 

a) .- nombres químicos y sin6nimos. (14), (17), (18) 

Jalici1amida 

0-hidroxi benza;nida 

2-llidroxibenzamida 

.~nid-sal 

.Ugiamida 

.aGomon 

3enesal 

CiU.al 

Jolar.lide 

J,iquiprin 

:':ovecyl 

c.:ramid 

Ponithal 

:·:ural:·on 

3alamide 

Salicim 

Sa11de 

3alamid 

Samid 

Salirin 

.3airin 

:)alymid 

.)~üizen 

Salize11 

Urtooal 
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b) ~6rnula desarrollada. (1), (3), (17) 

OH 

e) P6rmu1a condensada. (17), (19) 

d) Comnosici6n en norcicnto. ( 10) 

e 61.31 ~6 

H 5.1~ '" '" 
o 23.33 'fo 

t,T 10.21 ,.& n 



e) .t'e:;o ;:toleculn.r. l 17), (l'J) 

137.13 

f) Descrinci6n. ( l), (17), < 19) · 

6 

La salicilamida es un polvo cristalino, de color blanco o 

ligeramente rosado, casi inodoro, de sabor li&eraQente amargo, 

deja una sensación de calor sobre la lencua. 

Debe contener no !'1enos de g;;;, !ó ni ma::; de lC2 >" de c 7E7?.;o2 

.calcuL\da sobre base seca. 

g) Solubilidad. (1), {13), (lB) 

:.>olubiliél~d en acua a ------------ 30°C -------- 0.2 ;,;, 

a ------------ 47°C -------- c.e % 
3olubilidad en ;.;lic·2.rol a -------- ?°C _______ ...; 2.0 > 

a --------

.:>olubilidad en prop).len::':ll•.;ol o1 --

60°G --------10.0 ~ 

?°C --------10.0 ~ 

Un gramo de salie i lG.mj.da se disuelve en 

500 ml de agua 

l:J ml de alcohol 
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lüO ml de cloroformo 

3~ :::;1 de éter 

20 ml de pro;ülenglicnl 

3s !!IUY soluble en soluciones alcalinas. 

h) 1emneratura de fusión. (l) 

i) 3nsayos dé ider¡ti-:::.ad. {l), (17) 

i .1) Di sol ver aproximc.damente lOO me de salic ilamida en ' 

J•ü de alcohol y a.fiadir al:-;unas r;otas de de cloruro férri-

co, debe desarrollar un color violeta. 

i.2) ~Jiso1ver anroxi:;:adamente 200 rae de saJ.icilamida en ~ 

ml de alcohol y diluir a 2ü ml con ar.ua y a!iadir lenta;aen-te y 

con a~~itación 3.:t. de bro'no, h:::wto. que persista. un color amarJ: 

llo. ".>e deja la mezcla en renoso a tem::wra.tura ar.J.bicnte, se ..:;_ 

:riltra el preci·úto.do, se lava con o.;;ua y se recristaliza con· 

alcohol dilaido uno a lmo. '3e filtra y Be secan los cristales 
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Obto'1idos en un de:Jec~~d or ~1 vacío sobre nont6:cido de f<Ss:;:·oro. 

:)e!Jen fundir r. lél3°C - Hi~ 0 :.:!. 

J) :~nnayos eh~ nureza • (17) 

j .l) ;;ur.ledJ.d. :Jo mas de e.'::> ~0 , deter::Jinada por /9,rl 

j.2) Fo :aas de ü.U) ·" ¡IJ • 

j .3) -~cido hbre. •iisolver 1 g en 19 :'11 de :l.~·:ua l:irviendo 

y se í'iltre., o.~:adir a lü ;ü del 1·iltr2.do 2 gotas de :-:.I .V. do 

azul <1e broraotinol, y u.l'::> r-11 de solución 0.1 ::: rle -~a,:E. Debe 

j .4) C:onpueatos de fierro, 1'<-mol ·y co;~¡~mestos coloridos. 

:;e disuelven aproxim::->.d't;·¡ente 0.'::> r· C:.e 83-licila'llith en '::> r:!l de 

una solución concentraú2. de ~;aoH y ') 11 rle ::~eua. :t:,a, sohwi6n 

debe ser cL:.ra, incolora o cnsi i!1Colora e inodo-ra. 

K) Valoraci6n • (1), (2), (3) 

l~.l) se DeiJan Gproxi;n.danente y con ex :ctitud, '::>üC de 
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·::c"licila.uida y se colocan en tm raatr:tz de lCO ml, se añaden 30 

rol de dimotilformamida recien neutralizad=J. y unas ¡;;otas de S. 

I. V. de azul de timol. Bl matraz se coloca sobre tm a~i tador 

maenético, se tapa con un tapón adecuado que contenga tma sola 

r.o.L'I01'2.ción para introducir la pun:;a de la bureta. :3e titula 

con una solución G.l ii de metóxido de sodio recién vn.lorad.O, 

h:w·Ga obtener en el punto í'inal una coloración azul, de la mi_2 

rna. intenaidud que la obtenid:::. en la valo1:s.ción del ITetÓxido de_ 

soc~io. ( 1) 

Cada ml de solución 0.1 il de netóxido de sodio es equiva­

lente a 131.71 :n.g dé salicilfl.l!lida. 

k.2) Se pesan a9roximadamente 3?0 mg de salicilamida, se 

colocan en un ~mtraz volumétrico de lOO ral, se disuelven con 

10 ml de 3.,,. de HaOH, se l-leva a volUiJen con a:;ua y se mezcla. 

De cata so1üción se mielen 20 ml, se ctepositan en un matraz de 

2?0 ml, se a;Iaden 3G ml de solución O.lE de brom2.to de ·;¡otasio, 

1 ¡;; de bromuro de -.,otaaio y l? ml de :::.a. de ácido suL ó.rico. 

Se tapa el matraz y se deja reposar en la obscuridad 20 min., 

se a:iaden ? nl de clorot·ormo, lC ml de solución al lO ;:; de yo­

duro ue potasio y se valora con solución 0.1 r de tiosulrc.to 

de sodio, utilizando almidón como indic.1.dor. (2) 

k.::;;) La. salicilanida se puede valorar como el ácido 

acetilsa1icilico, por métodos es'_1ectrototo!:létricos. (3) 
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1) .;<;xtracci6n. (3) 

La salicilamida~ se extrae con éter de la orina acidií",! 

cada, pero no puede ser extraída del éter en solución acuosa 

de bicarbonato de sodio, sin embargo, es extraída con una s_2 

lución al 3 7, de r,¡-aoH, de la cual puede ser extraída con é--

ter hasta que la :rase acuosa se acidifique. 

m) J,bsorci6n. (3) 

La salicilamida absorbe al ultravioleta en : 

m.l) Etanol. Presenta 2 máximos de absorci6n: 

23? nm 1,.1 
~1 ~m= ?<~.6 

1 ~~ = 295 302 nm Ei cm -

m.2) :<:n so~uci6n 0.1 N de NaOH. La salicilamida pr•)Senta 

2 má~~imos: 

242 nm 



328 nm ( .,l ·" - 432 ) .c.l cm 

n,) CroNato{':raiÍa. (3) 

n.l) Cromatot-raf:La en papel. 

Pauel : :hatman ff l 

ll 

¡,'iuestra :;e disuelve el extracto en una -peque?ia cantidad 

de acetona. 

-Solvente Solución de amoniaco concentrado, n-butanol, 

acua (33:100:66). 

;~q_uilibrio 'Ninguno • 

.Desarrollo Descendente, hasta r1ue el disolvente avance 
~ 

1? cm. 

Localización Se examina con luz- ultravioleta, a 2?4 nm, 

se localiza una tluoro;3cencia azul brillan 

te. 

R.f' 0.47 

-Crom8.tograt·fa en papel. Gtro sistama. 

rapel Whatman ;'! 1 6 /1 2, La hoja de 17 cm por 19 cm, 

se im~re&na por inm0rsión con una aolución al 

10 ;~ de tributirin en acetona :.· se soca al aire. 
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;,,uestra ~ ;,Jl de tma solución al l'J , en etanol o en 

clorotorr~o. 

;')el vente Bu1Ier de fosí'atos p!i 7.4 

~quilibrio ~1 vaso de precipitado que contiene el sol 

verite, se rn.ntiene en tma estura controla-

da con terEiostato, a una tem'Jeratura de --

''60-. l" . t o u por .J m1nu os. 

~)esarrollo : Igual al sistema anterior. 

Localización : I.~·sual al siste::1a ac;terior. 

Hf 0.87 

n.2) Cromatogratía de gas. 

Columna :. 10 1b Apiezon L de maya 80 - 100. Cllromosorb 

AY;IU.{OS. 

Temperatura de la columna : 21o0c 

Gas ac:c.>.rreador : Argón o nitrógeno • 

.Flujo del gas : 50 ml por minuto. 

Detector : Detector de ionización de flama de llidróeeno,. 

50 m1 por min. l''lujo de aire 300 m1 <,>or min. 

'fieano de retención : 1.04 

:í) ~· (17), (18) 
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• ;,n,).lg6sico 

• ;,ntipirético 

.n t irreumá t ico 

Zn combinación con otros principios activos. 

rtecientecente, se utiliza como sustituto de la aspirina 

(1~) y de los salicilatos, sobre todo cuando ha;¡r hiperseo':si-

biliú·ad a estos. 

o) ::Josis usnal. ( ll), ( rf), ( lél) 

Como anal;':ésico o antipirético. La dosis oral es de 200 

mg a l €; tres veces al día. 

Como antirreumático. La dosis es de 1 a 2 g, cada 4 llo­

ras, .durante 3 a 6 dfas. 

De '?referencia debe tomarse des~;més de las cmaidas y 

con l:f.quidos· para evi tá.r irritaciones gástrica,s. ?or lo tanto, 

la uosis es li:ütada ~Jor la intolerancia gastrica. 

La dosis diaria oral ~1ara nifíos es ce 6' mg/Kg de peso 

subdividida en 6 poro iones. 

p) .f'armacodinamia. (6) 

La salicila:nida ttcne un e:recto licera;¡wnt2 mas rápido 
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Y profundo que la aspirina. 

Tiene la misma eí"ectividJ.d antirreumática que el salic_i 

lato de sodio y un efecto analr.;ésico bueno, teniendo la vent_§; 

ja de que las reacciones secundarias son mínir1as. 

q) ll!etabol1smo • (lO), (18) 

Su metabolismo difiere de otros derivados del ácJ.do sa­

licílico y no es hidrolizado a ácido salicÍlico. 

Su excreción es mas rá¿J.da y es posible que a esto deba 

subaja toxicidad, pero es di!'icil alcanzar altos niveles 

hemáticos. 

La salicilamida es metabolizada en el hOlr¡bre princi1Jal­

mente por la tormaci6n de glucuronido y sulfato con;iu,gaclo. 

Se han encontrado metabolitos libres en la orina, un 

glucuronido conjugado de salicilamicla, un sulfato conjugado 

de salicilamida y un e;lucuronido conjur:ado de centisanida. 

Los niveles !"!las altos se alcanzan antre l/2 y 1 hora, 

des::mes de la administraci6n oral. 

r) .\.bsorción y :.'.estino • (18) 



____________________ ....;;1:.::;?;...___ 

La s2.licila:~iüo. se aüsor;_,e i'6,cil 'lGn·te en el tracto e;as­

t~oin·~eatinal y ::;e di.stri.mye en todos lorJ -teji-dos cL:l cuer­

po, ·-::ero no se une en tor:r.a :-l.?_JJ... ... ocir:..ble- "' ·1:·1.s :!')ro·Gelnas nel 

pl~; .. ;_rma. :·jo eli:nin-: .. ·en ;_:;r::.r.n~:.es c·:!.ntJ.d~l.t~cs ~-ar la or~na, ··}rin­

ci·,J'J.l'lHmte COl!lO sus conju,:::::.L~os glucuron:i.clo y su!.í·ato. 

·,s J:l00i.ole, que su baja toxicL 2.d se Lceba 8. r;_ue r,e abaor­

:)_e y C.ü:tribuye IéwiLlente • .Je conju:~a y excreta r:'!.pidcc!nen·te • 

. :'or lo tanto, os d:Lí.icil alGanzar altos niveles he;aáticos 

y su acción ea rá:'Jida y .le cort;!, O.ur~wion. (13) 

J,a s:>,licila''lid:'t ne conjuga en la :nucosa intnz·tinal eles­

pues úe 1::; .. :!.:..:.r:lini!:rl;rc.ci6n orn.l en su rorr:t?. &ctiva • 

. ;e <lan dosis su:ticiente:;~ente c:randos tl.:·: a l.? g), para 

saturr>.r el lilecánis:.:o de con.:u::;ación, se eleva el nivel sall.'c\'U.f 

neo y ol Deli,:;l'O p;)tencial de toxicidad se incrementa sic;ni!l 

c2.ti V:J.:n0!1te. :1i bien, 1. -. s:•licilc.;nj_da. tiene eí ectos despreciE: 

bJ.e.s cnntr::.les en al:·u:ao:::; ótl1L:~aler;, no hay evidencias de :.:;ue 

actúe en :c'or"!a simJ.l'J.r en lnm::mos. 
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t) Toxicología • (13), (14), (17) 

La dosis letal media (DL~0 ) , en ratas es de ?.9 mg/20 g. 

J,a dosis letal única en rD.tas es aproxinada1:1ente la mis­

ma que con as!Jirina (2 g/Kg), pero la toxicidad cr6nica de la 

salicilamida es menor. 

15n cm1ejos, la aplJ.caci6n intramuscular de una soluci6n 

al 20 % de salicila~ida no presenta cambios macroscópicos ni 

histol6gicos de los tejidos. No apárecen irritac:Lo:íles locales 

en ningun caso. 

Los.s:!ntomas t6xicos :principales que se observaron des-­

pues de la aplicaci6n de dosis <=>;randes de salicilanida son : 

vértigo, somnolencia, nauseas, acedía y dolórea epigastricos. 

Efectos de !nareos, somnolencia e irritaciones gastroin­

testinales, se ~resentan aproximadamente en el 10 % de pacie~ 

tes (13). La incidencia de·efoctos adversos, :oarece ser mas 

bajo con salicilamida que con aspirina. (11) 

Los r>acientes alérg:Lcos. a la aspirina, aparentemente no 

son sensibles a la salicilanüda. (13) 

La toxicidad [;erieral de la salicilamida en el hombre, os 

relativamente baja y en al··:unos casos, se han tolerado hasta 

20 g al día. 
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u) ·ccci6n •. (1), (lO) 

r,a acción antipirética es rá~?ida y eficaz en pacientes 

febriles. :>e aumenta la disi11aci6n ele calor del cuer-po atra.­

vés de una moviliz<wión de agua y, por lo consi~uiente, una 

dilución de la sanr;re, esto exci·ta la 1.1Udoracl6n provocando 

una dilatación cutánea.. :~sto no ocurre cuando la tem-::>eratura 

del paciente es normal. 

r,a req;ulación i1or;-1al de la temperatura del or~anismo 

necesita un equiliorio delicado entre le:, producción y la pér­

dida de calor. 0e oons1dera que tanto la acción analgésica c_2 

mo la antipirética se locali3an en la región hi1lotal::biica de:I. 

cerebro. ;:;da región desen~efia lm papel importante e indür;>e!! 

sable en la re,:;ulaciÓn de los mecaniS~lOS periiericos de la 

proúucción y la pérdida del calor corporal. 

v) l-:studios. (11), (13), (14) (16) 

Uuchas sustancias afines y no afines a salicilatos y sus 

metaboli tos, se han sintotiz,-,do y probado, pero >Jocas se han 

enm:,yado en clinic<:t. I,a :::alicilamida ha mostrado nuf:i.ciente 

utilid,Ol.d para reci1cir la aceptación o:ricial. (14) 



18 

La eí"icacia de la salicilamida esta en discución, sus 

~1ropieda.des analgésica-s, anti;1iréticas y antirreu;Jática.s, no 

han sido bien esclarecid·;s. (11), (13) 

3xperiencias con el fármaco a ic;ualdad de dosis, indican 

que es menos e1'ec:tiva que la aziJirina y el acetor:linoí'en, como 

ana.leésico y antipirático. (16) 

w) Afin1_d:¡d con los salicilatos. (ll), (13), (lL~) 

La salicila:nida es la ar.üda del ácido saliCÍlico. (l) 

:t!i1 Un sentido estricto, la salicilamida no e o un S8.lic_! 

lato, ;;¡ero se incluye como sust9.ncia aí'in. (ll), (13) 

Los salicilatos_ producen sus efectos típicos !)Or su COQ 

tenido de ác~do salicílico, las sustituciones que se hagan 

en el -:ru:po carboxilo ó en el hidroxilo, sirven -para Godií-i­

car su :9otenci:1 y toxicidad, la posición "orto" del OH es una 

Cd.racterist-ica im-~orta:-rte ~}ara LJ. 2.cci6n del Si'-licilato. (14) 

.'l. continuación, se ilustran la:> tóraular.; eGtruct'..tr<~1es 

de los s::.lici:atos ~~ de 1.:: .. salicilamicla. 



COGH 

OH 

:w. salicílico 

COOH 

1 

occca3 

Ac. acetilsalicílico 
o aspirina 
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COOl:la 

OH 

l 

Salicilato de sodio 

· COOCH3 

eH 

Salicilato de metilo 
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COOH 

OH 

l 

Radical salicilo Ac. benzoico 

OH 

S a 1 i e i 1 a m i d a 
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x) Obtención de la salicilamida • (lO), (13) 

x.l) Por reacci6n entre el cloruro de salicililo y el 

amonif'..co. (lO) 

COCl 

OH 

+ 

x.2) Por amoni6liois del salicilato de metilo, a :¡resi6n 

y en presencia de sultato de amonio. (lO), (13) 

OH 
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y ) .!.'orm2-s dosi1 ic:J.dn.s • ( ll) , { 13), ( 18) 

1as tormas tarm;:wó:lticas ;·:as coruunea en !IUe :Je encuentra 

esta sustancia son : 

• '~al>letas 

. 0á:>sulas 

• Grar;eas 

JJa dosis usual, en estP,s formas í'a.r!;lD.céuticas es de 

2CC: y 300 m¡:r • 

• :-:íuspención oral • :Z'ÓrEmla no esl)ecÍ:fic2.. pH entre 

'J y '{ • ::.losis usual 6'J w.¡, en 1 ml. 



C A P I T U L O 4 
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a) Resumen. 

b) .b,ormulaciones que se analizan. 

e) T~cnica del método espectro!otométrico. 

d) 'récnica del método comparativo. 

e) Determinación espectrototométrica de siüicilami-

da en 1orma pura. 

!) Parte experimental del grupo I. 

g) Parte experimental del grupo II. 

h) ?arte experimental del grupo III. 
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Parte exuerimental. 

a) <tesumen. 

Se analizaron 7 tormulaciones, tabletas (A, B, e, D) y 

cá~1sulas (:S, Ji', G), reunidas en :5 grupos: l., 11, 111 • (Pag. 

26' 27). 

La salicilamiua se valoró por un método espectrototom6-

. trico. En el grupo 1 y 11, se utilizó como disolvente· cloro­

rormo, la absorbancia se uetermi116 a :no nm y a una concentx·a 

ci6n de 16 racg/:ü • .::n el gi"upb 111, se u-Giliz6 como disolven­

te· solución C .1 !.-; de lial•S, la 9.bsorbancia se cleterrninó a 330 

nm y a una concentración de 8 l'!Cg/:!11. 

i~n los 3 e;runos, ln. sa.licil:l:Jicta se valoró por un método 

colorinétrico, ;.ttilizando el reactivo de Trinüer (paG. '50), 

y :~or un método volumétrico, utilizando solucj_ón O.L·I de me­

tóxido d. e sodio. (Pag. 32) 

Con los resv.].tados ohtenic~os, se- hace una evaluación es­

t2.distica para determinar el mÓ".;odo :::as adecn.iJ.dO •. 
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l::xperimentalmente, se determinó la concentración en la 

cual la salicilanida en forma pura presenta un.valor de ab­

sorbancia entre 0.3 y 0.7 , a la longitud de onda pro9uesta 

(pag. 10 ; bibl. (4)), utilizando 3 disolventes: etanol, so­

lución 0.1 H de l'laOH y clo:co!ormo. JU espectro de absorción 

se corrió en el intervalo del ultravioleta, de 210 a 360 nm. 

(Grát. ¡¡ 1, 2 y 3) 

Las tabletas del r;rupo l y 11 contienen: Prednisolona, 

íenilbutazona, ácido ascórbico, carisoprodol, oxitenilbuta­

zona, indometacina 3r _salicilamida. 

Para anticiparse a las posibles interferencias procede_!! 

tes de las interacciones entre comr>ol'ientes, se hizo una de-­

terminación espectrototoraétrica de cada una de las sustancias 

que se enquentran en la tormulación. 1':1 espectro de absorción 

se coz:rió de 260 a 360 nm, se utilizó como disolvente cloro­

tormo. Se encontró c:ue : al¡:;unas sustancias son insolubles en 

el disolvente utilizado y al tiltrarse se eliminan; otras, no 

absorben a la lon{;i tud de onda donde la salic~lamida presenta 

el máx1mo de absorbancia. :!n otro co.so, la 1eniloutazona e 

iñdomatacina, ·presentan un;;-. absorbancia mini:rra, y esta ínter 

t·erencia. puede ser reducida o anulo.da, con la utilización de 

tm estandar reconstituido, o con un r·actor de corrección. 
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:n crupo lll, ade···ms de s;üicilamida contiene: ca:t'eina, 

fenacetim1,, ácido asc6rbico, maleato de clori'enirarüna, clo_r 

hidrato de :renilpropanolamina y clorhidrato de B.mantad-ina. 

-~n este cru;)o, se hizó ta1:1bién una determinación espec­

trofotonétrica de cada una de las sustancias que se encuen­

tran en la :rornulación, en este caso, se utilizó solución 

0.1 l': de Naüii. ~.)e corrió el espectro de absorción de 220 a 

360 nm. 

::;e determinó <1ue, estos cor:1ponentes no interfierim en 

la valoración de la salicilarüda • .'idemas, la absorbancia de 

la salicilamida es lo suficientelilente alta, y estas sustan- . 

ciaH, no absorven a esa lon¡:;itud de onda. 



-----------------------------------------~Q_. ___ 
b) Formulaciones. (2C) 

Se analizaron 7 rormtlaciones. '.í.'abletas (A, B, C, D) 'j' 

cápsulas (:J, 2', G), rcun::.das en 3 grupos. 

Grupo I 

Salicilamida 

l-'rednisolona 

Fenilbutazona 

,i,c. asc6rbico 

Carisoprodol ••••••• 

~xcip. c.b.p • •••••. -

Grupo II 

:3alic ilamida 

Carisoprodol 

····i·· 
....... 

'l'abl. A 

300.00 mg 

0.7') 11 

~0.00 11 

200.00 11 

1 tabl. 

Tabl. e 
2~0.00 me 
200.00 11 

Ac. asc6rbico •••••• 200.00 " 

Oxi!enilbutazona ••• lOO .00 11 

lndome'Gacina ••••••• 

Excip. c.b.p. 1 'eabl. 

....... 

....... 

. ..... . 

Tabl. B 

300.00 mg. 

0.7':J " 

~o.oo " 
200.00 11 

1?0.00 11 

1 tabl. 

Tabl. D 
300.00 mg 

l?O.CO 11 

2üO.OO " 

20.00 11 

1 tabl. 



Grupo III 

Cap. }!: 

Salicilamida ••••• 190.00 mg 

Cafeina •••••••••• 30.00 " 

Fenacetina ••••••• 130.00" 

Ac. ascórbico ~O .00 11 

Maleato de 

Clor!eniramina 

Clorhidrato de 

4.00 11 

~·enilpropanClllamina ___ _ 

Clorhidrato de 

Am~ntadina ••••••• 

Excip. c.b.p ••••• 1 cap. 

Cap. _i!\ 

2)0.00 m~~ 

)0.00 11 

160.00 11 

~o.oo 11 

2.00 11 

2?.00 11 

1 cap. 

... 
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Cap. G 

180.00 mg 

120.00 11 

3.00 11 

1~.00 11 

~ü.OO 11 

1 cap. 



e) l.'éciliC_.?. del mé-:;odo es;pcctro±·oto.né~~rico. 

c.l) Jetar':1in:~cj.Ón e.:>1uc·:;r,·rotor1•hrica de ~1:ll".l.cj.l8A:i.da 

atilizrmJ.o co;no disolvsn·¡;e clororor~"lo. 

Se pesan 20 tableJcas, r;c obti.ene Gl 'Jeso '"lromeclio ;;JOr 

tableta, se trttur2.n las 2(.' ta1>let::1.s y se ~:ezclan bien. 

Ge pesa una cantLdad equivalente a t. ;W ng de s:llicil:.;,:::ida 

el ~Jolvo de las ta.blet2.s, se coloca en i.lll me.t:raz atorado ele 

lOG nl, se '"'t;re:-;a a:oroxinadu.!'wnte 7'J ml t:c clorotor:no grado 

reaci:¡ivo y se n,:ita ·aur:,n~e 30 l!lin. ~:;nse<:;uida se ai·ora con el 

mismo solvente. ~e filtra a trav(;s de pay¡el ::;:iltro, ·.>ara 

elir:linar excj_;üentes y sust2.!.1Cias i!lsolu-o1es :;n cloroiormo, 

_se deseci1an los prif.wros 10 n1l. Se mide una alíc:wta de ;.~ Jll~ 

se col0ca en lm matr.:'!.Z a:t'oro.do d.e 50 ml, se íJ.Iora con cloro­

ror:-:~o Erado errpectro ;,r se cr.ezcla. 

ción :r.inal ;wa a:n·oxL~'l.ú:J :8nte la ·dsma que la del problemo. • 

. )o ~.:.eter-Jil1a la absórO_-l;nci;J. ele las ~.tos sol;.~ciones (:-..~t. 

y )roblema), a un;o;. lon· :~tuc'. c~o oncl:=t de jl(l nro. ·;e utiliza 

como blanco cloro:ror;.."'O crmlo e'31)8Ctro. ·;e calc.:ü~·. el ·:., de s:;.­

lic:i_:.G.-~td ..... c~on 1~~ si~~,_,j.::n1te 1ór:;:tlla. 
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, de salic ilarüG.a (l) 

Al Absorbuncia del oroblema 

A2 11 11' estandar 

pl Peso (en ··lg) del c:stanC:.ar 

') 

.t2 
lf 11 " proble:na 

F .D := ls.ctor de dilución 

P = Potencia del ro:Jstanuar 

0 .2) Jet<3rminación espectroíotOJaétrica de salicilamida 

utilizando solución 0.1 N de ;~aCI~. 

::>e pesan 20 cá"?salas, se obtiene el :oeso :)romedio :·10r 

oá.p::mla, se vacia el con~.enido de estas cá.:·,sulas en un morte-

ro, se trituran y se mezclan bien. 

Se pesa una cantidad equivalente a ± 4C me de salicila-

mida, se coloca en un matr3.z aí·orado de lOO ml, se a.c;re,;:a a-

proximadarwnte S:> ml de sol ación O .l ~-i de l!::1.CH, se a.;o;i ta du-

r3.nte 30 min •. ":nsecnida se afora con el mismo solvente. 3e 

íiltra atraves de pa·9c:l í"iltro, para elii:1ü1ar sustancias in-

solubles, se desechan los ]ri:!wros lC ml • 3e mick una ali--

cuota de 2 atl, se coloca en un mat:::a.:;; ::1.torado de lCC ::~1, se 
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.Sor,~. con sohlCión C: .l J:; de :;aoií. 

')e :pre:1ara ~m cst::mdc.r de ,"J".licilamida, cuya concentra­

ción :t"inal sea 2-':lro:z:i!n."ldame;Jte la ;nh<ma <:.tuc la dol ~Jrobleoa. 

1-3 •leter:nin<-)~ la ::dJaor.::,,[;,~-·ici~~ de l:to dos ooluciones (st. 

y nro!)le-~a), a una lon<itud de onda de 330 nm, utilizando 

como ';¡ln.nco zoLtción C.l N de i·iaOH. 

~1 ;:, de sa.liella•!iida so ,\eteraim!. con (1) 

d) t6cuica del ~6todo corn~arativo. 

d.l) M6todo color.;.;>Hhrico, con el raaétivo d.e Trinder. 

;:-re,aración del reactivo de ·J.'rinder. Se pesan 4 ¡; de 

C l0:;.':.1rO l'lercÚ.rico, se ap,re.:;an a:_-¡roxj_•nadamente c'J nl de a(;Ua 

caliente, hasta di:::olución, se Jeja en:triar, ense(;uicla se 

adlCionan 12 ul de :?.c.i.do clorlüdrico 1 ?I, ~nas 4 e de nitrato 

íérri.co. üna. vez r1ue est2. todo disuelto, se dil,!ye con a::;ua 

a lUO ml. 

Se pesan 2c tabletas, Ge obtj.ene el ~1eso promedio, se 

trituran las 20 t~tbletac y ;;e P.Jezclan b:i.en. 

>e -pesa una cantidaü e!]_ai valen te a 1?0 .a,:'· de sal..icila­

;;:ida, se coloco. en un cratraz a:rorado de ll:C ml, se agrega 

et:>..nol gr;_:¡_do re·"ctivo, J.:proxi!':?.d.<>.:Jente 70 ml y se agita du­

rante 1 !wra •. .-;nso;,·aid:·. se atora con el mismo solvente. 
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3e :t'iltra y se desechan los 'rimeros lO ml 1 se Coloca 

en un matraz at·orado de ~O ml, se a! ora con ae:ua y se agita 

-para llomor;3n1zar la !!lezcla. (;fluestra) 

3e pesan exe.cta;nente :t. 7~ me de st. de salicil:::>.mida, se 

colocan en un matre.z atorado de SO r.il, se agrega etanol .sra­

do re<1.ctivo y se agita durante 1 ~J.Ora, se aiora con el ::lis-­

L1o solvente. ;-;e <ide un;"· alícUota de 10 ml, se coloca en tm 

1:1a.t:caz de 'JO ral y se a!·ora con a~-ua. (_~st::md::u·) 

Con pipeta volu::J.étz·ica, se miden exa.cta·rrente 2 :rrl de 

etanol grado reactivo y ';e .a!'ora a lO r:ll con agua. ('3l2.nco) 

Je la muestra, ostand::J.r y blanco, :o>e miden oxactmrrente 

::> :!:1 de caci[~ una de las soluciones, se de)ositan en matraces 

aiorado:J do ';10 ml, se agrcg~>. 'J nl Cie reactivo de l'rin<1er (_;:laG• 

30), se a1or01 con agua, oe o.ci ca ::· se lee la n.asorbanci~O'. a 

53C nm. ,:;e calcúla el .. , de salicilawida con (l). 

d •. ') Ioiétodo no ctcuoso, con solución 0.1 ~¡ de :.:etóxido 
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:.)e pesan 20 tabletas (Ó cápsulas), se obtiene el peso 

Tlromedio, se trituran las 2C tabletas {Ó el contenido de las 

cápsulas), se mezclan ;~my bien. 

3e pesa una cancddad equivalente a :t 300 me ue salicila-

mida. 3e e~:-.;rae .Jl salicilamida utilizando disolventes. 

La r>me.:;tra se coloca en un matraz er:Ler:10yer de 125 ml, 

equipado con un agi·~ador ;;mgnético y con un tapón adecuado 

con una perforación para introducir la punta a·e la bureta. Se 

a~regan 30 ml de dimetillormamida recien neutralizc.da, conte-

niendo unan cotas de solución indicaf.iora de azul de timol. Se 

titula con solución 0.1 .í·i de netóxido de sodio, recien es·tan­

dariz?.do, hasta obtener en el punto íinal la misma coloración 

azul obtenida en la estandarización de la solución de metóxi-

do de sodio. 

Cada 1!11 de solución O .1 l'! de metóxido de sodio es equi­

valente a 13.171 mg. de salicila~ida. 

muJ.a. 

3e det~1·mina el ~~ de salicilamida, con la sieuiente :tár-

V X N X 13.171 x lOO 
p¡,; 

~ de salicilamida 

V = volumen (ml) gastado de lr.t solución de met6xido de 

sodio. 

(2) 
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.. = norm~lidad de lo. solución ele ;aetÓxiü.o de cociio 

~--;. = peDO {en ·~lG) de ln :nnostra 

16cnica Jo extracción • 

J,a. nalicilfll'l:tda se extrae con soluci6n úe ~;aOII, L10 la 

cual quede ser extro.ida e on e ter, cun.ndo la tase acuoso. se 

D.cidiíica. 

je per..n •3l e<FliV::tlente a 3ü0 rv; de salicilamida, se 

colocD. en un eíabudo do se·e>aració;1 de 1?0 ;'11, se o.p,reea 30 ml 

de :::..:ua, se extrae cuatro veces con 2? r!ll de eter. 

·:>e obtienen 2 i"e>.ses: 1m:>. 2..cuos3., en ·úonde se tienen las 

sustancio.s solnbles: ácido ascorbico, tenili:l'rGn:1ona., clorfeni 

ra:ün2. y los clor!lit.lratos • 

.,.;n la tase eterea se tiene: r..;alicilamida, carisoprodol, 

fenace~:tnn y caieina. 

;;e l'J. :(ase etorua, se extrae la. so.lic ilamida con soluc i6n 

0.1 ;; de i·!aOH, cuatro veces con 2? Ell caúa vez. La fase s.cuo-. 

sa r¡ue se obtiene, se acidi:L"ic.:t con lU12.S GOtas de ácido clor­

lu<lr:i!co al 10 ;:.,. Y de ecto. fase, se extrae la salicilamidG. 

con eter, utilizando 2? ml ~)ara cada extracci6n. ~-or último, 

se evaryora el cter y se obtiene la ualicilamida • 

• 
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e) laterminación eapectrofot6m~trica de salicilamida en 

form<". pura. 

41 espectro de absorción de la salicilamida en í'orma 

pura., se obtuvo en el intervalo del ul·~ra.viole'Ga, de 210 a 

36C nm, se utilizuron tres disolventes: etanol, solución 

l•.l N de ffoDE y cloroÍ·or'llo, se t>robaron tre<~ concentraciones 

direrentes •ara cada di<Jolvente, con el objeto de deterr:linar 

la concentr'Ol.cion a 1.1. cual, 1:>. salicil•mida presenta un valor 

ele almorbancia entre C.3 y o.7 , a la lon{~itud de onda tlonde 

la s,:.tJ.icilamida presenta l::t máxima absorción. 

ne la li teratur;:> .. , :w obtienen los s~guientes d·."tos. 

Al ultravioleta, la salicila.r'lida en etanol preaenta dos 

·u~xi•·'.OS de absorción: 

235 nm (''l /~ = 543) ""1 ·,j 

302 nm c·l /.J_ 295) .D 
1 /U 

Con solución 0.1 l·! de NaOH, ~1resent:1 dos maximos: 

242 nm (El ;.j- ?36) 
1 ~~ 

32él nm {J::;l ·' 432) = 1 :d 



Inntru:aen tos • 

• :~s"9ectro1 ot6metl·o • .f'erkin- ;ólmer 

• Balanza ana~ítica 

I;ie, terial • 

• Ccldan de cuarzo de l cm 

• :5spátula 

• i:latrace:J y pipeta:J volumétricas 

• ~mbudos de vidrio 

• ...?apel tiltro 

l1eactivos. 

• ~tanol zraGo reactivo 

• :~:ta:nol grado es~Ject:eo 

• Cloro:(ormo -:~:::·ado reactivo 

• Glorotorr:!O grado espectro 

• Joluci6n ('.1 :r; de NaOH 

J:!:standar de • 

• .3alicilamida 

e.l)_ '.fécnica. Utilizando como disolvente etanol. 
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ae p~saron exJctamente 2~ mG de salicilamida, se coloc6 

on un matraz volumé·~rico de lCO r.ll, se a¿sregó eJmnol ero.do 

reactivo, so a.r:;itó;lasta que r;e disolvió y se a:t"or6. (Sol\.) 

De la sol. A, se nidieron ex~ctamente 2 nl, se colocó 

en un matraz a:torado O.e ll:-C; ml, se tlisolvió con etanol grado 

erncctro y se a! oró. c_;ol. 3) 

De 13- sol. ,·,, se ;'Jiclioron exacta.;nente 2 ml y se llevó a 

?0 ml con etanol grado cs9cctro. (;)ol. C) 

Por 1.Htimo, de la sol. j_, se midieron 3 ml, se :nezclo y 

se atoró con etanol g_:r:ado espectro, a un volumen de .?O ml. 

(5ol. D) 

::;e obtuvi.eron conccntrac.Lones da· ?, lü y 1? ::~cg/rü. 

iJe lee en el e::rpectro:t·otó:'letro, utilizando cono oíanco clor_2 

tormo ;;rada espectro. 

_;;n_ la tig. } 1 rfe observ2. la curva de absorci.ón 

e.2) T~cnica. iftiliz::mdo como disolvente solución 0.1 N 

de .:aon. 

3e -~)esaron exe.ctamen te 20 mg de salici lamida, se coloc6 

en un matra::~ volumétrico de lOO Pll, se agregó solución 0.1 N 

de !'!aCR, se ac;itó hast2. 1ue se disolvió y se <üoró. (:)ol. A) 

;]e obtuvieron concentraciones de 6, lG y 12 mcr;/ml. 
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De 1::?. sol. ~-,, se midieron ex"!.ctamen-te 3 l!Ü ;.¡ se atoró 

:1. lvC :-:1 con solución e.l ~-i de ;:ami. {sol. :!3) 

.:>e ni<iioron ' !'ll de la sol. A, se colocó en un r:J.a·~rG.Z 

vo1u:nétrico de lOú ml, y con solución 0.1 H de ~.faüa se di­

:Jolvió y se c.toró. (sol G) 

J:'Or Último, se rádieron } Wl de la sol •. ~, se a1or6 a 

~e nl con sol:lC:Ló:.l C:.l !:i de Ea.U~. (sol. D) 

·;e lee en el er:-pectro:i."ot6:ae·!;ro, utilizando como "b'.;:mco 

rJol~1ción 0.1 ;; de ~·racH • 

• ~~1 lé~ I~r; •. ;·· 2 r,e obGerva 1?. ·-r:hic;:, de la curva de 

absorción. 

e.3) ~'écnica. ~Jtilizando couo disolvente cloro:t·oroo • 

. :.e pes~ron ex;;.cta::Hmte 30 IJD de [nliciL1;!!iG.a, se colocó 

en un .:;a-Graz a:t'or~tdo de lüü ml, se agrer:;ó. clororormo grado 

ree.ctivo, se 'nczcJ.ó !:2.st:'. que se. d:i.solvió y se .g_for6. (sol !~.) 

··;on la sol. .• , oc obtuvieron concentraciones de 12, 18, 

· 24 y )O :ncghll • 

. le le. sol. ;l, se midieron ex:-<otamente 2, 3, 4 y ' :~ll, 

d.¡-;·:1os:i. tandc, los en :1at:::·aces atoro.dos de 'O ml. ;,:n cHda uno, 

se :'.{T8i':Ó cloroformo í;ruéio e::;pectro i.1asta el aforo. 

c;e lee on el ei3¡Jectro!ot6!'l•Jtro, ,.t.Gilisando como blanco 

cloro1ormo (Tildo er; •ectro. 
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;::n la íig. /1 3 se ooserva la [;rá:t"icc~ üe la curva de ab-

sorci6n. 

Zn el caadro si{;uiente, se resu.·~en los resul to.clos que se 

obtuvieron. 

Disolvente Concentración Lon~;i tu<l de onda ;lbsorbancia 
mcp;/:ü nm 

-·--· -

24~ 0.248 
~ 

31~ i 0.13~ 
; 

24~ ; 0.~10 
Etanol 10 i 

' 
312 í 0.27? 1 

24; 
1 0.893 

1? 
! 312 0.52 

243 0.3 
6 

330 0.26 

Soluc:i6n 243 o.~ 
lO 

0.1 N 330 0.42 

de HaOH 243 0.605 
12 

1 330 0.?1 

12 310 0.39 
-~ 

18 310 C.'J7 
O loro- .._. _________ ·----·· --- . ---··--
:ro:o.·mo 2t~ 310 o. '(3':;. 

3C 31G 0.93 

1 1 

------··-~-

• 
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f) Parte e~~erinental del crupo 1 • 

. ,;n este grupo~ se utilizaron tabletas (A y TI), que con­

tiene~1: :;alicil::naida, carit301)roti.ol, .?.ciclo asc6rbico, 1_)redniso­

lona y :i:eniF;utazona. (I'6r:;~nléo pa_::r. 26) 

f.l) Jeter:ninación es~1ectro:<:oto::1étrica ele c~~da uno de los 

co11stj_tuyonteS de la 1orm;;_lc.ci6n . 

.L·ara detQr;ünar que las suste,ncias encontradas en lo. íor­

"ltÜ:i,cj.ón de reL~rencia, no :i.nter:tieren en la valoración· de la 

salicilamida, se !üzo una C.eterminación espectroíotométric-9. de 

c2.da uno ,.e los c.c:nnponen tes. 

Se consider6 la loncitud ·ele ondc:. en que la salicilamida 

pre::;enta el :·:áxi::!o de aoso?:ci6n -:/ su conc;:mtr=wión de ·trabajo. 

7 .• a concentración de las sustancias pro·uadas, es tan en re­

lacj_ón '-'' 1:", cantiüad en que se encuen · ran en la ta:oleta. 

·,;¡ .:¡spectro de 'l.bsorción de las sustancias :::encionad..::o, 

se obtiene de 260 a 360 nm. 

·_,:écnica. 

SD..liciJ.amida (16 :ncc/ral) 

.:;e penó exacta1:1ente 2C Jlf. de salicilamida, se colocó el 

polvo m1 :.m ;'mtraz a:torado de 100 ml, se ar;re{;6 cloroformo 
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Gra-do reactivo y se aforó, ensecuida, se ¡:Ji<lió con .·i:·eta vo-

lumétrica 2 ml y se llevó a un vol··.:¡en de ::>C :nl con cloroíor-

~o Grado es~ectro. 

·Jariso:rrodol. (;; ;,¡cc;/;;;1) 

.3e :~eso.ron exacta:ncnte 2C nc de carisoprodol, en e1n ma-

tr:·¡.z a1orado de lCO ml, se disolvió con cloro:cormo erado reac­

tivo y se a:.:or6. ':.ie mi,_!i6 cuid:1dosa11tmte 1 ml de est~ solución 

y se colocó en ~m ~~:,traz de 2~ ml y se a:roró con clorofor::;o 

.:;r3.<lO es!Jectro. 

:C'enilbutazona. (3 21C[;/~1l) 

traz .1.:tor;-:do de lCO ::1, se ~;tezcl6 con· clorofOI'<:!O t;rado re;tcti-

vo y se :::n~·r6. •e O[Jti solución, se 1.::ídi6 con pi')CtJ. volu:::é--

tr~.C<~. l ):ll y se ;uoró con 2? ml <le cloro: .. onw _":';::.•1.do es:Jactro. 

si taron en :m :1atr".z q.:rorado de lC:C ::11,_ m; ar:re.·.o, disolvió ;r 

se :noró con cloro:t0ri'!O ::--r3.'-~o r c.c&ivon .~A cata aoluc:'.ó1~, se 
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Lidi6 1 rll, se ;·:ezcJ.ó ·y se atoró o. ~C ml ccn el misr1o solven-

te. De eota ~·lltima solución, se miuió 1 ml y se e .. 1·or6_ 2. ?0 ml 

con cloro:..or;no erado es!:)ectro. 

"';n el cv.a:_,ro si:.:- i.::mtc, se resumen .las concentraciones 

que se u-cilizan y las lectTr'as ;;_ue ne ol.n;ienen a la lon,:'i tuü 

cte onda en. que la salj.cila~üda -pre:;enta el ;;,áxiao de ab:.;orción 

utilizando como disolven,;e c:!.oro:;.o::..~r:JO. 

'.>alicila::üda 

Cariso"9i'od01 

.;;'en ill.Ju -¡;á zona 

?rednisolona. 

Concentración 
mc{S/ml 

16 

3 

o.os 

:,bsorbancia 
3Í2 nm 

G.54 

liC 

ú.Ol 

NC 

Jstas úeterminaciones, dan una iciea de las interierencias 

que 1_mede ocasionar al.c;ún constituyente que se encuent:c:a en 

las tabletas. 
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Los lH'incipios activos que se encuentran en la rórmula 

de rer·erencia, a.si como los excipientes comunes ~ara tabletas 

(talco, almia6n, estear2.to de magnesio, etc.), no interrieren 

en la valoración espectrototoné-;;rica de la salicilamida • 

.:i.l{3"unas sustancias, son insolubles _en clororor:1o, c~mo 

es el co.so de los excipientes y el ácido -ascorbico, estos se 

eliminan -al r·il trarse de la solución,. 

Ctras sustancias, no absorben en el ultravioleta, como 

el cariso~rodol. 

Se encuentran sustancias que no absorben a la lon'";:i tud 'Cie 

onda en que la salicilami-da alcanza su máxima ab3orci6n, o bien 

la absorbancia a esa lonGitud de onda es mínima, como es el ca­

so de la :renilbutazona y la prednisolona. _ 

se· puede resumir diciendo que, 1:;. a"bsorbancia de la sali­

cilam:i,da, a la loi1_':i tud do onda de máxi::m absorción, en lo 

su:t icicntemente alta, y la absorbaacia de los otros co·::r•nestos 

es mínima y por lo tanto, no hay inter:torenci3. en 1a ve.loración. 
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f.2) Determinación espectrorotom,trica y colorim,trica 

de salicilamida en tabletas Il. y B • (F6rmulas pag. 26) 

Heactlvos • 

• Cloroformo grado reactivo 

• Clorotormo grado espectro 

• Etanol ;;rado reactivo 

• Heactivo de Trinder 

Bstandar de. 

• Sal¡icilamida 

. Tabletas. 

300 tabletas de A 

• 300 tabletas de B 

Con el método BS'1actroí'oto::~étrico propuesto (pag. 28), 

utilizO:tndo cloroformo como disolvente, ae realizaron 30 de­

terminaciones del grupo 1. 

Con el método colorbétrico doscrHo (pag. 3C), utiliz<L!! 

do re:>ctivo de ·rrinder, so realizarm1 3G deter.!Iir.aciones. 
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::::n la tabla siguiente, se presentan los resultados del 

porciento de salicilamida que se obtuvieron en las valoraci_2 

nes del grupo 1. 

!i;et. espectrol:otométrico f.!et. colorimétrico 

'.i:abl. A 'fábl. B 'fabl. A Tabl. n 

%salicilamida ¡r.salici lamida }6salici1amida ;.;,salic i lamida 

99.60 101.00 97.60 9'7 .60 

100.90 .100.00 98.~0 99~70 

99.03 101.00 ·97.60 98.00 

100.00 98.07 100.00 100.00 

102.00 102.00 99o10 99.12 

100.60 98.07 98.?0 101.20 

101.00 100.00 99.10 99.12 

100.70 100.0(,\ 101.?0 -roo.co 

100.00 100.00 97.60 98.70 

101.00 99.60 100.30 97.80 

100.00 99.60 99.10 100.60 

98.70 102.00 100.00 100.60 

100.00 100.00 98.?0 99.40 

101.80 100.00 r;e.:,o 100.60 

100.60 100.00 100.00 100.60 
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g) Parte experimental del ::;rupo 11. -

t.:n este grupo, se utilizaron tabletas (C yD), que con­

tien-en : salicilamida, carisoprodol, ácido asc6rbico, oxire­

nilbutazona e inC.oraetacina. (?6rm,Jlas pag. 26) 

g.l) Determinación eimectrofotor.J.étrica. de cada uno de los 

constituyentes de la í·oraulaci6n. 

Zl objetivo de este punto, "Jr:.:-.. se mencion6 anteriormente 

(pag. 39) 

t~cnicá. 

Üxii'enilbutazona.. (7 mcg/ml) 

Se pésaron exactamente 10 mg de oxifenilbutazona, se co­

locó en un matraz' aforado de lOO ml, se agregó cloroformo gr~ 

do reactivo, se agitó y se aforó. De esta solución, se midie­

ron exactamente 7 ml con una pi~eta volumétrica y se deposito 

en un matraz aí·orado de lOO ml y se llevó- a lOO ml con cloro­

formo gra<lo espectro .• 

Indometacina. (1.06 mcg/ml) 

3e ~}eSaron exactamente 10.6 mg de ·"indomete~cin~ .. , se colo,_ 

có en un matraz aí"orado de lOO ml, se disolvió con cloroformo 
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Grado reactivo y se aror6. De esta soluci6n, se midiÓ 

1 ml y se llev6 a un volmnen de lOO ml con cloroformo erado 

espectro. 

Carisoprodol. (13 mcg/ml) 

Se pesaron exactamente 20 mg de carisoprodol, se deposi­

taron en un matraz a:rorado de lOO ml, se disolvi6 con cloro­

formo grado reactivo y se aí'or6. De esta solución, sé midie­

ron exactamente 7 m1 y se coloc6 en un matraz de 100 ml, se 

a1'or6 con clorÓformo .~erado eopectro. 

Salicilamid~'.. ( 16 •acc/ml) 

Se pesaron exactamente 20 m¡:; de salicilamida, se depos1- ·. 

taron en un matraz de 100 ml, se agreg6 Ólorof'ormo grado re-­

activo, hasta el ai·oro. De eota solnc:i.6n, se midieron 2 ml y 

se ll.ov6 a un volumen de ?O ml con cloroformo grado espectro • 

. ~1 espectro de absorci6n de e:.:tas sustanciaa, se corrió 

en el ultravioleta, de 26C a 360 nm. 

~:tl el éua(\ro sicuiente, se resumen las concnntraciones 

qne se utilizaron y la.s lect'.lrao que se obtuvi.eron, a J.a lon­

gi tucl de onda en que 12. sa1icilami<la ~resenta el máxiL1o de ab­

sorción, utilizando clorotorno como disolvente. 
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Concentración Absorbancü:~ a 
mc¡;;/ml 312 nm 

,)n lic ilamida. 16 0.,4 

Carisoprodo1 13 NO 

Indometacina l.D6 0.013 

Oxi:i: enil bu tazona 7 0.01. 

g.2) Determinación espectro!oto:'létrica y colori!Jétrica 

de s;~.licilamida en tábletas C y D. (l?or::nulación pag. 26) 

Con el r.1étodo espectro1oto:1:étrico- pro¡mesto (pa.:;. 2l:l), 

u:ti1izando c1oroí'ormo como disolvente, se hicieron 30 valo-

raciones ;>ara el c;rupo 11. 

La absorbancia éle la indo;Je'Cacina y de la oxire:r.ilbuta-

zona, a la lon:~ituél ae onda en donde la salicilamida presenta 

el máximo de ab,sorci6n, es mínima (0.013 y 0.61 res ·ectivarne_!! 

te). li:f;tas sustancüis inter!ieren en la v:J.loración de- la sal_! 

cila::Jida, en el sentido de que aumentan la absorción, esta in.;. 

teríerencia, se reduce al minirno, con la utilización de un es-

tanda¡· reconstituido, 6 con un !actor de corrncción. 

1 



Con el raétodo e o lorimétrico (-gag~ :30), se realizaron 30 

valoraclones ele salicilamicla en t<J.b1etar; C y D. 

~1<1a.ctivos • 

• Gloro1ormo g:::c.do_ rc;~ctivo 

• Clororormo erado esJectro 

• IStanol ,grado reactivo 

• ~wactivo de 'rrinder 

• Oxi!enJ.limtazona 

:t:ndoraetac ina· 

. st. de s.?.licilamida 

·rabietas. 

300 ta~letaa de e 

• 300 tc:.bletas dn D 
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A continuaciór:, se prenente.n J.os resultados del :porcien-

to de salicilaL'1:Lda que se ootuvieron en las valoraclones del 

gruno 11. 

i;iet. espectro:ro·tométricó ¡,;et. calorimétrico 

Tabl. ,.. 
Tabl. D V i'ab1. e Tabl. D 

¡;..s3.lic il::>.mida >.>salio i lamida ;<>salio ilal'!lida '.\isalicilamida 

. 100.00 lCO.OO 102.~0 102.?0 

100.90 99.10 100.00 99.00 

99.00 101~90 100.00 98.~0 

99.00 98.00 99.1C 100.60 

100.00 100.90 100.60 98.eo 

100.30 99.10 99.10 99.10 

99.60 98.~0. 102.90 102.~0 

99.80 98.30 99.10 100.00 
1 

100.00 1Úl~40 100.60 101.80 

100.00 9Uo30 100.00 100.00 

100.70 . 99.60 100.90 101.20 

100.00 98.20 101.20 98.20 

101.~0 100.00 101.20 100.00 

100.00 101.70 101.80 lOC.9() 

101.?0 wo.oo 100.90 

1 

98.80 



h) l'arte experi!::.ent<::.l del grupo 111. 

Se an:üizaron cápsulas que contienen : salicilamida, 

ca:teina, fenacetina, ácido asc6rbico, maleato de clorí'eni­

ranina, clo:rhi·lrato üe tenilpro¿anole.nina. y clorhidrato de 

amm-ltadina. (.I!'ÓrmV:ü :Jar;. 27) 

)i;n este gru1)o, la valoración esgectroí'otométrica de 

salicila:nida utilizando cloroí"orno como disolvente, no se 

llevó a efecto, ·por la interterencia de all;unos principios 

activos (cateina, fenace·i;ina, maleato de qlo:i:-í·enira~cina), 

que se encuentran en las cápsulas. 

Utilize.ndo cloro!orJJO como disolvente, se hicieron al 

guhas determinaciones de salicilamida en cápsulas E, F, G, 

se observó un aumento en la. absorbancia y el máximo se obtuvo 

a un3. lonr;itud de onda menor. Esto es, por la interterericia 

de las sus·tancias mencionadas. 

lhl) Determinación espec·;;ro:fotométrica de cada uno de los 

com!)onentes de la :formulación. 

,~stas determinaciones, se llevaron a Cé.bo con solución 

0.1 N de NaOH, a una longitud de onda de 330 nm, donde la sa.­

liciln.mida presenta el máximo de absorción. 
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La concentraci6n de l.as sustancias probadas estan en re­

lación a la cantidad que se encuentran en las cápsulas. In 

espec-tro de absorci6n de dichas sustancias, se obtuvo de 280 

a 360 nm. 

Técnica • ::>alicilamida ( 16 mcg/ml) 

Se pesaron exactanente 20 mg de salioilamida, se de:pos_! 

taran en un matraz volumétrico de lOO mi, se agreg6 soluci6n 

0.1 N de Naoa, se afor6 con el mismo solvente y se agito. 

I)e esta soluc16n, se mic~ieron 2 ml y se llev6 a Ull Volumen de 

~O ml con solución 0.1 N de HaOH. 

Cafeina • (2.? mcg/ml) 

Se pesaron exa.cta>:!ente 12.~ mg de oafeina, el polvo se 

deposit6 en tm matraz aforado de lOO r.rl, se ac;reg6 solución 

0.1 H de NaGH, se agitó y se atoró a lOO l'!l con el mismo so.J. 

vente. De esta solución, se midió 1 ml, se colocó en un matraz 

volumetrico de ?O ml, -y se aroró con solución U.l :-; de naOH. 

1'enacetina • (11 ruct;/r'll) 

Se pesaron exacta11ente ll11g de fanacetina, se colocó en un 



h!atraz volumétrico de lOO nl, se agreg6 soluci6n 0.1 N de 

NaOH, se a~ritó y se E\:toró. De esta solución se midieron ~ ml, 

se colocó en un matr;:,z at·orado de ~o ml ;,r se agreg6 "soluéión 

0.1 H de NaüH, hasta el aforo. 

l1aleato de clorteniramina. {2.';;¡ mcg/ml) · 

Se pesaron exactamente 12.? m.g de aaleato de clorteniram_! 

na, se de-vositó en tm matraz atorado de 100 ml, se agreg6 so­

lución 0.1 r; de HaOH, se agitó y se aforó. De e·sta solución se 

· midió ex,1.ctamente l ml y· se llevó a un volumen de. ~O ml con. el 

!:Jismo solvente. 

Clorhidrato de r·enilpro;:Janolamina. (l. 7 mcg/ml) 

Se pesaron exactamente 17 mg de ienilpro:panolamina clor­

hidrato, se coloc6 en un matraz volumétrico de loo ml, se a-­

gregó solución 0.1 N de NaOH, se agiteS y se aforó con el mis­

mo solvente. De esta soluc1ón, se midi6 1 ml y se llev6 a un 

volumen de lOO ml con solución 0.1 N de NaOH. 

Clorhidrato de amantadina. (4- mcg/ml) 

:se pesaron exactamente 20 mg de amantadina clorhidrato, 
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1!;1 polvo se deposit6 en un matraz aíora.do de lOO ml, se agr~ 

g6 solución 0.1 N de i:-!aOII, se agit6 y se aí·or6. :)e esta so-­

lución se midió 1 ml y se llevó a un volumen do ?O ml con el 

mismo solvente. 

En el cuadro siguiente, se resumen las concentraciones 

que se utili2;aron y las lecturas que se obtuvi,3ron a 330 nm, 

utilizando solución 0.1 ~': de NaOH. 

Concentración ,:;, bsorbanc i!l a 
mcg/ml 330 nm 

8alic ila>rrida 16.0 0.68 

Careina 2.? NO 

:J!'enacetina. n.o NO 

idaleato de 
Clorí'eniramina ~.? l\10 

Cloritiura:to de 
J:'eni l)ropano !.<o'.'·üna 1.7 NO 

Clorhidrato de 
Aman ·i¡ad ina 4.0 IIO 
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JJOS prlncJ..·,üos activos encontrados en la 10r!11ulación de 

referencia, no ab_sorben a ·la lO!lf:itud d(7 onda en que J.a na-

licilamid[?. presenta el má::üno d·:i absorci6n. 

;..·or lo tanto, se pued·e valorar la salicilamida con el 

r2étodo ;Jropuosto {pag. 29), ya que la a·osorhnncia de la sali 

cilo.mide. a 33C ::1m, utilizando sol::ción 0.1 :;- de HaCII, es lo 

suí'ic.ient~~;nente alta y los COL)onent,Js, no absorben a esa lo!! 
\ 

citud de onda, por lo que no hay interJ.erencia e·: su valora-

ción. 

h.2) lJe·terninación ec.pectrototomé'l;rica y colorii'HHrica 
. * 

de salicilamL;:a en cápsulas E, ::·, G. Cíi'6rrnlas pag •. 27) 

Con el Ín6todo espectrototométrico :_:¡repuesto (pag.29), 

utiliz::.:.ndo como dinolvente solución 0.1 H de i{aOH, se i:.icie-

·ron 45 determinaciones en cápsulas !::, F, G. 

:Jon el m~todo calorimétrico (pag. 27), se reali,aron 

45 deternin:::~ciones, en las cápsulas aencionadas • 

. ~eactivos • 

• ~~anol grado reactivo 

•.. ,eactivo de .i.'rinder 

• ~;o lución u .l 1~ de NaOH 



1~standar de • 

• ;;;alicilamicla 

Cdpsulas. 

. 300 cápsulas de E 

. 300 cá:)sulaa de l 

. 300 cips1J.las de G 

11 continuación, ce 'Jrn.:¡entan ::.os resultados uel ;:¡orc:~e_!! 

to de r;<üicila:üda que se o::,·~uvieron en las valorr.!.ciorres uel 

·:--ru;-¡o 111. 



!;iet. espectro:t'otoLiétrico j;iet~ calorimétrico 

!Ja-p • 3 Cap. p Cap. G Cap.E Ca'p.'l' Cap.G 

;:. de salicilamide. . de saliciil.amida 

101.40 100.?0 100.2C 1Cl.J0 ·104.00 103.00 

100.20 100.20 100.10 106.20 98.~0 103.10 

100.00 100.50 101.90 106.00 102.00 104.00 

1C:O.OO 100.00 lOO .00 105.00 96.60 108.30 

100.20 gs .. cc 1üO.fJO 102.Tt 100.30 ],00 .oo 
98.60 100.00 101.40 103.80 100.30 106.2? 

100.80 lOO.oo 100.20 105.40 160.00. 107.30 

101.40 100.00 1 101.70 102.60 . 100.30 103.00 
1 

lúü.20 100.00 lDO.OO 104.60 98.~0 io6.2o 

],00.30 99.70 100.00 100.30 103.40 106.00 

99.12 100.00 99.40 99.40 102.10 105.00 

100.30 97.&0 99.·+0 98.50 101.?4 106.10 

99.12 100.50 100.00 98.50 104.~ 106.80 

100.30 100.00 101.70 100.0(' 103.40 100.00 

100.30 100.00 100.00 100.00 10G.l? 105.20 



')1 

V2.loraci6n de saliciúunida ~or un m6todo no c.mwso, 

utilizando solución u.l N de metó;:ido de sodio, con previa 

extracción Qe la sustRncia. 

Con el método descrito (P:J·G• 32), se realizaron valora­

ciones en los tres grupos ¡;wncionnúos. 

Se obtuvieron los sic;uientes rcsulta!los: 

la rendhüento en las valoracionos tue bajo, ya que las 

-.;¡érd:Ldas del co~.1:,onento buscado dur:2nte la separación rue ma 

yor que el error perclitido en el amtlisis • 

. :n método de valore.c ión en este caso, no es el adecur.do, 

se consume r1ucho tier:r::¡o, crJ de ''!'c.yor mani;nll::wión y de mas 

costo. 
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i-tesul tados. 

·._;;n im~1ortante e$.tablecer estadistica;:wnte cual 6 cuales 

núhoctos dü valr;raci6n que tenemos a nuestro alcanc-e son los 

.Jas. ;:.propiados para su uso. 

Pa.1.·a tal objeto, se hace un análisis de variancia, por 

medio de este· análisis~ com·_)robamos la signi1"icaci6n estadi.§ 

tica·de las di!erencias_:entre las medias de varias muectras. 

El método prót1orciona una indicación .en cuanto a si las 

: di!crenci:;;s observadas -entre las l!ledias de las muestras )?~-tede 

o no asignarse a las 11:\ctuaciones dei muestreo. 

I,a coraparación de las -Gsti•nciones de 2 variancias, se 

verir ica mediante lá prueba :!!'. :Hendo .!!' la razón entre la va­

riancia mayor y la :Jen:Jr. 

~l exáaen de una tabla de valores de i proporciona el 

valo:¡: de .!!' máximo que yuede· producirse por las i"luctuacioYles 

del ~mestreo, en un nivel de sir:;nií"icación ó probabilidad 

dada. 



59 

·:;i la raz6n J!' observada es m~yor que el valor tabulado, 

para el nivel de sL,:ni1icaci6n selacciona.do y c;rados de Ii-­

bertad, se puede decir ~ue las medias de los grupos difieren 

sicnificntivamente. 

'3e eligi6 este m!:todo para saber si los resultados obt~ 

nidos en lor3 Etétodos de valoración, son si~1niricativos, o 

son debidos al azar. 

Se utilizan los sir<;uientes parámetros. estadísticos¡ 

·n 

< (·.. -.)2 
l < Ai - X 

S- \i - ~ - -n 

n 



Variac~ón intermu.estra. 

Variación entre muestras • 

. Varianza. 

-v 
S:-­
x- DF ¡ 
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1.1) Gruno 1 • i;:étodo eEnectro:t'otométrico • 

99.60 
100.90 

99.03 
100.00 
102.00 
100.60 
101.00 
1CO .70 
101.00 
lt;e.oo 
wc.oo 

98o7G 
100.00 
101.80 
100.60 
101.00 
10Q.Ul' 
101.00 

98.;07 
102.00 

98.07 
wo.oo 
100.00 
100.00 

99.60 
99.60 

102 .oo 
wo.oo 
100.00 
100.00 

-0.6423 
0.61;>77 
1.2123 
0.2423 
L.7577 
0.3577 
0.7?77 
0.4577 
0.7?77 
0.2423 
0.2423 

-1.?423 
0.?423 
1.?577 
0.3?77 
0.7?77 
0.2423 
0.7?77 

·-2.1723 
1.7'J77 

-2.1723 
0.2423 
0.2423 
0.2423 
0.6423 
0.6423 
1.7'J77 
0.2423 
0.2423 
0.2423 

0.4125 
0.4325 
1.4696 
0.0587 
3.0895 
0.1279 
0.5741 
0.2094 

·0.5741 
0.0587 
0.0587 
2.3736 
0 .. 0537 

. 2.4264 
0.1279 
0.5741 
0.0587 

. 0.5741 
4.7188 
3.0Él9'J 
4.7188 
0.0587 
0.0587 
o.0587 · 
0.4121;> 
0.412') 
3.0895 
0.0587 
0.0587 
0 • .0587 

ki1 
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1.2) Grupo l. j¡;¡hodo co1orimé·!;rico . 
- - x)2 xi (Xi - X) (Xi 

• 
97.60 -1.698 ?..3832 
98.?0 0.798 0.6368 
97.60 -1.698 2.8832 

lCO.OO 0~702 0~4928 
99.10 -0.198 0.0392 
98.50 -0.798 0.6368 

. 99.10 -0.198 0.0392 
101.?0 2.202 4.8488 

97.60 -1.698 2.8832 
100.30 1.002 1.0040 

99.10 -0.198 0.0392 
1oo.oo 0.702 0.4928 

98.?0 -0.798 0.6368 
98.?ü -0.798 0.6368 

lOO.GO 0.702 0.4928 
'37.60 1.698 2.8832 
99.70 0.402 C.1616 
98 .o o -1.298 1.6848 

100.00 0.702 0.4928 
99.12 -0.178 0.0316 

101.20 1.902 3.6176 
99.12. -0.178 0.0316 

100.00. 0.702. 0.4928 
. 98.70 -0•?98 c.3?76 
97.80 1. -1.498 2.2440 

lC0.6G 1.302 1.69?2 
lü0.60 1.;J02 1 ... 69?2 

99.4ü 0 .1(;2 0.0104 
lOC ... 6C: 1.302 1.69?2 
1uü.6C 1.302 1.6972 

~ Xi = 2Sl78.!3t~ ~ {Xj_ ~)2 
- A = 37 .43~-4 
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Grupo 1 • 

1.2) l1iétodo coloriLlétrico 

xl:; 
3007.27 2976.24 

::: 100.2423 Y.l = = 99.298 
30 30 

" -j 30.058 . - 37.4344 
ul- - 1.00096 S2: = 1.11705 

30 . 30 

1.00096 1.11705 .. - 0.1827 f.i·2 = = 0.2039 ;.:..1·-
~ 30 

- f30 

. 1Jimites de con± ianza para 9~ /o 

Valor de t de student, •?ara 29 Er:il.dos de libertad. t = 2.045 

1.1) 
1G0.2423 t 2.(;4~ (0.1827) : 1CC.2423 :!:. 0.3736 

1.2) 99.29s + 2.04~ (o.2o39) = 99.29s + e.,n69 

Valor de t de ztudent, para 29 ;;rados de libert::l.d~ t =2.7~6 · 

1.1) 
1;.(:.2423 !: 2.7'.:>6 (\).1827) : 1C0.2423 :! 0.~05~ 

1.2) 
99.296 .,. 2.7?6 (0.2039) = 99.298 :t 0.'.;>619 
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:~m~lisis de Ve.rianza • 

- '3007 .27 T' 2973.84 
X: :; 99. 768? 

'30 + 30 

a) ~ntre ~ru;os b) Inter grupos 

30{99.768? - 100.2423) 2::6.734?9 30.053 

30(99.768? -
2 

99.290 ) = 6.64110 37.4344 

13.37?69 67.4924 

-~-·-· ·----~---- -r·--·--- ·-·-·----- -· 
Varianza 

r V 
V DF S:--

1 
. x DF 

Variaci6n 13.37?69 1 13.37?69 
err~re -:rupoB· 

Varia.ci6n 67.4924 ?8 1.1636 
inter grUIJOS 

.ii' -

7.08 ~ H u 9J~ n n u n " " " 11 



2.1) Gr1).no 11. i./to-.1o ·~;-;-;Jectro:t'otonétrioo • 

100.00 
1C0.90 

99.00' 
99.00 

lCC.GO 
1Uü.30 

99.60 
~9.80 

11)0 .e-o 
100.00 
100.70 
lOO.l.{: 
101.?0 
100.00 
101.?0 
100.00 

99.10 
101.:;0 
·9S.CC 

100.<)0 
99.10 
'-)8.?0 
98.30 

101.40 
9ú.30 
::9.60 
':)8.20 

100.00 
101.70 
100.90 

o.o6 
-O.Sl6 
-C.'34 
·-e. 9~­

o.o6 
0.36 

-0.34 
-C.14 
c.o6 
0.06 
0 .. 76 
o.o6 
1.~6 
0.06 
1~?6 
0.06· 

-0 •. 84 
1.~6 

-1.')4 
0.96 

-0.04 
-L,L~4 

-1.64 
1 • .11,6 

-1.64 
0.34 

-1.74 
o.o6 
l.o76 
0.96 

o.Oü36 
0.9216 
ü.8U36 
o •. ;836 
0.0036 
0.12'::16 
0.11?6 
0.0196 
0.0036 
0.0036 
0.')776 
0.0036 
2.4336 
0.0036 
2.4336 
0.0036 
c. 7056 
3.8416 
).'{6)6 
0.9216 
0.7056 
2.0736 
2.6U~.l6 
2.1316 
2.68~6 
O.ll'J6 
3.0276 
O.OC36 
3.0976 
o. 9216 
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2.2) Grupo 11. fll~todo co1orim~trico . 

xi (Xi - X) (Y· - -;)2 ·~- A 

102.?0 2.1067 4.4381 
100.00 -0.3933 0.1?46 
100.00 -0.3933 0.1?46 

99.10 -1.293:.5 1.6726 
100.60 0.2067 0.0427 

99.10 -lo293) 1.6726 
102.90 2.?067 6.283? 

99.10 -1.2067 1.6726 
100.60 0.2067 0.0427 
100.00 -0.3933 0.1?46 
1C0.90 0.?067 0.2?67 
101.20 0.8067 0.6?07 
101.20 0.8067 0.6507 
lOl.l:lO 1.4067 1.978"8 
100.90 0.?067 0.2?67 
102.?0 2.1067 .4.43$1 

99.00 -1.3933 1.9412 
98~?0 -1.8733 3.?84-S 

100.6Ó 0..2067 0.0427 
98.80 -1.?933 2.?386 
99.10. ~1.-2933 1.6726 

102.?0 2.1067 4.4381 
1o6.oo -0.3933 0.1?46 
101.80 1.4067 1.9788 
100.00 -0.3933 . 0.-1?46 
101~20 0.8067 0.6?07 

98.20 2.1933 . 4.810~ 
100.00 .;.0.39"33 o.l?46 
100.90 0.?067 0.2?67 

98.80 -1.?933 2.?386 

~ •r 
- 2 

Ai :: 30ll.Uü i(Xi - X) : 49.4371 



Grupo 11 • 

1 
l. 
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2 .1) E.étodo eapectrot·otoméJ,;rico 2.2) Eétodo cólorimétrico 

2998.20 3011.8 
---- ':. 9~i. 94 - 100.3933 

30 

3:J.ll2 49.4371 
sl-~ 

... 1 .. 0818 32 = = 1.2837 
30 30 

1.0818 1.2837 
j!;l :: :: 0.197? .!52 :: = 0.2324 

·.f30 ~ 30 . 

Limites d.e coní"ianza para 95 'fo 

Valor de t de student, :)ara 29 :-rados de libertad. t:: 2.045 

2 .1) 
99.94 t 2~04? (0.197?) = 99.94 z 0.4038 

2.2) 
100.3933 t 2.04? (0.2324) = 100.3933 !: 0 .. 4752 

Limites de confianza pura 99 ;.~ 

Valor de t de stucten-c, nara 29 grados de li·.•ertad. t 2.7?6 

2.1) 99.94 t 2.7?6 (0.197?) = 99.94 !: O.'J443 

2.2) lCC.3933 t 2.7?6 (0.2324) : 100.3933!: 0.6405 



X=· 

Análisis tie VGrianza. 

2998.20 + 3011.80 

30 + 30 
: 100.1666 

a) Entre crupos b) Inter grupos 

2 30 .(100.Hi66 ~ 99.94 ) : 1 .. 54042 

30 (100.1666 - 1ü0.3S33)
2

: 1.?4178 

Var'iaoi6n 
entre grupos 

Variaci6n 
in ter grupos 

3.08220 

V DF 

3.0822 1 

84.?491 58 

F _ 3.0822 _ 2.1144 
- 1.4?77 

35.112 

49.4371 

84.?491 

·Varianza 
V 

Sx =-
DF 

3e0822 

1.4?77 
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4.0 =Valor de F para 9?~ de confianza y ?8, 1 grados .de libertad 

'7.08 = 11 " ti 11 11 11 11 11 " 11 11 



3 .1) Grun~ Jllt M~ todo espectrot·otométrico • 

X· ~ 

101.40 
100.20 
100.00 
100.00 
100.20 

98.60 
100.80 . 
101.40 
100.20 
100.30 

c,J9.12 
100.)0 

99.12 
100.30 
100.30. 
100.?0 
100.20 
1oo.50 
100.00 

98.0C 
100.00 
wo".oo 
10ü.OC 
100.00. 

99.70 
100.00 
100.~0 

97.60 
• 1GO.OO 

100.00 
100.20 
100.10 
101.90 
100.00 
100.50 

-
(Xi - X) 

1.2725 
0.072? 

-0.127? 
-0.127? 

0.072? 
-1.?27!:> 
0.672? 
1.272~ 
0.072? 
0.1725 

-1.007? 
0.1725 

..;1.007? 
0.1725 
0.1725 
0.372? 
0.072? 
0.372? 

-0.127? 
-2.1275 
~0.127? 
-0.1275 
-0.1275 
-0.127? 
-0.4274 
-0.1275 

0.372? 
-2.?27? 
-0.1275 
-0.1275 
0.0725 
o.c2't5 
1.7725 

-0.127? 
0.372? 

( y 7;)2 .u.Í - .i~ 

1.6192 
0.00~2 
0.0162 
0.0162 
0.00?2 
2.3332 
0.4522 
1.6192 
0.0052 
0.0297 
1.01?0 
0.0277 
1.01?0 
0.0277 
0.0277 
0.1387 
0.0052 
0.1387 
c.Ol62 
4.~262 
0.0162 
0.0162 
0.0162 
0.0162 
0.1827 
0~0162 
0~1387 
6.3882 
0.0162 
0.0162 
ü.CO'J2 
0.0007 
3.1.417 
0.0168 
0.1387 
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101.40 
100.20 
101.70 
100.00 
100.00 

99.40 
99.40 

100.00 
101.70 
100.00 

1.272~ 
0.072~ 
1.5725 

-0.1275 
-0.127~ 
-0.727~ 
-0.727'; 
-0.127? 

1.5725 
-0.127~ 

1.6192 
0.00'2 
2.4727 
0.0162 
0.0162 
0.5292 
0.5292 
0.0162 
2.4727 
0.0162 . 
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. 3.2) Gruuo lllr Eétodo calorimétrico .• 

X· l. (Xi - X) (Xi ::;)2 -··l.. 

101 .. ?0 -1.3224 1.7487. 
106~20 3.37'16 11.4081 
106.00 3.17'76 10.0971 . 
105.00 2.1776 4.7419 
102.77 0.0?24 0.0027 
103.80 0.9776 0.9??7 
105.40 2.5776 6.6440 
102.80 . -0.0244 0.0005 
104.60 1•7776 3.1598 
100.30 -2 .. 5224 6.3625 

99.40 -;:3~4224 11.7128 
98.?0 -4.3224 18.6831 
98.50 -4.3224 18.6831 

100.00 2.8224 7.9659 
100.00 2.8224 7.9659 
104.00 1.1776 1.3867 
98.1;0 -4.3224 18.6831 

102.0{) 0.8224 0.6763 
96.60 6·.2224 38.7182 

100.30 -2.5224· 6.362? 
100.30. -2.?224 6.362? . 
100.00 2~8224 7.965,9 
100.30 -2.5224 6.362? 

98.50 -4.3224 18.6831 
103.40. 0.';776 0.3336 
102.10 -0.7224 0.5218 
101.?4 -1.2824 1.644.5 
104~90 2.0776 4.3164 
103.40 0.5776 0.3336 
106.15 3.3276 11.0729 
103.00 0.1776 o.o:n5 
103~10 0.2776 0.07'70 
104.00 1.17'76 1.3867 
108.30 ·. 5.4776 30.0041 
100.00 -2.8224 7.96'J9 



106.2~ 
107.30 
103.00 
106.20 
106.ó0 
10~.00 
106.10 
106.80 
100.00 
10~.20 

~ xi = 4627.01 

72 

3.4276 11.7486 
4.4Tt6 20.0489 
0.1776 0.031~ 
3.3776 11.4081 
3.1776 10.0971 
2.1776 4.7419 
3.27'/6 lO. 7426 
3.9776 1?.8213 

-2.3224 7.96~9 
2.3776 ,.6,29 

~(Xi - X) 2: 371.2792 
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Grupo lU 

3 .1) I·.~~Hodo espoctro:t'otométrico 3.2) U~todo oolorimétrico 

S lo:; 

El: 

4?05.74 

4? 

30.0641 

4? 

0.8281 

F 

= 100.127? 

= .0.8281 s2 = 

= 0.1234 ~2 = 

· Limites de éonHanza para 95 ;,; 

4627.01 

4? 

371.2792 

4? 

2.3724 

,p;-

: 102.8224 . 

:. 2.8724 

= 0.4282 

Valor de t de student, para. 44 tjrados de libertad. t:: 2.016 

100.127? t 2.016 (0~1234) = 100.127? ~ 0.2487 

102.8224 .t 2.016 (0.4282) = 102.8224 t: 0.8632 

Limites de ooní"ianza para 99 ¡;, 

.Valor de t de student, para 44 ~""rados de libertad. t = 2.69? 

100.127? :t 2.69? (0.1234) :: 100.127? :t 0.332? 

l02.k1224 ~ 2.69? (0.1234) = 102.8224 :t 1.1539 



il.nálisis·de Varianza. 

"'T - . . '\. - 4~C5.74 + . 4-627.01 

4~ + 4~ 
: 101.47? 

a) entre ,:r:.lr,os 

4'J (lC1.47'J - 100.127~) 2:: 81. 709Ó 
? 

4-~ (101.4-7? - 10?. .8224)'::: 81.6969 

163.40?9 

v DF 

V:.~ri::~ci6n 163.4059 1 
entre e;rupos 

Vario.ci6n 402.1433 88 
in ter S:!.~l~yos 

b) Intur grupos 

30.8641 

371.2792. 

402.1433 

Varianza 
V 

S ~---. x DF 

163.4059 

4.~698 

1!' = 163.4059 - 3?. 7?76 
4.?698 

74 

1 

3.92=Valor de F para 9??~ de contianza 'y 88, 1 grados de libertad. 

6.3';>: 11 ,, 11 11 " 11 11 ti 11 11 " 11 



Hesumen de los resultados obtenidos • 

Limites de coní'ianza 
Grupo l'Jétodo y S 9? 7.> 99 % 

Esnectro!'o-
toinétrico 100.2423 1.00096 x! 0.3736 Xto.?03? 

1 
Colorimé-
trico 99.298 1.11705 Xto.4169 x :t o .5619 

~spectro!'o-
Xt 0.4038 xt o.5443 tomé trie o 99.94 1.0818 

1J. 
Colorimé-
trie o 100.393;; 1.2837 Xtü.4752 xt o.64o5 

~spectroí'o-
tométrico · · 

Hl 
100.127? 0.8281 X:t 0.2487 X !0.3325 

Golorimé-
trico 102.8224 2.8724 X'!' o.B632 Y! 1.1?39 

p r· u e b a F 

Grupo .!!' calculada i'' de tablas l!, de tablas 
para 95 fo para 99 .• , 

f:J 

-----
1 11.49 4.00 7.08 

11 2.ll 4.00 7.08 
----~- ~·~--~-~ ~·--..~L=-- ~·---~..-~~·-~ 

:111 35.75 3.92 6.U5 
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Comentarios y Conclusiones • 

Zn los grupos 1 y 111, se obtiene un valor de ~· mayor que 

el repo1·tado en tablas, lo que ind1ca que hay una dit·erencia 

sign:Lficativa entre las dos técnicp.s utilizadas -para la valo­

ración de la S'Üicilamida, en las í"ornulaciones pro9uostas. 

'Je. observo~._ que la· desviación estandar menor corresponde 

al método espectroí·otonetrico propuesto, lo que indica q1,1e a 

er;te método corresponde una mayor reproduciibilidad. 

r.os li"lites de con:rianza son estrechos, aun para un 99 1> 

de probabilidad. 

~n el ~rupo 11, se obtiene un valor de F menor que el 

reportado en tablas, por lo que las diferencias existentes en 

los resultados obtenidos en las dos técnic::!.s empleadas, se de 

be al azar. De esto, se puede ilr~erí·erir que ·cualquiera de las 

dos técn-icas a"9lico.das, daran iguales resp.ltados. 

l'or lo tanto, en este caso, el DP-todo a seguir ser:t con­

siderando factores como : tiempo y costo del an~Hisis, facil:i. 

dad ~r rapidez del :n].smo. 
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,·;n este o::;tudio, se ob~erv6 que el :·aétodo que •)resentó 

menos -~Jroble;;<as, ru~ el método e3pec·;,ror-oto'létrico propner:to. 

~n la rleterminaci6n de la salicilü.mida, en las lormula­

ciones estudiadas, el tieni'po de análisis 1·ué r.u:'HIO, Ll.s can 

tida.des de m.:estra que se utilizaron r.ueron peque¡ias, la í'a­

cilidad y r2.pidez con que se erectuó :rue ;>m.xiraa. 

Eo se rei~uiere la separ:wión previa de la salicilamida, 

los exciplentes, así CO!'lO los princi11ios ac·Uvos con los r_!ue 

se encuentra mezclada, no interlieren en la valoración • 

. r:o hay error apreciable y e~; posible aplicar el ne-todo 

propue:crto, ])ara la c~e-t;erxünación -cte la tJali.cilara-Lda en table­

. tas y cá;mulas, con la com}JOsición mencionad;~ .• 
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