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I N T R O O ·U e e I O ~ 

Para la elaboración de medicamentos es necesario emplear. 

materias primas que tengan las caracteristicas adecuadas, pa-

ra que al ser usados en el organismo humano, ejerzan la acti-

vidad terape~tica deseada. 

es obligaci6n de los laboratorios farmaceúticos, ofrecer 

al consumidor, productos de calii:lad. 

El avance de la· m-etodol.Ógia analítica, hace necesaria 

una continua modificación de los métodos analíticos conteni-

dos en las farmacopeas, ya que hay métodos analíticos que o­

frecen mayor seguridad en las determinaciones de.identidad, 

pureza e impurezas indeseables. 

Este trabajo fuá realizado con el objeto de encontrar un 

mét~do de valoración para la L-Triyodotironina sódica table­

tas que sea reproducible, confiable y econ6mico para ser im-



plantado como método de control rutinario en la industria fa~ 

maceútica, tanto para la materia prima como para el producto 

en proceso y producto t~rrninado. 

Existen diferentes procedimientos para la valoración de 

este fármaco, algunos_de ellos(los más sencillos) se utiliza-

ron para hace:r_ el estudio comparativo y así obtener el método 

ideal. 
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G E N E R A L I D A O E S 

La Triyodotironina que quimicamente es: L-3-¡ 4-hidroxi-

3-yodo fenoxi)-3,5-diyodofenil l alanina. Fuá descubierta 

por Gross y Pitt-Rivers, quienes determinaron la identidad del 

compuesto despues del aislPmiento de la tiroides en I95I por 

Gross y Leblond. 

P R E P A R A C I O N o-

La L- Liotironina es un constituyente normal de la glán-

dula tiroides. Para el uso en medicamentos es sintetizada por 

la yodinaci6n de la L-3,5 diyodotironina, un compuesto obteni­

do da la aintasis de la levo is6mero de tiroxina{~tiroxina); 

es sintetizada por la uni6n de la mol~cula de diyodotirosina y 

una de monoyodotirosina; tambien es producida por deyodoniza-

ci6n de la tiroxina, la cual es tetrayodotironina. 

El isómero levo, es la forma activa fisiol6gicamente, es 
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una hormona de la tiroides. la liotironina es demostrada a ser 

de 3 a 5 veces más activa que la L-tiroxina en cantidad equimo-

lar y su acci6n es mucho m-ás rápida. 
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N O m B ff E S Q U I M 1 C O S .-

L-triyodotironina sódica; Liatironina sódica; Sal monosó-

dica de la L- tirosina, o-(4-hidroxi-3-yodofenil)-3 1 5 diyodo; 

L-3 I 4-{4-hidroxi-3-yodo fenoxi)-3,5-diyodofenil ~ alanina si 

dica. 

S I N O N I m O S .-

Cytomel; Triotirona; Cylobin; Tertroxin. 

~ O R ffi U L A D E S A R R O L L A D A .­

¡.J!&_ 
1 

Ho e~- f- coo/'/@. 
H 

f O R fii U L A E m P I R I C A .-

P E S O ffi O L E e U L A R .-

672.76. 

D E S e R I P e I O N .-

Polvo cristalino blanco, ligeramente amarillo. 
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S O L U 8 l L l D A D .-

muy poco soluble en agua; poco soluble en alcohol(I:SOO ) 

soluble en alcalis; practicamente insoluble en propilenglicol, 

cloroformo, eter, en solventes orgánicos. 

I D E N T I f I C A C I O N .-

a) Calentar 50 mg. de muestra con 5 gotas de ácido sulfú-

rico en un crisol de porcelana; Se despenden vapores de color 

violeta (yodo). 

b) La triyodotironina sódica, imparte una intensa colora-

ción a la flama, cuando se quema (sodio). 

e) Incinerar en un crisol de porcelana IOOmg de muestra 1 

añadir al residuo IO ml. de acetato de cobalto y uranilo T.S. 

Un precipitado amarillo oro se forma. 

d) la extinción de una solución O.OI% P/V en O.IN de NaOH 

presenta un máximo a 3I9.nm. 

e) El es¡Jectro de ab,sorción U.V. de una solución IeniO,OOO 
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en HCL (I :50) en 80% de alcohol eX11iba un máximo a la longitud 

de onda da 297 nrn., que la solución da liotironina sódica rafe-

rancia estandar. 

P U ~ T O D E F U S I O N .-

236-237°C. con descomposición. 

RGT.l\CION E S P E C I F I C A .-

2'iS 
(~)¿ (C=4.75 en una mezcla de 1 parte de HCL ~ N y 2 

partes de etanol). Es entre I8°y 22° calculada en basa seca. 

P E R D I O A - A L S E C A O G .-

Secar a I05°C. por 2 horas; La pérdida es no menor y no 

~ayor de 4% de su peso. 
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A B S O R C I O N .-

La. L-triyodotironina tiene su completa actividad cuando se 

administra por via bucal. La triyodotironina es absorbida ráp! 

damente por. el tracto gastro-intestinal. 

D I S T R I B U C I O N .-

Una vez absorbida la triyodotironina, pasa a la sangre don 

de se combina con las proteínas plasmáticas en forma reversible. 

La triyodotironina se combina en una forma menos firme a )a gJo-

bulina fijadora de tiroxina ó T.B.G. y no lo esta con Ja prealbg 

mina ó T.B.~.A. en absoluto, algo con la suero-albómina, por lo 

tanto 1 abandona la circulación más facilmente que la tiro.xina, 

por lo que su acción es más rápida y más potente. 

Las hormonas tiruideas combinadas con las proteínas se en-

cuentran en equilibrio reversible ccn ¡;equeí1as cantidades de ho,;r. 

monas libres -0.04~~ del total para el caso de la tiroxin·a y 0.4% 

para la triyodotirt•nina¡ estas Últimas sc.n las que pasan a los 
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tejidos para ejercer sus acciones, lo que permite una nueva li-

beración de la combinación protáíca en el ~lasma. En esta for-

ma, dichas hormonas se distribuyen por todos los tejidos, espe-

cailmente el músculo esqueletico, el corazón y el hígado. La v! 

da media de la triyodotironina es de 2.5 días. 

D E S T I N O Y E X C R E C I O N .-

Las hormonas tiroideas son metabolizadas en el or~anismo 

en distintas formas: A nivel de todos los tejidos, especialmente 

en el nígado y en el músculo, ~as hormona~ tiroideas así como 

sus metabolitos pierden el yodo (desyodinación) y el yoduro fo~ 

mado se excreta por al riñan parcialmente y el resto es ca~tado 

por 1~ glándula tiroidea. 

Como se ha expresado anteriormente, las hormcnaé tiroideas 

actúan en forma lenta y prolongada, sobre todo la tiroxina y en 

menos grado la tr~yodotironina (lo que se debe esencialmente a 

su fijación a las proteínas plasm~ticas). Por lo tanto, la ad-
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ministraci6n diaria de las mismas lleva a la acumulación; por 

esa razón con una dosis administrada diariamente, debe esperar 

varios días o semanas antes de estar seguros.de que es adecua-

da dicha dosis. 

U S O S .-

La liotironina sódica es empleada en el tratamiento de: 

Hipertiroidismo.- Incluyendo mixedema (edema producido ~or 

infiltración de sustancias glucosas en la piel, por insuficien-

cia de la glándula tiroides) primario y secundario. Una vez 

real~zado el diagnóstico debe comenzarse inmediatamente el tra­

tamiento con preparados tiroideos, cuya dosificación a de indi-

vidualizarse cuidadosamente. 

La liotironina sódica es usada en los casos en que se de-

sean efectos rápidos (tiroidictomía total, radioterapia tiroi­

dea exesiva o infecciones agudas), la dosis inicial es de 25 

mcg. y lade mantenimiento de 50 mcg. diarios. 
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Co~o se ha establecido bien, el hipertiroidismo es una 

de las enfermedades que producen mayor satisfacción cuando se 

le trata con hormonas tiroideas por la facilidad con que se 

consiguen efectos beneficiosos completos. 

Cretinismo.- qretinismo (estado patológico caracterizado 

por trastornos que afectan el dearrollo normal de la inteligen­

cia). La dosis inicial en los niñas es de 5 mcg. en dosis dia-

ria; la cantidad es aumentada en incrementos de 5 mcg. en in-

tervalos semanales, siendo una dosis total diaria de 25 mcg. 

Despues la cantidad e• aumentada de 12.5 a 25 mcg., en interva­

los de una a tres semanas hasta obtener una respuesta, la dosis 

mantenida es de 25 mcg. diarios. 

Los r~sultados dependen de la edad de comienzo de trata­

miento (si se inicia el tratamiento antes de los 4 meies de e-

dad), si se ha instituido muy tarde no puede hacerse desapare-

cer todos los signos de ~eficiencia. 
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Hipotiroldismo.- En estos casos existen; lasitud, fátiga, 

constipaci6n, apat!a, mestruaciones irregulares, piel seca, y 

discreto aumento de peso, acompañandosa de un moderado deseen-

so del metabolismo basal, mientras que el yodo protéico y la 

captación tiroidea de yodo radioactiva son subnormales, estos 

pacientes deben tratarse con ~os preparados tiroideos en for­

ma indicada. 

E f E e T O S e O L A T E R A L E S .-

Una sobredosis con liotironina s6dica puede causar taqui-

cardia,. excitabilidad, dolor de cabe~·o hiperhidrosis, los 

'sintomas generalmente aparecen da 24 a 48 horas y disminuyendo 

iguaimente despuas del uso constante de la droga. 

e O N T R A I N D I e A e I O N E S .-

L~ liotironina s6dica es c6ntraindicada en ~acientes con 

insuficiencia adrenal, hipopituitarismo, hipogonadismo o nefr¿ 

sis. Las hormonas tiroideas daban utilizarse con suna precau-
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ci6n en los pacientes con lesiones cardiacas, especialmente an-

gina de ~echo. 
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El método más usual y sensible de análisis tanto de s6-

lidos como de l!quidos, incluye el uso de J.a Técnica Cromat.2, 

gráfica de Capa Fina. 

Una de las grandes ventajas de la técnica en capa fina 

es la gran rápidez con que se realizan las separaciunes. 

La cromatografía puede definirse como la separación de 

una mezcla de moléculas por distribuéión entre dos o más fae 

ses; una de las fases es esencialmente bidimensional {una su-

perficie) y la fase_ 1aovil (solvente) 1 normalmente está en con-

tacto e~~ ella, moviendose ~ contracorriente. Uno de los as-

pactos mas importantes da la cromatografía es el movimiento r~ 

lativo de un corn~uesto con respecto al frente del solvente, el 

cual es una propiedad característica y reproducible. 

Esta movimiento sa expresa como un valor da Rf. 

Rf a (distancia recorrida por la sustancia). 

b ( distancia recorrida por el solvente) 
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Una variante de la técnica cromatográfica es la cromato-

grafía en capa fian, dicho método se basa en el princi~io de 

adsorci6n que se establece entre al adsorvente y el problema. 

En este proceso las sustancias se mueven a velocidades dife­

rentes según su naturaleza polar. 
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Los m6todos espectrofotom~tricos de análisis, reagru~an 

el conjunto de t~cnicas analíticas basadas en las interaccio-

nas de las moléculas con la energía radiante, en las regiones 

visible y ultravioleta. La absorción consiste en desplazar 

un electrón exterior de la molécula. 

Las investi~aciones espectrales en el ultravioleta e in-

fraro_jo proporcionan útil información cua lita ti va, referente 

a la presencia o ausencia de ciertos grupos funcionales en 

GO~?uesto~ orgánicos. Otra aplicación importante consiste en 

la detección de.impur~zcts altamente absorbentes, si un pico 

de absorción del contaminante tiene absortividad, suficiente­

mente alta, puede establecerse facilmente en presencia de p~-

queñas cantidades. 

La espectroscopia ultravioleta es de gran utilidad.en ~a 

identificación de com~uestos orgánicos puesto que da los es-

pectros de absorción, los cuales tienen longitudes de onda 
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-donde la absorci6n máxima y especifica para cada compuesto. 

Los datos espectrales, se ~resentan en una gran variedad 

de formas; para la abcisa se emplean comunmente la frecuencia~ 

el número de onda o la longitud de onda. La ordenada se expr~ 

sa esencialmente en unidades de trasmitancia o prcentaje de 

trasffiitancia o porcentaje de trasmitancia, absorbencia o eJ lQ 

garitmo de la absorbencia. 

La ecuación Log Po/P = bcE = A 

es la ley fundamental que rige la absorci6n de todos los tipos 

de radiación electromagnética y se le conoce como Ley de Beer. 

El término logarit~ico, es conocido como absorbencia y se Je 

asigna el símbolo A, la constante E se le llama absortividad m~ 

lar, cuando la concentración e, se expresa en moles de absorben 

te por litro, y la longitud de la trayectoria se da en centime-

tros. 

La ecuación anterior indica que la absorbencia de una so-
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lución es directamente proporcional a la concentraci(n de esp~ 

cies absorbentes cuando la longitud de la trayectoria luminosa 

es fija y directamente proporc~~nal a la trayectoria luminosa 

cuando la concentraci6n es fija. 

La ley de Beer describe bien el comportamiento de ebsor-

ción de soluciones diluidas solamente. 

G R A F I C A A 
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En las gr~ficas A, B , se demuestra la Ley de Beer que de~ 

cribe el comportamiento de absorción de las soluciones diluidas· 

de Triyodotironina s6dica. 

Datos de la Gr~fica A a 475 nm. 

Concentración mcg./ml. A bsorbancia o. o. 
I.- 10.0 0.063 

2.- 20.0 0.139 
3.- so.o 0.330 
4.- ao.o 0.535 
5.- 100.0 0.650 

G R A F I e A B 
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Datos de la Gráfica B a 297 nr.~. 

Concentraci6n r.~cg./ml. Absorbancia o.o. 

1.- 10.0 0¡065 

2.- so.o 0,345 

3.- 60.0 0.430 

4.- 80.0 o.5as 

5.- 100.0 0.689 
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C A P I T U L O III 

P A R T E E X P E R I m E N T A L 

TECNICAS PARA MATERIA PRimA. 

métodos de valoraci6n espectrofotom,tricos. 

I.- Determinaci6n Espectrcfotométrica a 257 n~. 

REACTIVOS Y SGLUCIC~ES. 

Etanol 9b%. 

Acido clorhídrico. 

Etanol-ácido.- ácido clorh!drlco-agua (I:SO), en 60% de eta-

nol 96%. 

3oluci6n Estandar.- Disolver 20 mg. d~ triyodotironina só 

dica exactamente Fesados en un matraz aforado en una soluci6n 

de etanol~ácido, aforar á IDO ml. 

Diluir 25 ml. de la soluci6n anterior con etanol-ácido en 

un matraz afórado, aforar a 100 ml. 

Concentración final = 50 mcg./ml. 
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) 

Solución Problema.- Disolver 20 mg. de »-uestra exactamen-

te pesados en un matraz aforado en una soluciln de etancl-á-

cido, aforar a 100 ml. 

Diluir 25 ml. de la solución anterior con etanol-ácido, a-

forar a 100 ml. 

Concentraci6n final = 50 mcg./ml. 

Determinar la absorbancia de las scluciones estandar y prQ 

blema, ajustando el espectrofot6rnetro con etanol-ácido como 

blanco a 297 n@. 

En la gráfica No. 1 muestra el espectro de absorción de la 

triyodottronina s6dica a 297 nm. 
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GRAFICA no. [ 
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2.- Determinaci6n Es~ectrofotometrica a 475 nrn. 

SGLUCIONES Y REACTIVOS. 

Etanol 9o%. 

Acido clorhídrico. 

Hidróxido de amonio. 

Solución de ácido clorhídrico en agua (1:50). 

Solución Etanol-ácido.- 50 ml. de ácido clorhídrico (I:SO), 

aforar con etariol 96 a 250 ml. 

meactivo Acido-cloruro de sodio .- 170 g. de cloruro de ~o-

dio en suficiente ácido clorhídrico 1 N aforar a 1000 ml. 

Solución de Nitrito de s~dio I%.- Ig. de nitrito de sodio en 

100 rnl. de agua. Preparar ésta solución en el momento de 

ser usada. 

Preparación de la solución estandar.- Disolver 20 rng. de 

triyodotironina sódica exactamente pesados en un matraz afu-

rada, aforar con etanol-ácido a 50 ml. 
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Concentraci6n fianl = 400 mcg./ml. 

Preparaci6n de la soluci6n de la muestra .- Disolver 20 

mg. de la muestra exactamente pesados en un m~traz aforado, 

aforar con etanol-ácido a 50 ml. 

Concentraci6n fianl = 400 mcg./ml~ 

P R O C E D I ffi I E N T o.-

ffiarcar 3 matraces áforados de 25 ml. como St, P, 8, colo-

locar al matraz marcado como St 2 ml. de scluci6n estandar; al 

matraz marcado como P 2 ml. de la soluci6n problema; y al mar-

cado como 8 colocar 2 m·l. de la snluci6n e·t-anol-ácido. a· cada 

uno de los 3 matraces colocar en el siguiente orden, 4,5 ml. d 

de etanol 95¡::, 12 .. 5 ml. de reactivo ácido-clorurp de sodio y 

al St y P "2.5 ml. de la so1ud.ón de nitrito de sodio I% pre-

parada recientemente, al B Colocar 2.5 ml. de agua. Las so-

luciones obtenidas colocarlas en un lugar obscuro a repesar 

durante 20 minutos. Un color amarillo es desarrollado. Afo-
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rar con hidróxido de amonio a 25 ml. Un color naranja es 

producido en la solución. 

Determinar la absorbancia de las soluciones estandar y 

problema, ajustando el espectrafotómetro con el blanco a una 

longitud de onda de 475 nm. 

La curva de absorción especttofotom~trica mostrada en 

la gr~fica No. 2 de la solución coloreaua de la triyodotiro-

nina sódica, exibe un máximo a 475 nm. 
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GRAFICA No. 2 
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3.- Determinación espectrofotomAtrica a 3!9 nm. 

1 

Preparación de la solución estandar.- Disolver 20 mg de 

triyodotironina sódica exactamente pesarles en un matraz afo-

rada en una solución de ;¡idr6xidL de sodic o.r N, aforar a 

lOO ml. 

Diluir 25 mll. de la solución anteior en un matraz um~-

rada con una solución da hidróxido da aodio O.I N, a~orar a 

lOO ml. 

Concentración final = SO mcg.jml. 

Preparaci6n.de la solución problema.- Disolver 20 mg. 

de la muestra en un matraz aforado con una solución de hidr~ 

xido de sodio o~r N, aforar a IOO ml. 

Diluir 25 ml. de la solución anterior en un matraz afo-

rado con una solución de hidróxido de sodio O.I N, aforar a 

IOO ml. 

Concentración final = 50 mcg./ml. 
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Determindr la absorbancia de las suluciones estandar y 

problema, ajustando el es~,ectrofot6metro con un blanco( se 1!!, 

ci6n de hidr6xido de sodio O.I N), a 3!9 nm. 

La aurva de absorci6n de la soluci6n de la triyodotiro-

niná sódica es mostrada en la grafica No. 3, la cual exibe 

un máximo a la longitud de onda de 3!9 nm. 
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Gráfica No. 3 
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método de valoraci6n de Yodo. 

1.- Determinaci6n de yodo correspondiente a la valoraci6n de 

triyodotironina s6dica. 

SüLUCILNES Y REACTIVOS: 

6romo. 

1~cido F6rmico. 

Hidr6xido de audio al I%.- Disolver Ig. de NaGH en IDO ml. 

de agua. 

Bisulfito de sodio al t%.- Disolver Ig. de NaHSo 3 en IDO ml. 

de agua. Esta_soluci6n debe prepararse en el momento de ser 

usada. 

L!quido absorbente.- mezclar en el momento de usarse Io ml. de 

hidr6xido de SLdio al I7~ más I ml. de bisulfito de sodio al I%. 

AcetHto de sodio al ID%.- Disolver ID g. de ace5ato de sodio 

en IDO m}. de ~cido acético glacial. 

Solcui6n oxidante.- Añadir 5 ml. de bromo a IDO ml. de acetato 
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de sodio al -ID~~. 

Acido sulfúrico diluido. 

Almidón T.S. 

Yoduro de potasio T.S. 

P R O C S D I m I E N T O : 

Usando 25 mg. de muestra pesados exactamente y preciamen-

te secados a I05 c. por 2 horas, colocarlos en un papel filtro 

de 3 cm. de ancho por 5 cm. de largo formando un paquete y ase-

gurandomo.con el alambre de platino teniendo cuidado de dejar 

una tira del mismo papel salida comG mecha. 

Llenar con oxígeno un matraz de yodo de paredes gruesas 

con capacidad de 500 ml., que contenga iD ml. de agua y 2 rnl. 

de solución de hidróxido de s~dio I N, tapar con el ta~on es-

morilado. Colocar la muestra en el tapan adecuadG para la 

combustion y proceder a quemar el producto, en atmósfera de 
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oxígeno, substituyendo los ta~ones en el matraz. 

Despuas~ de carbonizar la mataria orgánica com;latamen-

ten añadir re~alando por las paredes S ml. de agua, ~gitando 

fuertemanre y agregar 20 ml. de agua añadida en porci~n8s pe-

queñas. Añadir I ml. de la soluci6n oxidante, tapar el matraz 

y agitar fuertemente por un minuto, destapar y agregar peque-

ñas porciones de agua resbalando por las p~redes del matraz. 

Añadir 500 mg. de yoduro de potasio mazclar para disolver, 

ar;adir 3 ml. de ácido sulfdrico diluido, mezclar y dejar re;o-

sar por 2 minutos. Titular con tiosulfato de sodio 0.02 N 

emplenado 3 ml. de almid~n T.S. Cada ml. de tiosulfatu de so-

dio 0.02 N es ~quivalente a 0.7477 mg~ de triyodotironina s6Hie 
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TECNICAS DESARROLLADAS PARA TABLETAS. 

métodos de valoración espectrofotométricas. 

I.- Determinación Espectrofotométrica a 297 nm. 

REACTIVOS Y SOLUCIONES 

Etanol 96~ 

.!\cid o clorhídrico. 

Ciclohexano. 

Solución de áciclo clori,!drico en agua (!:50). 

Solcución Etanol~ácido.- 50 ml. de ácido clorhídrico (!:50), 

aforar con etar,cl 95% a 250 ml.). 

Solución estandar.- Disolver 10 mg. de triyodotironina 

sódica exactamente pesados en un matraz aforado en una solu-

ción de etancl-ácido, aforar a IDO ml. 

Diluir 25 ml. de la solución anterior con etanol-ácidn 

en un matraz aforado, aforar a 100 rnl. 

Concentración final ~ 25 mcg./ml. 
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Solcuión problema.- Colocar una muestra de tabletas 

perfectamente bien pulverizadas (equivalente a 2 mg. de tri­

yodotironina sódica) exactamente pesada, en un embudo de 

se~aración de 250 ml. conteniendo ID ml. da agua, extraer con 

porciunes susesiva~ de 20,20, 20, ro ml. ·de ciclohexano. 

La fase de ciclohexano colocarla en un embudo de sepa­

ración ·y extraer con porciones de 20, IS, IO ml. de etanol-a-

cido. Colocar la solución de etanol-ácido en un matraz afo-

rada, aforar a SO ml. con etanol~ácido. filtrar la solución. 

Concentración final = 25 mcg.jml. 

Determinar la absorbancia de las soluci••nes estandar y 

problema, ajustando el es~ectrofotómetro con etanol-ácido e~ 

mo blanco. a una longitud de onda de 297 nm. 
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2.- Determinación Espectrofotométrica a 475 nm. 

SOLUCIONES Y REACTIVOS: 

Etanol 95%. 

Acido clorh!drico. 

Hidróxido de amonio. 

Solución de ácido clorh!drico en agua (1:50). 

Solución Etanol-ácido(50 ml. de ácido clorhídrico (I:SO), a­

forar con etanol 95% a 250 ml.). 

Reactivo ácido de cloruro de sodio (I?Og. de cloruro de sodio 

en suficiente ácido clorh!drico IN aforar a IODO ml.). 

Solcuión de Nitrito de sodio I% (I g. de nitrito de sodio en 

IDO ~1. de ~gua.). Preprarar ésta solución en el mo~ento de 

·ser usada. 

Preparación de la solución estandar.- Disolver ID mg. de 

triyodotironina sódica exacta~ente pesados en un matraz afo~3-

do, aforar con etanol-ácido a 250 ml. 
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Concentración final = 40 mcg./Ql. 

Pre~araci6n de la sulución de la muestra.- Colocar una 

muestra de tabletas perfectamente bien pulverizadas(equivalen­

te a 2 mg. de triyodotironina sódica) exactamente pesada en 

un matraz aforado, aforar con etanol-ácido a 50 ml. agitar dg 

rante IS minutos y filtrar. 

Concentrdción final = 40 mcg./ml. 

P R O C E D I i I E N T O 

marcar 3 matraces aforados de 25 ml. como; St, P, B, colocar 

en el matraz marcado como St. IS ml. de la solución estandar; 

al marcado como P colocar 15 ml. de la soluciLn ¡>robler.~a; y 

al marcado como 8 colocar IS ml. de la soluci6n etanol-ácido. 

~~ cada uno de los tres matraces colocar en el si~uiente orden, 

6 ml. de reactivo ~cida-cloruro de sodio y 2 ml. de la solu-

ci6n de nitrito de sodio I% prep~~ada recientemente al St. y P, 

al 8 colocar 2 r.~l. de agua. Las soluciones obtenidas colocar-
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las en un lugar obscuro a reposar durante 20 minutos. Un el 

lor amarillo es desarrollado. Aforar con hidróxido de amonio 

a 25 ml. Un color nara~ja es producido en la solución. 

Determinar la absorbancia de las soluciones estandar y 

problema, ajustando el espectrofotómetro con el blanco a una 

longitud de Gnda de 475 nm. 
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mátodo por Cromatografía en Capa fina: 

Cromatografía en capa fina; Este método consiste en se­

parar la triyodotironina sódica de tabletas y hacer lecturas 

en U.V. 

para la cromatografía en capa fina, se utilizaron las 

siguientes condiciones. 

Agente reveladLr: luz ultravioleta. 

Placas de vidrio de 20 x 20 cubiertas con una capa for-

mada con 30 g. de sflica gel G en 60 ml. de agua, que-

da~do una·capa de 0.25 mm. de grueso y secadas a !05 C 

Por una hora. 

muestras: IOOnl de una soluci6n. I% de triyodotironina 

sódica tanto de estandar como del problema· 

en solución de metanol-a<':oniacu al 5%. 

Solvente: El solvente n-butanol, ~cido acético glacial, 

agua (4:1:5) estJrá en la cuba por una hora, 
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antes de iniciar el proceso 

Desarrollo: Ascenso, en una cuba de 21 X 21 a 10 cm., 

la cual deber' estar cubierta con papel pa-

ra que se forme una atmósfera adeéuada. 

Tiempo de corrimiento: 90 minutos aproximadamente. 

Eluir las bandas de triyodotironina sódica y trasferirlas 

a un rec~~iente adecuado, as! como una cantidad equivalente 

de sÍJ.ica gel para el blanco, disolver con solución metanol 

amoniaco al 5%. Agitar por 5 minutos y centrifugar. 

medir la absLrbancia, en las celdas de cuarso de I cm, 

de las soluciones sobrenadantes a 297 nm. ajust~ndo el as-

pectrofot6metro con el balnco. 
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método de valoración de Yodo. 

I.- Determinaci6n de yodo corres~ondiente a la valoraci~n de 

triyodotironina sódfca. 

SOLUCIONES Y REACTIVOS: 

Bromo T.s. 

Carbonato de potasio anhidro. 

Solución de ácido fosfórico diluido {1:20). 

Solución de acido fosfórico diluido (I:2). 

" 5o~ución de fenal al ~%. 

Yoduro de potasio "(.S«, 

· P R O C E D I m I E N T O 

Colocar en un crisol de ·Níquel una muestra de polvo de 

tabletas exactamente pesada( conteniendo el equivalente de 

I mg. de triyodotironina sódica), añadir IO g. de carbonato 

de potasio anhidro, mezclar y compactar la mezcla. Añadir 

IS g. de carbonc1.to de potasio anhidro y compactar nueva.r.1en-
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te, tapar el crisol e incin8rar en la mufla a 6!5 - 700 c. por 

espacio de 25 minutos~ 

Enfriar el crisol, añadir 20 ml. de agua, calentar a ebu-

llición y decantar la soluci6n caliente sobre papel filtro, r~ 

cibiendo el líquido filtrado en un matraz erlenmeuer de SOOml. 

repetir la extracción con 20 ml. más de agua, pasando la so-

luci6n caliente sobre el mismo filtro. Lavar el filtro con a-

gua caliente a tener aproximadamente 200 ml. A~adir 7 ful. de 

rorao T.S. recientement13 preparada y cuidadosamente añadir 
~; 

IDO ml. de ácido fosf6rico diluido (!:20), hervir la soluci6n 

hasta que los vapores ·que se desprenden no den color azul al 

~s~-: 

papel impregnado con almid6n yodurado~ 

mantener el ~olum~n o;iginal ~urante la ebullición. Con-

tinuar 5 minutos más la ebullición, enfriar, añadir 5 ml. de 

la soluci6n de fenal al S%, lavar las paredes del matraz con 

-1 .. 

agua y dejar reposar 5 minutos. Añadir 2 ml. de ácido r"osfó-
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rico diluido (I:2) más 5 ml. de yoduro de ,otasio T.S, y titu-

lar inmediatamente con tiosulfato de sodio o.oos N empleando 

almid6n T.S. como indicador. 

Preparar un blanco de r·eacti vos y hacer J as correcciones nece-

saria. 

Cada ml. de tiosulfato de sodio 0.005 N es equivalente a 
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C A P I T U L ú IV 

RESULTA D O S 

I.- Valoraci6n espectrofotom~trica a 297 nm. de Tabletas. 

_¿ 
No. X% (X - X) {X - X) 

I . 97.2 -2.0 4.0 

2 !00.8 !.6 2.56 

3 !03.2 4.0 !6.0 

4 97.! -2.! 4.41 

S 92.3 -6.9 47 .6! 

6 - 99.0 -0~2 0.04 

7 !00.3 !.! !.21 

8 10!.3 2.! 4.4! 

9 IOB.-2 9.0 8!.0 

10 99.3 D.! D.OI 

II 99.0 -0.2 0.04 

12 100.0 o.a· 0.64 

!3 95.5 -3.7 !3.69 

!4 98.7 -o.5 0.25 

15 !02.! 2.9 8.4! 

!ti !00.0 o.8 0.64 

!7 96.3 -2.9 8.4! 

!8 !0!.2 2.0 4.0 

IS 93.5 -5.8 33.64 

20 98.2 -I.O I.O 
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N = 20 

~X = !983.2 

Promedio X :t'X = !983_.2 = 2.2.:.1.... 
N 20 

- 2 
:[_ (X - X) = 23!. 97 

Desviación estandar = S = .:((X - xf~ = l_& 

N - I 
1 

• .:!. 2 Var1.anza = S = ~ 

Rango = X mayor - X menor = !08.2 - 92.3 = ~ 

Precisi6n ¡; = _s_x !00 3.5! 

X 

Error estandar = e 

Li~ites de confianza = X~ Te x e 

Tt = 2.0 con una 95% de probabilidad 

Te = 2.0 con un 95·::· de probabilidad. 

Limites de confianza 97.64 !00.76 
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2 . - valoraci6n espectro fotométrica a 475 nm • 

- x) -x) 2 
N X% (X (X 

I sa.s -fl.2 0.04 

2 IOI.5 2.8 7.84 

3 S7.5 -!.2 !.44 

4 99.0 0.3 0.09 

S 94,6 -4.! I6.BI 

6 IO¿,J 3.3 10.89 

7 95.5 -3.2 10.24 

8 97.8 -0.9 0.81 

9 96.7 -2.0 4.0 

ID 99.6 0.9 0.81 

n 100.9 2.1 4.4! 

12 99.0 0.3 0.09 

13 !00.2 I.S 2.25 

14 99.0 0.3 ó.09 

IS 97.8 ¡;¡.9 
0.81 

!6 98.5 -0.2 0.04 

I7 99.0 0.3 0.09 

18 99.0 0.3 0.09 

19 102.3 3.6 12.9o 

20 95.5 -3.2 ID.24 
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N = 20 

~X = I973.8 

Promedio ~ = X = !973.8 
N 20 

!l 
~{X - X) = 84.04 

Desviaci6n estandar S =~2.!0 y-ru--1-: 
'< Varianza¡; = 4.42 

Rango = X mayor - Xmenor = I02.3 - 94.o = 7.7 

Presici6n% = S x IOO = ~ 
T 

E+ror e~tandar =a·= S = 0.47 

Limites' de confianza_·r. Te x e 

Te = 2.0 con un 95% de probabilidad. 

Te = 2.0 con un 95% de probabilidad. 

Limites de confianza = 97.76 99.64 
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~-· Determinaci6n por Cromatografía en Capa Fina. 

2 
N X1. (X - X) (X - X) 

1 96.1i 2.3 5.29 

2 100.6 1.6 2.56 

3 98.0 -:I.D 1.0 

4 101.7 2.7 7.29 

S 99.0 o.o o.o 
6 100.3 1.3 I.b9 

7 IDI.7 2.7 7.29 

B 96.8 -2.2 4.84 

9 99.0 o.o o.o 
ID 1DI.4 2.4 5. 68 

li IDI.3 2.3 5.29 

12 95.3 -3.7 13.69 

I3 99.0 o.o ~-0 

!4 S7.3 1. 7 · 2.89 

!5 101.7 2.7 7.29 

I6 97•3 -1.7 2.89 

17 96.7 -2.3 5.29 

IB IDI.7 2.7 7.29 

!9 97.9 -I.I 1.21 

20 96.8 -2.2 4.84 
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N = 20 

~X = 1980.2 

.¿ _2 
e; (X - X) = 91.52 

Promedio X :$X = I9B0.2 = S9.D 
N ,¡JO --

- 2 
Desviaci6n estandar S = ~~- = 2.19 

N - I 
Varianza = .i:.§! 

Rango = Xmayor - XQenor IDI.7 - 95.3 

Precisi6n ~ =.....§._ x IDO = 2.15 

x 
Error estandar = e = S = 0.49 -y;¡r· 

·Limites de confianza X i Te x e 

Te = 2.0 con un 95% de ~robabilidad. 

Te 2.0 con uñ 95% dé probabilidad. 

Limites de confianza 96.06 99.94 
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4.- Determinaci6n por método de- Valoración de Yodo. 

N X% (X - ~) (X - xj2 

I 91.1 -8.2 67,24 

2 98.3 -1.0 1.0 

3 112.1 12.8 163.84 

4 103.2 3.9 15.21 

S 95.0 -4.3 18.49 

6 98.5 -o.a 0.64 

7 100.2 0.9 0.81 

8 99.6 0.3 o.oSJ 
9 9a.·s, ..,o.a 0.64 

10 100.2 0.9 0.81 . 

11 106.2 6.9 47.61 
;•.· 

12 103.1 3.8 14.44 

13 Sü.6 -0.7 0.49 
~ 

."...•" 
14 93 •. 1 . -6.2 38.44 ~~~ 

?tf--!' 

15 98.5 -0.8 0.64 

16 99.7 0.4 0.16 

17 94.6 -4.·7 22.09 

lB 95.5 -3.8 14.44 

19 98.6 -0.7 0.49 

20 101.3 2.0 4.0 
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N = 20 

<x 1985.9 

~(X - ;t'J 
2
= 411. 57 

Promedio X = ~= 1985.9 99.3 

N 20 

Desviación estandar S =/tJ.x -X) 
2 

= 4.65 

N - 1 

Varianza s2 = 21.65 

Rango = Xmayor - Xmenor = 112.1 - 91.1 = 21.0 

Presición % =·S X lOO 
T 

4.60 

Erroe estandar =e =~= 1.04 

YA/ 
Limites de confianza = X ! Te x e 

Te 2.0 con un 9~t de probabilidad. 

Te = 2.0 con un 95;~ de probabilidad. 

Limites de confianza = 97.22 - 101.38. 
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e A P I T U L O V 

e O N e L U S I O N E S 

Es necesario tener un método de control para el producto 

terminado, que sea el método de analisis rutinario en la in-

dustria farmacé6tica. 

A continuación se analizan 4 mátodos de valoración, 

métodos ·1 2 3 4 

Extracción con Nitro zación c. c.f. Valoración 

Ciclohexano. de Yodo. 

Desviación 3.49 ·2.10 2.19 4.65 
estandar. 

Error estandar 0.7!3 0.47 0.49 !.04 

Presici6n~', 3.51 2.13 2.15 4.68 

Despues de hacer la evaluación estadistica, el método de 

f.Ji tro zaci6n (valoración es¡:ectrofotométrica a 475 nm.), es el 

método más confiable, porq1-1e presenta la. dispersión más peque-

oa, es al que presenta manar error experimental y menor coefi-
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ciente da variaci6n, y adamas, es sencillo y econ68ico, por lo 

que es el método que se propone como tácnica da analisis para 

las tabletas de triyodotironina sódica. .1\unuqe no se debe des~ 

cartar el m~todo de valoración de yodo. Va que lo que actua 

en el organis~o humano de la triyodotironina s6dica es el Yodo. 
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