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I.-.OBJETO:
El objeto de ésta tésis es establecer
una técnica analitica cuantitativa ,-
segura, especifica y rapida para la -
determinacion de calcio en diferentes

sales,



II,- GENERALIDADES,

Absorcién Atémica,



ABSORCION ATOMICa,

HISTORIA.- Los principios basicos de Absorcién Atoémica, fueron
establecidos por KIRCHOFF en 1860; el descubrimiento de absor-
cién Atémica y Emisidn de Flama se debe a TWXAMA en 1951 y las
aplicaciones analiticas a ALAN WALSH, fi{sico australiano en --
1955, lLos instrumentos Comerciales aparecieron a princCipios de
los afios sesenta; por lo cual podemos decir que pricticamente-
Absorcién Atémica es una técnica relativamente nueva, que estd
en su segunda década.

DEFINICION,- Absorcién Atémica, es el estudio de energia de --
radiacidn absorbida por &tomos. El proceso analfitico incluye -
la conversidn de elementos Combinados a &tomos.

PRINCIPIOS BASICOS.- Se puede decir que Absorcidn Atémica es -
lo opuesto a los métodos de emisidn para determinacidn de ele-
mentos metdlicos.

En todas las técnicas de emisidn (flama, rayos X, fluores-
cencia, etC.,)la muestra es excitada para que emita radiaciones
de interés al analista., la intensidad de la radiacidén es medida
J por Comparacidén con esténdares se obtiene la ConcCentracidén -
del elemento buscado,

En Absorc#&n Atémica, sucede exactamente lo Contrario, el-
elemento de interés en la muestra no es excitado, sino diso ==~
ciado o separado de sus ligaduras quimicas, con lo'cgil pasa a
un estado no excitado, no ionizado en el que es capaz de absor
ber radiaciones de lineas discretas de longitud de onda angos-
ta, A &stas se les llama " Lineas de Resonancia " y sus longi-

tudes de onda Corresponden a la transicién de un nivel de - --



energ{s a otro nivel superior.

la Teorfa Cuintica predice que cada atom o idn tiene este-
dos definidos de emergia, en los cuales pueden existir 1los elee-
trones. En el estado normal, los electrones se encuentran en su
mis bajo estado de energfa; una adieidn de suficiente energfa -
puede hacer que uno 0 mas eloctrones sean llevados a un estado -
de energia mis alto y mis lejano del nficleo, o sea pueden ir de
un nivel en su estado no excitado a otros distintos y por lo tan
to las Lineas de Resonancia de un elemento son varias, unas mis
intensas que las otras; lo cual resulta Gtil cuando se desea ob-
tener mayor o menor respuesta en el medidor.

los eleoctrones excitados tienden a regresar a su estado -
normal y al hacerlo, emiten energ{a extra en forma de fotdn.

ABSORCION ATOMO

o= ATOMO NO EXCITADO ¢ ENERGIA—»
ATOMICA EXCITADO

EMISION ATOMO NO ENERGIA RADIANTE
= ATOMO EXCITADO—» *

DE FLAMA EXCITADO POTOR

La forma de disociar los elementos de interds y separarlos
de sus ligaduras quimicas es por medio de la flama, aunque exis-
ten otros métodos de hacerlo. Las lineas de enisién que serin -
absorbidas por los &tomos, provienen de una Lémpara de Citodo -
Hueco, que emite el espectro del elemento deseado.

El sigulente es un bosquejo del proceso de Absoreién Até—
miea.

Figura No. 1.
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En (A) se muestra el espectro de una limpara de citodo - -
hueco, con 1ineas de emisidn cuya anchura media es de 0.02 1.

Pricticamente puede Considerarse que el elemento absorbe -
solamente la limea de resonancia Cuyas longitudes de onda Co ==
rresponden a los estados de transicidén del més bajo al mis alto
nivel de energia.

" En (B) la wuestra absorbe una cantidad X de energla, la -
cuil es proporcCiomal a laconcentracidn del elemento.

(C) Es el espectro resultante después de la absorcida de -
la muestra; la linea de rescnancia aparece disminuida mientras-
que las otras no se afectan,

Para eliminar la emisifn indeseable, la radiacidn se pasa-
por un filtro o monoCromador (D), el cuél solo deja pasar la --
1i{nea de interés y rechasa las otras.

El Fotodetector (E) por lo tanto, solo vé la linea de reso
nancia disminuida,

DEFINICIONES:

Los términos cComunmente usados en la absorcidn atdémica son:

pP-pem. = mog/g §

ROg/Mle~ = = - dependiente de la demsidad del
disolvente,

Sensibilidad.- Es la Concentraciém o peso de substancia -
que di una sedal de 1% de absorcidn (Q.0044 absorbancia) y se -
da Oomo mog/g & ppm/1% de absorcidn,

Limite de Dotaoclén.- Es la cantidad de substancia que dé-
una lectura del doble del ruido eleotréniCo o que puede leerse
arriba del blanco 19 de 20 veces. Esto se aprecia Claramente ——

cuando se Cuenta Oon um registrador.



IIIl,~ SALES A ENSAYAR
BREVE MONOGRAFIA Y METODOS COMUNES
PARA VALORARLAS,



En las diferentes sales que se usaron como material de -
ensayo se tomaron com referencia el Formulario Nacional - -
(N.F. XIII), y 1a nmeopa;: Norteamericana (U.S.P. XVIII), -
de ellos se snod wuna breve monograffa, el andlisis farmaceiitieo
que se hace y el ensayo que dichos 1libros recomiendan para &s—
tas sales.

BEn todos los casos se compararon las ventajas del método -
ensayado .

A) .- SULFATO DE GALCIO.
CaS0y, P.M. 136.1%

Es anhidro o puede contener dos moldculas de agua de hidra
tacin. Cuando se seca a 250°C a peso constante, contiene no -
menos de 99.0 % y no mis de 101.0 ¥ de CaSOy.

DESCRIPCION .- El sulfato de calcio se presenta com un pol
vo fino blanco o ligeramente blanco amarillento.

_ SOLUBILIDAD.- El sulfato de caledo es soluble en fcido —
clorhfdrico dilufdo, es ligeramente soluble en agua.

IDENTIFICACION .~ Disolver cerca de 200 mg. de sulfato de -
calcio en una mezcla de 4ml. de &cido clorhidrico y 16 ml. de
agua, calentar si es necesario; &sta solucién responde a las -
pruebas para calcio y para sulfato.

PERDIDA al SECADO.- El sulfato de calcio secado a 250°C a
peso constante, la forma anhidra pierde no mfs del 1.5 % de su
peso; la forma dihidratada pierde no menos del 17 $ y no mis -
del 21 % de su peso. ‘

CARBONATO.- 1g. de sulfato de calcio con 5 ml. de agua mis
unas gotas de dcido clorhidrico dilufdo, no debe producir efer-

vescencia,



FIERRO,~ Mfximo 20 p.p.m.

METALES PESADOS,- Méximo 10 p.p.m.

ENSAYO,- Disolver cerca de 300 mg. de sulfato de calcio -
proviuento secCado a 250°C a peso Constante, en 100 ml, de agua
y 4 ml, de &cido clorhidrico dilufdo. Agitar con una barra mag-
nética y titular como sigue: Agregar de una bureta de 50 ml, ==
cerca de 30 ml, de EDTA disédico 0,05 M 15 ml, de NaOH T.S. y =
300 mg. de aziil de hidroxinaftol y Continumar la titulacidn a ==
una Coloracién aszfil, Cada ml, de EDTA disddico 0.05 M. equivale
a 6,807 mg. de Cas0,.

US0S.~- Diluyente de tabletas.



B) o= LACTATO DE CAICIO.

En,-cpcoo' 2 cax
oH

OgHy0gCaxi 0 P.M, anhidro 218,22

El lactato de calclo, contiene no menos de 98.0 % y no mds de
101.0% de CgHyn0¢Ca calculado sobre la base seca.

DESCRIPCION .~ Se presenta como granulos o polvo blanco casi -
inodoro.

SOLUBILIDAD.= El lactato de calcio pemtahidratado es soluble-
en agua y es practicamente insoluble en alcohol

IDENTIFICACION.- Una solucién de lactato de calcio (1 en 20),
responde a las pruebas para calcio y para lactato.

PERDIDA POR SECADO.- Secado a 120° C por cuatro horas, el = =
pentahidratado pierde no menos de 24 § y no mfis de 30 ¥ de su peso
el trihidratado pierde no menos del 15 % y no mis del 20 £ de su -
peso y el monohidratado pierde no menos del 5 % y no mis del 8 & =
de su peso; y la forma seca pierde no m&a del 3 $ de su peso.

ACIDEZ.- Tituler 20 ml. de una solucién de lactato de calcio-
( 1en 20 ) con hidréxido de sodio 0.1l N. usando S.R. fenolftalei-
na com indicador; se requiere no mAs de 0.5 ml. para su neutrali-
zacidn (0.45 % com dcido ldctico ).

METALES PBAmS o= E1 1{mite de metales pesados para ésta sal
es de 20 p.p.me

ENSAYO.~ Pesar cuidadosamente una cantidad de lactato de cal~
clo, equivalente a 350 mg. de CgHjn0¢Ca , transferir a un mtrdz -
Erlenmeyer de 250 ml. y disolver en 150 ml. de agua destilada con-
teniendo 2 ml. de dcido clorhfdrico dflufdo. Mientras se agite con

10



una barra magnética, agregar de una bureta cerca de 30 ml. de =
EDTA disfdico 0.05 M., adicionar 15 ml. de NaOH T.S. y 300 mg. -
de asul de hidroxinaftol y continuar la titulacidn a un punto fi-
nal azul. Cada mililitro de EDTA disSdico 0,05 M. equivale 8 = =
10.91 mg. de CgHjnOgCa.

USOSe= Suplemento de ealcio.

RANGO+~ Dosis usual de 1 & 5 g. tres veces al dfa.



C) e= FOSFATO DE CALCIO TRIBASICO N. P,

Consiste de una mezcla variable de fosfato de calcio, tenien-
do una composicisn aproximada de 10 Ca 0.3P0g. E0. Contiens una-
cantidad de fosfato (PO‘) equivalente a no menos de 90.0 % de fos-
fato de calelo tribdsico Cag(P0),, » caloulado sobre base seca.

DESCRIPCION .- Se presenta como un polvo blanco, inodoro, e —
inssboro el cuil es estable al aire.

SOLUBILIDAD.- Ficilmente soluble en acido nftrico y dcido =
clorhfdrico dilufdos. Es insoluble en aloohol, es ligeramente solu
ble en agua.

IDENTIFICACION o=

2)e= A una solucidn caliente de fosfato de calcio tribdsico en
un ligero exceso de dcido nftrico, agregar S.R. de melibdato
de amonio; se produce un precipitado amarillo.

b) «= Disolver cerca de 100 mg. de la sal con 5 ml. de fcido —
clorhfdrico dilnfdo y 5 ml. de agua; agregar gota a gota y -
oon agitacidn 1 ml. de S.R. de amniaco, adicionar 5 ml. de=
S.Re de oxalato de amonio; se forma un precipitado blanco.

C) .~ El foafato de calcio tribdsico, responde a la prueba de =
la flama para calcio,

PERDIDA A IA IGNICION.- A 800° C por treinta minutos, pierde -

no mis del 8 £ de su peso.

SUBSTANCIAS SOLUBLES EN AGUA.- Méximo 0.5 %

SUBSTANCIAS INSOLUBLES EN ACIDO.- Miximo 0.2 %

CARBONATO.— Ausente

CLORUROS.~ Miximo 0.14 %

SULFATOS - Méximo 0.8 %

ARSENICO.= MAximo 8 p.pem.

BARIO.~ Ausente.



METALES PESADOS.- Limite 30 p.p.m.

ENSAYO.- Pesar aproximadamente 200 mg. de fosflato de caleio
tribdsico y disolver en wna meszcla de 25 ml. de agua 10 ml. de - -
dcido nitrico dilmfdo. Piltrar si es necesario, lavar el precipita
do, adiclonar suficiente S.R. de amoniaco al filtrado, para produ~
cir un ligero precipitado, entonces disolver el precipitado por la
adicién de 1 ml. de dcido nitrico dilufdo, ajustar la temperatura-
a cerca de 50° C, agregar 75 ml. de S.R. de molibdato de amonio y-
mantener 1a temperatura a -50° C por 30 mimutos, agitando ocasio—
nalmente. Lavar el precipitado, una o dos veces con agua, por decan
tacidn, usando de 30 a 40 ml. cada vez. Transferir el precipitado -
a wn filtro y lavar con solucidn de nitrato de potasio ( 1 em 100)
basta que los dltimos lavados no sean acidos al papel indicador.
Transferir el precipitado y el filtro a un vaso de precipitado con-
50 ml. de agua, agregar 40 ml. de Na OH IN, agitar hasta disolver el
precipitado, adicionar tres gotas de solucién reactivo de femolfta -
loinaytitulsiolm dealcalioonl.‘,g)l.m.cadg-iuntro de-

NaOH IN. equivale a 6. 743 mg. de 0u3(P0‘)2 .

US0S.~ Suplemento de calcio
DOSIS USUAL.- De 1 a 5 g. tres veces al dfa.



D) = FOSFATO DE CALCIO DIBASICO
CaHPO,, P.M. anhidro 136.06
El fosfato de calcio dibdsieo es anhidro, o contiene dos m
léculas de agua de hidratacién. Contiene una cantidad de pirofos-
fato de calcio ( CayP207) equivalente a mo menos de 98.0 % y no fhas
de 100.5 £ de CaHPO; ealculado sobre la base calcinada.
DESCRIPCION.- Se presenta como polvo blanco, inodoro, insabo
10 y estable al aire.
SOLUBILIDAD.- Es practicamente insoluble en agua, soluble en
écidos clorhfdrico y nftrico diluidos, es insoluble en aloohol.
IDERTIFICACION.=
a) o= Disolver por calentamiento 100 mg. de la sal con una. mez
cla de 5 ml. de fcido clorhidrico dilufdo y 5 ml. de agua;-
agregar gota a gota y con agitacién 2.5 ml. de S.R. de amo-
niaco, agregar 5 ml. de S.R. de oxalato de amonio, se formg
ré un preeipitado blanco.
b)e= A 10 ml. de una solucién caliente (1 en 100) en wn li—
gero exceso de dcido nftrico, agregar 10 ml. de S.R. de m
libdato de amonio; se produce un precipitado amarillo de -
fosfo-m0libdato de amonio.
PERDIDA DE LA IGNICION.- Celcinada en la mufla de 800 a 825°C
a peso constante, la forma anhidra pierde no menos de 6.6 § y no-
£as de 8.5 % de su peso y la hidratada pierde no menos de 24.5 %
y Do mas de 26.5 % de su peso.
CARBONATOS.=- Ausentes.
CLORUROS.~ Limite de 0.25 %
SULFATOS.~ Mixim 0.5 $
ARSENICO.= Limite 10 p.p.m.
BARIO.~ Ausente.



METALES PESADOS.- Li{mite 30 p.p.m.

ENSAYO.= Disolver aproximadamente 300 mg. de muestrs, previa
mente calcinada de 800 & 825 °C a peso constante, en 10 nl. de &-
cido elorbfdrico dilufdo, agregar cerca de 120 ml. de agua y tres
gotas de S.R. de naranja de metilo, hervir por 30 minutos en un -
recipiente tapado, msnteniendo el volumen de la solueién constan-
te y aci{dieo durante el perfodo de ebullieién, por adicidm de Ael
do clorhidrico dilufdo o agua si es necesario. Agregar 30 ml. de
S.R. de oxalato de amonio y dos gotas de S.R. de rojo de metilo -
entonces agregar gota a gota y ocon agitacion constante una mezcla
de volimenes iguales de S.R. de amoniaco y agua, hasta que desa -
parezca el color rosa del indicador. Digerir em bafic de vapor por
treinta minutos. Enfriar a temperatura ambiente, dejar sedimentar
el precipitado y filtrar el 1lfquido sobrenadante a través de um -
Gooch de asbesto usando vac{o. Lavar el precipitado en el vaso -
con aproximadamente 30 ml. de una solucidén lavadora fria (abajo -
de 20 °C) preparada por dilucién de 10 ml. de S.R. de oxalato de
amonio a un litro. Dejar sedimentar el precipitado y verter el 11
quido sobrenadante a través del filtro. Repetir los lavados por -
decantacidn tres veces mis. Usando la solueién lavadora, transfe-
rir el precipitado, tanto como sea posible al filtro.

Pinslmente lavar el vaso y el filtro con dos porciones de =
10 ml. eada una de agua fria (abajo de 20 °C). Poner el Gooch en
un vaso de precipitado, agregar 100 ml. de agua y 50 ml. de feido
sulfirico dilufdo (1 en 6) frio. Agregar de una bureta 35 ml. de-
permanganato de potasio 0.1N y agitar hasta que el color desapa—
rezca. Calentar a cerca de 70° C y eompletar la titulacién con -
permanganato de potasio 0.1 N. Cada ml. de permanganato de pota -
sio 0.1 N equivale a 6.352 mg. de CaHPO; .

15



US0S.- Fuente de calcio
DOSIS USUAL.- lg. tres veces al dfa .
RANGO DE DOSIS USUAL .~ De 1 a 5 g. diariamente.



E) «— CARBONATO DE CALCIO PRECIPITADO.

0@3 P.M. 100,09

Secado a 200° C por cuatro horas, contiene mo menos de 98.0 %
y no mis de 100.5 % de CaCOj

DESCRIPCION .- Polvo microcristalino, f£ino, blanco,inodoro, - -
insaboro y es estable en el aire.

SOLUBILIDAD.- Pricticamente insoluble en agua, su solubilidad-
en agua se incrementa por la presencia de alguna sal de amonio o -
de difxido de carbono. La presencia de algin hidréxido alecalino, -
reduce su solubilidad, es insoluble en alcohol. Se disuelve con —
efervescencia en acdtico y en dcidos clorhfdrico y nftrico diluf—
dos.

IDENTIFICACION.- La adicidn de &cido acético produce eferves-
cencia y la solucidn resultante, despuds de hervir, reponde a las
pruebas para calcio,

PERDIDA AL SECADO.- Secado a 200° G por cuatro horas pierde -
no mis de el 2% de su peso.

SUBSTANCIAS INSOLUBLES EN ACIDO.- Miximo 0.2 %

ARSENICO.- El 1{mite es de 3 pepem.

PLOMO o= I._fnte de 10 p.p.m.

METALES PESADOS .- Lfmite 30 p.p.m.

ENSAYO .- Pesar aproximadamente 1 g. de carbonato de calcio -
precipitado previamente secado a 200° G por cuatro horas y transfe
rir a un vaso de precipitado de 250 ml. Mezclar completamente con-
unos mililitros de agua y agregar gota a gota suficiente Acido - -
c\lorhidrieo dilufdo a completar la solucién. Transferir la solucibn
a un matraz volumtrico de 250 ml., aforar con agua y mezclar. — -

Pasar con una pipeta 50 ml. de la solucidn, a un matriz Erlenmeyer

17



de 250 ml. agregar 100 ml, de agua, 15 ml, de S. R, de NaOH y -
300 mge de azul de hidroxinaftol y titular con EDTA disddico -
0.05 M. hasta alcanzar una coloracién azul. Cada mililitro de -
EDTA 0.05 M. equivale a 5.004 mg. de 08,003.

USO0S.~ Antifeido.

DOSIS USUAL.- 1 g. de cuatro a seis veces al dfa.

RANGO DE DOSIS USUAL.- De 1 a 10 g. diariamente.



IV o= EQUIPO USADO .

l.- Partes de que consta un Espectrofotdmetro
de Absorcidn Atdmica.
2.~ Funcionamiento de cada una de ellas.
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PARTES DE QUE CONSTA UN ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA.

1.~ UNA FUENTE DE ENERGIA DE RESONANCIA (UE PUEDE SER UNA LAMPARA
DE CATODO HUECO O UNA LAMPARA DE DESCARGA SIN ELECTRODO.

2.~ MEDIDOR DE FLUJO PARA LOS GASES DE LA FLAMA

3.~ QUEMADOR

4= MONOCROMADOR

5.~ DETECTOR Y

6.~ REGISTRADOR.

1.~ FUENTE DE ENZRGIA DE RESONANCIA .

A) .~ X..ﬁmparas.de Catodo hueco.

NEON O
CATODO

ANODO
Figura No. 2

Estén hechas de un tubo de vidrio de umos cinco cent{metros -
de diimetro, cerrado por un extremo por una tapa de vidrio o cuar
20, y el otro extremo contiene el citodo generalmente en forma de
copa, hecho de el elemento por analizar, y el #nodo que es una-
simple varilla metdlica. Dicho tubo se llena al vacio con neSn,a_x;
gén, o Xendn a baja temperatura. El gas dentro de la limpara im
pide que los gases metdlicos se depositen en las paredes de ésta.

El gas usado dentro de cada limpara var{a de acuerdo al ele
mento del ciAtodo, escogiéndose aquél cuyas lineas de resonancia-
estén miy alejadas de las de el elemento.



FUNCIONAMIENTO.~ Cuando se aplica un potemeial de 600 a 1000 -
volts. a los elestrodos, se crea una descarga que llena el erater
del eitodo. Ios iomes del gas imerte formados por ésta descarga -
son acelerados hacia el eftodo y eom resultado de la colisién -
oon el elemento en la eavidad del eitodo, lo chisporrotean dentro
de la sona de descarga. los iones del gas transportador altamente
energéticos, excitan entonces a los &tomos chisporroteados a la -
emisidn a través de eolisiones.

B) .- Lamparas de Descarga sin Electrodo.- Constan de una bo-
bina, el elemento esti en un tubo y es excitado por radio fresuen
cia. Estas limparas se eontrolan desde el exterior eon una fuente
de poder.

2.- MEDIDORES DE FLUJO.- Son unas bolas de plistico, las uni
dades son arbitrarias, para ajustar las presiones del oxidante y
del ocombustible, seguir las instrucciones del manual.

3.- QURMADOR.~ El quemador es una de las partes mis importan
tes en un aparato de Absoreién Atdmiea. Tiene dos funciones prin-
cipales que llevar a eabo: (1) debe introducir la muestra dentro
de la flama, (2) debe reduscir el metal al estad atdmieo, para -
cumplir con ellas cuenta con wn atomizador y un mechervo.

ATGMIZADOR.- El atomizador debe introdueir la muestra en la
flama, a una velocidad estable y reproducible. No debe ser ataca_
do por las soluciones eorrosivas y debe limpiarse ficilmente. En
forma experimental, se buscari el grado de atomizacién que forme
pequefias partfculas y no gotas grandes.

MECHEROS .~ Hay dos tipos de mecheros:

A) = Do eonsumo total.

B) e~ Laminares o de Pre-mesclado.- Figura No. 3



En el primero, el combustible, el oxidante y la muestra, lle
gan por canales separados al orificio por el cual emerge la flam
ésta es turbulenta y se concentrs en un lugar miy reducido, de tal
manera que la porcién mis ealiente, es wna seccidn de no mas de =
un cent{metro euadrado. Produce un atomizado bastante irregular -
y debido al transito rapido de las gotas a través de la regién ea
liente, 8010 las gotas mis pequefias alcansan a secarse y a quemar
se.

Por todo 1o anterior, se ha eonsiderado ventajoso en Emisién
de Flama, pero no para Absorcién Atémica.

El segundo (Mechero Laminar o de Pre - mesclado), es el mis
cominmente usado en Absorcidn Atémiea, produce un atomizado base
tante homogéneo, ya que debido a las aspas que tieme elimina las
gotas grandes, ademis de ofrecer wn paso de lus mch{simo mayor -
que el de consumo total. L{/ibmwa de los mecheros laminares, -
o8 una ranura de unos diesz cent{metros de largo por uno o dos mm.

de ancho aproximadamente y produce una flama bastante estable y -

poco ruidosa.
1UZ DE LA 10Z AL MONO-
FUENTE CROMADCR .
COMBUSTI- FLAMA

AIRE AUXILIAR BLE.
MUESTRA. _____,___)_3—‘—_ —=__w=— DEFLECTORES

(@) DRENAJE

Figura No. 3
MECHERO LAMINAR O DE PRE MEZCILADO.




Respecto a la flams, se emplea para la transformacién de la
muestra de un estado sflido & 1{quido a un estado gaseoso y para
la deseomposieidn del compuesto molecular del elemento investiga-
do hacia moléculas mis simples & atomos.

1os dos requisitos principales de una flama satisfactoria soam :
Que tengan la temperatura adecuada y que su espectro mo interfiers-
eon el espectro del elemento por analisar.

La flama debe tener un largo trayecto de longitud, pero una -
anchura angosta, de tal manera que la energfa de radiscién de la -
fuente, atraviese una gran cantidad de &tomos capaces de contri——
buir a la sefial de absoreciém.

En la flama se motan tres sonas que son 3

a) = Cono interno

b) o= Zona de reacciém

e) .= Zona exterior.

Siempre se debe buscar, que la radiacidn de la limpara pase
por la sona media, para lo edal se ajusta la altura del mechero.

4+~ Monocromador.- El monocromador tieme por objeto dejar ps
sar (micamente la energf{a de resonancia que es aguella a la que -
absorbe el elemento que se ésta analisando. Los instrumentos tie-
nen una sbertura "SLIT" que se puede abrir y cerrar para aumentar
6 disminuir el paso de lus. Bn genersl se dice que la resolucidén-
o8 1la habilidad del monoeromador para distinguir entre dos lfneas
de longitud de onda eereana.

El siguiente esquema nos muestra una resolucién inadecuada -
Figura Bo. 4

En A el mnocromador no resuslve 2 lineas eercanas a la 1l{nea
de resonancia.

Ea B la muestra concentrada, absorbe la 1{nea de resonamcia.



Lil?donmmch
A )\ Paso de banda del momoeromador

A —

B A=

Figura No. 4.

completa.

En C el detector comtinda viendo la radiacién sin absorber.

Del ejemplo mencionado, vemos que entre mis angosta sea la -
sbertura, mayor sera la exactitud de las mediciones y mayor seguri_
dad habrd de haber eliminado lineas de absorcidn que estin muy - -
cerca de la lfnea de interds.

5.= DETECTOR.- El detector es un fotomultiplicador que reci-
be la energfa y la pasa a través de amplificadores hasta el &nodo-
positivo y este a su ves a un medidor, a un totalisador electrdni-
o0 con caleulador de lecturas promedio 0 un integrador electrdénico.-

El medidor puede tener dos escalas, una de absorciém en £ que
es una funcién lineal y otra de absorbancia que es una funcién lo -
gerftaica, por 1o tanto la concentracidn es directamente proporcio-
nal a la sbsorbancia.

6.= REGISTRADOR.- Nos di la lectura observada en forma de pico
con 1o cudl se tiene mayor exactitud, ya que elimina los errores -
de paralaje del operario.
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ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA.

Perkin Elmer. Modelo No. 303
Contador de
[Logitud de ondal
Fuente Mono eroma=-
spestral ——#dor (empa=
| Ixri

Detector Prean- eparador| Muestra @
Potomulti- [*]plifi- "r de la | Referencia | Amplificador|”
plicador. cador. sefial. Medidor’dn

' Reduceion cero

V= Potencidmetro

lhdidor de @,__ sy de cero
Contador de
soreidon.

Figura Fo. 5

El modelo Perkin Elmer 303, es un espectrofotémetro de doble
has. La emisién de la fuente, se divide en dos haces por medio de
un espejo giratorio de sector que tieme sectores raeflectantes y -
transparentes altermados, separados por porciones opacas. El sec-
tor gira a una velocidad sincronizada de 1800 r.p.m. que es la fre
cuencia cortante de 60 eps. Un has es dirigido a través de la fla
ma en el quemador de muestreo, em tanto que el otro se desvia de=
81, los dos haces, después de ser recombinados por un espejo semi
transparente, pasan a través de un emparrillado monocromador a =
un detector y pre-amplificador después de lo eual, la sefial de —
separa hacia los canales de la muestra y de referemcia, por medio
de un cortador de limina vibrante. En seguida el voltaje de refe-
rencia, es atenuado por medio de una resistencia del cursor, o sea
el potenciémetro de reduccidn cero y recombinado con el voltaje -
de 1la muestra de tal manera que solo permanece la diferencia entre

ellos. Esta diferencia de voltaje es amplificada,rectificada y ali



mentada a un micro-emperfmetro. El operador gira la resistencia del
cursor hasta que en el medidor se lea cero.

La cantidad de atemuacién requerida es equivalente al porcenta
je de absorcién en el has de la muestra. La conversidn manual a la-
absorbancia por medio de tablas logar{tmicas, es decir (log. 100- %
de absorcidn) completa las operaciones que se necesitan para prepa-
rar las curvas de calibracién de la absorbancia contra concentracién



V.- METODO EXPERIMENTAL.



METODO EXPERIMENTAL.

APARATO; Espectrofotémetro de absorcién atdmica Perkin Elmer, = —
Modelo 303.

CONDICIONES DE OPERACION:s Se fijaron las condiciones esténdar para
calcio.

REACTIVOS s HCL oconcentrado.

Solucién de lantato al 5% en 25% de HCL.- En un matrdz volume
trico de 1000 ml. poner 58.65 g. de tridxido de lantamo, adi-
cionar 250 ml. de agua destilada y 250 ml. de dcido clorhfdri
00 concentrado muy lentamente huta'qua el material esté di—
suelto; aforar al volimen con agua destilada. Tomar una alf -
cuwota de 20 ml. y llevar a 1000 ml. con agua destilada. Esta-
solucién contiene 1000 mcg. de lantano por ml.

PREPARACION DEL ESTANDAR: Solucién Patrén.- Espectrogréficamente -
se debe usar una sal pura. Pesar exactamente 1.2486 g. de - -
Ca003 (previamente secado & 200° C por 5 horas ) agregar 50ml.
de agua destilada, adicionar gota a gota un voliimen m{nimo de
HCL (aproximadamente 10 ml,) para efectuar la disolucién com-
pleta de la sal. Diluir a 1000 ml. con agua destilada. Esta -
solucién contiene 500 mog. de ealcio por ml. Tomsr una alfcug
ta de 10 ml, y llevar a 100 ml. ocon agua destilada, la oconcen
tracién final es de 50 mecg. de calcio por ml.

ESTANDARES DE TRABAJOs Para determirar las concentraciones de - =
calcio adecuadas para leerse en el espectrofotdmetro, se —
hizo una curva estindar de calcio, graficando absorbancia - -
contra concentracidn, con estdndares de calcio de 1 a 14 mege

" por ml. y se encontrd que las concentraciones debieran de = =
estar dentro de los 1{mites de 3 a 5 mog. por ml.



La curva antes mencionada, se incluye en la seccién de resulta
dose A

PREPARACION DE LOS ESTANDARES; En matraces volumétricos de 50 ml. =

pipetear 3.0, 3.5, 440, 45 ¥ 5.0 ml. de la solucién de calcio
(50 meg.por ml.) a cada uno agregar 10 ml. de la solucién de =
lantano (1000 mog.por ml.)dilufr al voléimen con agua. Estas so
luciones contienen respectivamente 3.0,3.5,4.0,4.5 ¥ 5.0 mcge=
por ml, de calsio.

PREPARACION DE LAS SALESsEste procedimiento es general para todas =

las sales.Pesar de la sal una cantidad equivalente a 100mg. de
calcio, poner en un matras. volumétrico de 100 ml.,adicionar =
30 ml., de agua destilada, agregar gota a gota HCL concentrado-
hasta disolucién de la muestra, aforar con agua destilada.LLe—
var una alfcuota de 5 ml. & 100 ml, con agua destilada. En un—
matrdz volumbtrico de 50 ml. pipetear 4 ml. de la dltima dilu-
cién, adicionar 10 ml. de la solucién de lantano y aforar con=
agua destilada. Esta ltima dilucidn se repitid 10 veces para=
cada sal.

Dilucidn: 25,000

1os cdloulos efectuados para conocer la cantidad a pesar y el-
factor de conversidn de calcio a la sal correspondiente, se es
criben a continuacidns

PESOS MOLECULARES:

P.M.
P.M.
P.M,
P.M.
P.M.

P.M.

de Sulfato de Calcio= = = = = = = = = = = = = = 136.14
de Lactato de Calcio= = = = = = = = = = = = = = 218,22
de Fosfato de Calcio Tribdsico- - - - = - - = = 310.18
de Fosfato de Calcio Dibdsico Anhidro - - - - - 136.06
de Carbonato de Calcio= = = = = = = = = - = = = 100.09
deCalclo = = = = = = = = = = = = = = = = = = = 40,08



CANTIDAD A PESARs

P.M. de Sal : P.M. de Calcio presente en la molécula.
X s 100 Bge

FACTOR DE CONVERSION s

P.M. Sal 3 P.M. de Calcio ss X s 1

Aplicando las férmulas anteriores se obtuvieron los siguien—

tes resultados.

SAL.

CANTIDAD A PESAR (mg.)

TEORICA REAL.

FACTOR DE CONVERSION

Sulfato de Calcio

339.67 350,00

3.3967

Lactato de Calcio

544 045 545400

504446

Fosfato de Calcio
Tribisico

257,96 255.00

2.5796

Fosfato de Calecio
Dibédsico Anhidro

339.47 340.00

363947

Carbonato de Calcio

249.72 250,00

24972

PROCEDIMIENTOs

Una ves preparadas las soluciones, se fijaron las condiciones -

para calcio. En el espectrofotémetro se encendid la flama y se opti

mizaron todos los pardmetros, enseguida se aspiraron una por una, =

las soluciones estindar y las mestras y se registrd la absorcién -

por 100 correspondiente.

Todas las lecturas (absorcién # ) se convirtieron a absorbancia

por medio de la tabla No. 1 En aquellas lecturas de absorcién % con

dos cifras decimales, se procedid a interpolar para encontrar el ==

valor exacto de absorbancia,




CONDICIONES ESTANDAR PARA CALCIO.
Rango Optimo de Trabajo s de 1 a 10 mcg/ml. (en solucidn acuosa)
CONDICIONES DE OPERACIONS
Espectrofotdmetro Mod. 303

Longitud de Onda 44227 A Rango = = - = -~ - - = Visible
Longitud de
Onda = = = = = = - = 211

Abertura 4 (1 mm 13 4)

Fuente (Limpara de Catodo Usar la corriente indicada en la

Hueco ) .

fuente.

Combustible - - Acetilemo Flujo = = = = = = = = 9,0

Oxidante = ~ = Aire Flujo = = = = = = = = 7.5



£A

000
1.0
2.0
3.0
4.0
5.0
6.0
7.0
8.0
9.0
m .0
11.0

12.0
13-0
4.0
15.0
16.0
17.0
18.0
19.0
2.0
21.0
2.0
23.0

24.0
25.0
%.0
27 «0
2.0
29.0
30.0
31.0
32.0
33.0
34.0
35.0

36.0
37.0

39.0
40.0
41.0

43.0
4440
45.0
[06 .0
47.0

.0000
<0044

<0132
0177
«0223
.0269
<0315
0362

<0453
<0506

0555
-0605
0655

0706
0757

.0862
«0915

«1024
-1135

-1192
<1249

<1675

«1938
2076
<2147
«2218

2291
«2366

«2518
«2596
«2676
<2757

TABIA Fo. 1

VALORES DE ABSORBARCIA PARA ABSCRCION 2

.1 .2
.0004 0009
«0048 .0052
<0092 .0097
.0137 .0141
.0182 .0186
.0227 .0232
.0273 0278
.0320 .0325
0367 .0372

0419
0467
-0516

§ BhE

2526

<2765 2T

3

<1759

<1959

+2620
«2700
.2782

4
«0017

«0061
.om

.1701

<2549
«2628

5

6

1284
«1343

.7 .8
-0031 .0035
«0074 0070
.0119 .0123
<0164 .0168
.0209 .0214
<0255 0259
«0301 .0306
-0348 .0353
.0395
-0443
<0491
-0540

«0590
<0640

“0448
20496
-0545

<0595
<0645
<0691 .0696
0742 0747
.0794 -0799
<0846 ,0851
-0899 .0904
«0953 0953
.1013
.1068
J121
.1180

»1238
+1296
1355
1415
<1475
.1537
-1599
.1662
<1726
1791
»1858

«1993
+2062
«2132
«2204,
#2277
«2351
2418 2426

+2503
.2581

#2741
+2823

9

.m”
.0083
0128
0173
.0218
o026l§
.0311
0357

0400 .0405

<0453
«0501
055

006”
.0701

.0752
-0804
.0857

#2284,
«2358
«2510
'2588
+2668
2749
«2832



TABIA Ho. 1 . Contimuaeién.

4840 2840 «2848 2857 2865 2874 #2882 .2890 .2899 .2907 .D16
4940 ¢2924 02933 2941 2950 «2958 2967 2076 42984 2993 43002
50.0 <3010 .3019 3028 .3036 .3045 .3054 .3063 <3072 .3080 .3089
510 3098 3107 <3116 3125 .3134 3143 .3152 .3161 .3170 .31
5240 3188 o3197 <3206 3215 43224 3233 .3242 3251 .3261 .3270
5340 3279 3288 .3298 .3307 .3316 .3325 3335 .3344 .3354 .3363
5440 3372 3382 3391 3401 .3410 .3420 .3429 .3439 L3449 .3458
5500 «3468 <3478 o3487 3497 3507 <3516 3526 .3536 .3546 3556
56.0 3565 <3575 .3585 3595 .3605 .3615 .3625 .3635 .3645 .3655
57.0 0%5 0%75 03686 0%96 om 03716 -3726 .3737 -3747 -3757
5840 ¢3768 3778 3783 <3799 <3809 <3820 .3830 .3840 .3851 .3862
5940 3872 3883 .3893 3904 <3915 3925 .3936 .3947 .3958 .3969

60.0 3979 3990 4001 4013 4023 4034 4045 4056 .4O6T 40T
61.0 #4089 <4101 4112 4123 4134 4145 4157 4168 4179 4191
62.0 o402 4214 4225 423T 42AB 4260 4271 4283 4295 4306
6340 <4318 o4330 4342 4353 4365 A3TT 4389 4401 4413 4425
64e0 oA43T AAL9 LLOL AAT3 oA4B5 4498 4510 4522 4535 4S54T
65.0 4559 oA45T2 4584 ATIT h609 62 4634 LT 4660 4672
660 o4685 4698 LTI LT24 AT3T AT50 4763 JATT6 4789 4802
670 o4815 4828 4841 4B55 4868 4881 .4895 4508 .4921 .4935
68.0 <4948 4962 4976 <4989 .5003 5017 5031 .5045 .5058 5072
6940 <5086 5100 <5114 5129 .5143 .5157 .5171 .5186 .5200 .52
7060 5229 5243 5258 5272 .5287 5302 .5317 .5331 .5346 5361
7.0 -5376 «5391 5406 5421 5436 5452 5467 <5482 5498 .5513

T2.0 5523 5544 <5560 .5575 5591 .5607 .5622 .5638 .5654 .5670
73.0 5686 5702 .5719 5735 .575% .5768 .578, .5800 .5817 .5834
T4 5850 5867 .5884 901 .5918 5935 5952 .5969 .5986 6003
7540 6021 .6038 6055 6073 6091 6108 6126 .6144 46162 .6180
760 6198 .6216 6234 6253 6271 .6289 .6308 6326 6345 6364
TT.0 6383 6402 6421 6440 6459 6478 6498 6517 .6536 6556
T80 6576 6596 6615 6635 6655 6676 6696 6716 6737 6757
790 6TT8 6799 6819 6840 6861 .6882 6904 6925 6949 .6968
80.0 +6990 .7011 7033 .7055 .7077 .7100 .7122 .TLL4 7167 .7190
81,0 7212 7235 7258 7282 .7305 7328 .7352 7375 7399 .T423
82:0 JTALT JTATL JTL96 7520 7545 T570 TH5 7620 7645 767
8340 7696 TT2L JTI4LT TTT3 T799 .T825 T852 TBT8 7905 932

84.0 <7959 .7986. .8013 8041 .8069 .8097 .8125 .8153 .8182 .8210
85.0 8239 8263 8297 8327 .8356 8386 8416 .B84LT 8477 .8508
86.0 «8539 8570 8601 8633 .8665 8607 8729 8761 8794 .8827
87.0 .8861 .8894 .8928 8962 .8996 9031 (9066 <9101 9136 .9172
88.0 9208 49245 .9281 9318 .9355 <9393 .9431 9469 .9508 .9547
89.0 09% cm o% om 097‘7 .97“ 098” '9872 .”14 0%57



Vli.~ RESULTADOS OBTENIDOS Y CALGULOS.






Ilos resultados obtenidos se presentan en tablas, una para cada-

sal.

Cada tabla consta de 6 columnas en el siguiente orden:

lo. Nimero de muestra

2a. Absorbancia por 100

3a. Absorbancia

4a. Calcio mege

5a. Calcio por 100

6a. Sal correspondiente por 100

La 2a.columna la forman las lecturas directas obtenidas del apa

rato para cada muestra.

La 3a. columa es de absorbancia y ya se explicd com obtenerla.
La 4a. y la 5a.columa, son las de calcio meg. y calecio por 100

para cada muestra. Para obtener estos valores hay dos formas de = =

hacerlos

1.~

2.~

Haciendo una grifica estédndar de absorbancia contra concentra =
cibn de esta grifica determinar la concentracién (meg.) de cal-
cio en la muestra.

Para calcio por 100 se aplica la siguiente férmila

Caleto por 100 = Lestime do la gritiee I, X 200

Se toman los valores de absorbancia y concentracién correspon -
dientes a los dos esténdares de absorbancia mayor y menor al ——
problema y se calculan los resultados deseados aplicando las =
siguientes férmulass

8)e- Chi = mcg. Ca = (Am - Ai) (Cs - Ci)
e + Ci

Donde:
Cmy Cs, Ci y Am, As, 41 son las oconcentraciones y absorbancias=-

para la solucidn dé la muestra, del estindar superior y del = =

36



esténdar inferior respectivamente.

b) o= Calcio % = . de Calcio X Dil, X 100
peso de 1a muestra (g) X 1,000,000

con el objeto de obtener una mayor exactitud se trabajé por ésta—
Altima forma.

La 6a. columa es la proporcién por 100 de la sal correspondien

te es igual a calcio por 100 multiplicado por el factor de conver -

sidn.
SULFATO DE CALCIO.
lnBsorBaNCIA Fssomncncmm CALCIO SULFATO DE
% meg. b CALCIO %
1 45.70 042652 4.162 29.728 100.977
2 45.32 0.26216 4.091 29.226 99.273
3 45.64 0.26472 4.150 29.646 100,699
4 45.58 0.2642 4.138 29.563 100.418
5 45.84 0426632 | 4.187 2.910 101.597
6 45.82 0.26616 4.182 29.877 101.485
7 45.56 0.26408 4134 29.530 100,306
8 45.95 042672 40208 30.059 102,102
9 45.T8 0426584 4175 29.827 101.316
10 45.40 0.2628  [4.106, | 29.332 994632
TABIA No. 2
SOLUCIONES  ESTANDAR
CONCENTRACION mcg. ABSORCION % ABSORBANCIA
3.0 36.02 0.1939
3.5 42400 0.2366
4.0 45.00 0.2596
45 47.50 0.2793




IACTATO DE CALCIO

Anso;mncn ABSORBANCIA| cgﬁm cn;c:o (x:ﬁr%go QE
1 22.3% 0.1098 | 3.9419 | 18.089  [98.449
> 22,24 0.10924 | 39183 | 1797  [97.861
3 22.38 0.1100 | 39503 |18.120 [98.65%
4 22,26 0.10936 | 3.923% | 17.997  [97.986
5 22,26 0.10936 | 3.923%4 | 17.997  [97.986
6 22.30 0.1096 | 3.9335 | 18.043  [98.236
7 22.32 0.1097 | 3.9377 | 18.062  [98.340
8 22.28 0.10948 | 3.9284 | 18,020  [98.112
9 22,28 0.10948 | 3.9284 |18.020  [98.112
10 22,38 0.1100 | 3.95%3 |18.120  [98.65
Tabla No. 3

SOLUCIONES ESTANDAR.

CONCENTRACION mege ABSORCION ¥ ABSORBANCIA
2.0 12,52 0.0581
3.0 18.28 0.08768
3.5 20.44 0.0993
40 22,58 0.11118
4.5 26,00 0.1308




FOSFATO DE CALCIO TRIBASICO.

ABSORBANCIA ABSORBANCIA CALCIO CALCIO 053(1’010)2
% mege b b 4
1 26.10 0.1314 3.7542 | 36.805 94942
2 26.20 0.1319 3.7710 36,970 954367
3 26.12 0.1315 3.7575 36.838 95.027
4 26.14 0.1316 3.7609 36.871 95.112
5 26,10 0.1314 37542 364805 94.942
6 25,88 0.13008 3.7097 364369 93.817
7 25.92 0.13032 3.7178 364449 94,024
8 26,14 0.1316 3.7609 36.871 95.112
9 26,10 0.1314 37542 36.805 944942
10 26,00 0.1308 3.734 36.607 94431
Tabla No. 4
SOLUCIONES ESTANDAR.
CONCENTRACION mcge ABSORCION % ABSORBANCIA

3.0 22.20 0.1090

4.0 27.34 0.1387

5.0 33.40 0.1765
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FOSFATO DE CALCIO DIBASICO ANHIDRO.

ABSORBANCIA| ABSORBANCIA| CALCIO CALCIO GaHPOL
% mege % £
b 22,70 0.1118 4.0081 294705 100,043
2 22.5 0.,11106 3.9830 ‘ 29,286 99.418
3 22,64 0.1115 3.9979 29.396 99.7M1
4 22,52 0.,11082 39747 29.226 99.213
5 22440 0.1101 3.9502 . 294045 984599
(3 22,60 0.11313 3.9911 294346 99.621
7 22,52 0.11082 39747 29,226 994213
8 22,58 0.11118 | 3,987 29.316 99.519
9 22,56 0,11106 3.9830 29.286 99.413
10 22.60 0.1113 3.9911 29346 99.621
Tabla No. 5
SOLUCIONES ESTANDAR.

CONCENTRACION mege ABSORCION ¢ ABSORBANCIA

2.0 12.52 0.0581

3.0 18,28 0.08768

3.5 20,00 0,0969

40 224,58 0.11118

45 25422 0.12622




CARBONATO DE CAILCIO.

ABSORBANCIA| ABSORBANCIA| CALCIO CALCIO CARBONATO nxf
4 mege. % CAICIO %
1 44,55 0.2561 | 3.9513 [39.513 98.671
2 4h.53 0425594 | 3.9476 39.476 98.579
3 44.56 | 0.25618 | 3.9964 [39.964 99.798
4 44,460 0.2565 4.0038 40.038 99.982
5 4458 0425634 349569 39.569 98.811
6 44.54 | 0425602 | 3.9495 |39.495 984626
7 4453 | 0425594 | 349476  |39.476 98,579
8 4454 | 0.25602 | 3.9495  [39.495 98.626
9 44.56 | 0425618 | 3.9964 [39.964 99.798
10 4456 | 0425618 | 3.9964  [39.964 99.798
Tabla No. 6
SOLUCIONES ESTANDAR.
CONCENTRACION mcg. | ABSORGION % ABSORBANCIA.
3.0 36.02 0.1939
3.5 42,00 0.2366
440 45.00 0.2596
4e5 47.50 0.2798




CALCULOS DE PRECISION.
Bstos se hicieron con los resultados de Calcio f£.
FORMULAS USADAS s

sai®
Desviacién Bstindar =0 s \ | ——
(n-].)
Donde 3

£a1? = £(41y)?

M = Valor medio.
I = Valor individual.
n = Himero de determinaciones.

Coeficiente de Variacién = C, = LW,
M
, 2
Error Bsténdar = Ew -l — oL
Vn n(n-1)

Valor Real = Vg = M £ Et

Valor de t para 9 grados de libertad y un 5 §
de probabilidad de influencis del azar = 2.262

Linites Fiduciales = M + B { 2.262 )



RESULTADOS.

SULFATO DE | LACTATO DE| FOSFATO DE | FOSFATO DE | CARBONATO
CALGIO CALCIO DI- DE
CAICIO CALCIO | TRIBASICO | BASICO AN- | CALCIO.
HIIRO .
DESVIACIGN | 0,263 0.0512 0.197 0.1281 062492
ESTANDAR
COEFICIENTE
IE VARIAGIOH 0.8864 % 042837 £| 005362 | 044372 £ | 0462 %
ERROR
ESTANDAR 0.,0831 0.,0162 0.0622 0.0405 0.0788
VALOR REAL 29,6698 18,0435 36.739 29,2943 39.6954
20,0831(t)| £0.0162(t) | 20.0622(t) | £0.0405(t) | £0.0783(t)
LIMITES FI-
DUCIALES a | 29.4817 18,0069 36.5981 29.2027 39.5171
un nivel de | 29.3579 18.0801 36.8799 29.38599 39.8737
probabilidad
del 95% .

Tabla No. 7
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VIiI~-CONCLUSIONES.



Al grafiear sbsorbancia contra concentracidn de las solueio-
nes estindares de calcio, se obtuvo una lfnea recta, lo que indie
ca que siguen la Ley de Lambert y Beer que dice que la absorban -
cla es directamente proporeional a la ooncentracidn.

De acuerdo a los resultados obtenidos (Tabla No.7), se con -
oluye que la técniea propuesta es precisa, confiable y presenta —
un error afnimo.

Se encontraron diferencias de wna a otra sal en los resulta-
dos de precisidn, debido a que no se trabajé con materias 100 % -
pures y a que cada una de ¢llas tiene diferentes especificaciones.

El método es ficil, exacto y especifico, ya que en las deter
minaciones segin la Farmacopea Norteamerieana (U.3.P. XVIII) y el
Formulario Nacional (N.F. XIII), se encontraron algunas dificulta
des y deb{a tenerse especial cuidado en factores tales como pH a-
decuado, punto final de la titulacién, velocidad de la misma y -
temperatursa.

Una de las grandes ventajas de #sta técnica es la rapidez -
oon que se efectdan las determinaciones, locual se refleja en la
proporeidn de anflisis realisados por ésta técnica y las ya esta-
blecidas, la cual aproximadamente es de 7 a 1.

Por otro lado ocuzndo se quieren ecomprobar resultados, se pue
den repetir las lecturas, no siendo &sto posible en las otras téc
nicas, en las que se tendrfa que repetir sl ensayo completo, redi
tuindonos uma pérdida de tiempo eonsiderable cuando se trata de -
un gran nimero de muestras por analizar.

Por todo lo anterior, se puede afirmar que el método ensaya~-

do es aceptable por su rapides y precisién.
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