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CAPITULO PRIMERO

IMPORTANCIA, OBTENCION, PROPIEDADES Y
APLICACIONES DEL ACIDO METILEN
DISALICILICO 5.5

La importancia del dcido metilén disalicilico 5.5 se debe a la
utilizacion del mismo para formar sales estables con las dialquilamino-
tnetoxiquinolinas antpaliadicas, pyes los clorhidratos de dichas bases
son higroscopicas y de estabilidad insuficiente para ser administradas
por la via oral. Son en camb:o muy adecuados para la administracion
parenteral por su gran solubilidad de agua. Sin embargo, tampoco

ticnen una estabilidad permanente, pues se oxidan lentamente en di-
solucion.

Por el contrarin In preparacion de tabletas requicre una sal es-
table no higroscopica. Se buscaron dcidos yue dieran sales muy in-
solubles, 1o cual lleva implicito una segunda intencion; la de tener
preparados que se absorban lentamente, dismnpuycp(}c asi la toxici-
dad y prolongando la accién. Los dos dcidos mis utilizados con el.lgx-
tado objeto son ¢l dcido metilendisalicilico 5.5 y c! acxdo' metilen
bis-oxinaftoico o acido 2.2' dioxinaftil-metin 3.3 gllcayboafl!lco l!a'
mado también acido metinico. Ejemplo de un metilén disalicilato in-
soluble es el del plasmocid, el metilen disalicilato de p!asmocxd cuya
férmula condensada es de 2C,,H,.0,C,:H.ONy y estn'formada pqr
2 moléeulas de acido metilén disalicilico 5.57 v una mo}ccnlu dc_1 baas
sdlida (plasmocid) que es el 6 metoxi 8 gama dictilamino-propii-ami
no quinolina C,;H.,ONj, (1). .
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' Il mé terior {8
Ademis ¢s empleado ¢l aci e et Fl método anteric _
as s emplea acido metilén disalicilico 5.5 en sintesi i totiatico $.9 8
. . A b 8 I I sintces Welln 10 J. p{ .

de colorantes del grupo del trifenil-metano. tesis eriéndisalicilic -

Primero parti d¢ 1 o}

P | - . .
y _C«_)ndcln.\u;i; con una molécula de dcido salicilico en presencia
e nitrito de sodio y icido sulfarico ' I Agu; ...
Dy S 0 como deshidratante y oxid : gua ..o s alicili ' 1 mé ;
o ] Aot LU - _ at xidante, ) oo I Nilko $8 . El mé¢ .  aonl "
Pr_od}ltg el dcido aurin-tricarboxilico, conocido con ¢l nombre de '\l;. Acido Salicilico S 2 Cn antegy mctilén'dl';::lc'x‘l'(l)':1 nt;:r;gr fué el que scui para I obtencion del dcido
l?mon- por emplearse en solucion amoniacal como reactivo colorear i Formaldehido d [ ' salicilico 5.5" pero con algunas variaciones.
zi‘e’l c;mht_agwcz ,})' cvantitativo (colorimétrico) especifico y  sensible ; Acido dorhidr R g" 1,“:3"“’ N presenc Primero parti de la mitad de las cantidades
aluminio (2). : R - < 1yx.lratant N - ¥
: A: : . a ¢ v oxdang Agui
v i iza el mgsmne @ . ! i, UA verrernnnonenas .
[ Al hablar en ol capitulo siguiente acerc o | Se utiliza | mismo » con ol nombee de gy \%d S ... 750 cc.- 150 cc.
resaltar muevame | guicnte acerca del aluminén se hard ©un poco la tecnaca como e e x Acido Salictlico ... ... .. 50 g.
saltar nuevamente su importancia. - N 4el { {:: eativo colorge Formaldehido de 40% ... 25 cc
" — - ety <y by . . ry - ) Lo
entro del matras o pedttin v senably Acido dorhidrico conc. ... 150 cc.
OBTENCION. de A gl’csttlad;\, calente S Se utiliza el mis _ .
p. - se disolvio totalmente < 1 3 del Wumimda s b nltx iza ¢l mismo aparato mencionado anteriormente variando
ara esto ¢ hace a partir de dcido salicilico, formaldehido y - agua v reflujé 2 horas m.o AT A8 e un poco fa tecnica cOMO SIgue.
agua como materias primas, ' . do salicilico al reflujar ess Dentro del matraz s¢ puso el acido salicilico y agregué 750 c.c
. : . N . i - ) i - > h ay - C.
Partiendo de las siguientes cantidades: 3 gunda vez y uma tercera de agua destilada, calenté varias horas al cabo de las cuales como no
| S | Hecho esto agregue e disolvid u"x.z.xlmcntc ¢l acido salicilico se agregaron otros 50 c.c. de
A d s 5 ¢ g 2\ . . ey . ,'1 9 . : : . ’ ’ .
cido Salicilico ................. 100 - el calentamiento por 11 seilio, formaldehida ¢ agua v reflujé 2 horas mis, con lo que se disolvio un poco mas el aci
Agua g ! ‘ do salicilico al reflujar esas dos horas, esta operacion la repeti una se-
L N I I R S S S BN SR Y e . . : PR . . N A [P . .
: ceeveeee. 1,500 cec. ! 5 hLo mlp. reposar una gunda vez y una tercera hasta disolucion total del acido salicilico.
ormaldhcido G uchner ¢ precipitade R - o ,
de 40% .......... 50 cwc. destilada h'ts:\ ‘E““{‘*l.“ Hecho esto agregué ol formol y cl dcido clorhidrico y prolongué
N ’ . A3l N ;M .
Acido clorhidrico conc que e 1k . el calentamiento por 11 horas.
o eeeeee.. 300 ce. Se secd el precip: 100 g
; S ¢l precipatad Lo dee reposi 1 noche v al siguiente dia se {1 4
El aparato e 4 e : o 20 dejé reposar una noche y al siguiente dia se filtré en embudo
ar: mpleado . . den un . : . LS00 e o ; :
un refrigerante de rgfluqo. c]o nsta de un matraz de fondo redondo con i, rendimiento de ¢ - Buchner el precipitade fermado de color blanco y se lavo con agua
jo; el matraz va colocado en bafio de arena. . REA . S0 e destilada hasta que el liquido del filtrado no did reaccién dcida.
: CCIONES.
TECNICA " : . 10 cc Se sec6 ¢l precipitado y se peso, obteniendo 44 g. que correspon-
El 4cido sal 3 @ R den un rendimiento de 88%.
El acido salicili i Ryt . : g tu : . T
! ot o o3 o icilico se dxs}mlve hirviendo a reflujo en 1,500 c.c. de : ; sz de fonda redondo <0
agrcfi i tjm el écido clorhidrico concentrado y el formol y se hierve | O % 33CH, e {0 en hafio de arend. REACCIONES. g
2tlujo durante 5 a 6 horas. Se dej o > § : ¢ .
. ¢ as. eja enfriar durante | ‘he y el pre :
cipitado blanco se filt i €t noche y € P ue- "
blanco ra en vacio, lavando con abu d " T
que los liquidos de locién no , do con ab ndante agua hasta 3 = wl, P ‘
tengan reaccién icida. : toon & " e Fi0F He- - enel ) °"
El producto es suficiente : 800 C.C tvon  + D3CH, ———imtem> T ——->
desea rcEriqtuli;uY; s‘:‘féfjw ?\ttmcntc puro para ugos subsiguientes; si s¢ b En la reaccion 3 mﬂ‘i!{z};ﬁuilﬂv "< hiere _ CooN CooH
stalizg ¢ hacerse en acetona, benceno y ¢ "~ hid ante Jov el I ¥ N o en
) y éter (3). | ratante, e Lo noche ¥ d p;ta :””/
— 14— : : ey abundante aud has
actda. ' En la reaccion anterior, el HC! actia como condensador y des-
‘ FRRTTAT f-.:!w;:uimtcs;)ﬁ ® hidratante.
; * . 1
; eryoeno v CHET (3)-
, hem —15—
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MONOGRAFIA.

Sinonimia.—Acido 4.4’ dioxi-difenil-metandicarboxilico 3.3 Ace
do metilén disalicilico 5.5

Férmula empirica.——CmHmO.,.

Formula de Constitucion.

Sr——C N

y. N CN———'C&

» no—<€ C o (Hy =€ c-ON
$=====c ' mc/
ool C'OOH

Forma cristalina.—Prismas de color blanco, sin olor, sabor amar
go. Punto de Fusion = 240 grados C.

Es insoluble en agua fria y caliente, soluble en alcohol etilico frio
muy soluble en alcohol etilico caliznte, soluble en acetona y éter sul-
fario en frio y en calicnte, es soluble en alcohol metilico y en dioxano
en frio y en caliente, lo mismo que en alcohol bencilico en caliente ¥
en frio, es poco soluble en alcoho!l amilico.

Es insoluble en benceno, en cloroformo en tolueno en frio y en
caliente, muy poco soluble en tetracloruro de carboono y sulfuro de
. carbono, tanto en frio como en caliente.

Accion del calor.—Por calentamiento funde con desprendimiento
de humos, carbonizindose despucs.

REACCIONES.

Con el nitrato de plata, da un precipitado blanco grumoso.
Con el cloruro férrico da una coloracion violeta,

Con el cloruro de bario, no reacciona.

— 16 —

Reaccion al tamssol.———l:x |

reaccion acida.
Todas estas reaccionc r
comprobadas pot nosotros ¢

APLICACIONES.

Las aplicaciones del o8

cionadas en la importancia ¢
ya nO & Mencionan aqui.

B aarboxilico 3.3 3,

~ &
¥

B un olor, sabor amar

+ en aleohol etilico frig
on acctona v dter ab
etilico y en dioxan
wncilico en calientey

Ly tolueno en frioy @

. arhoono y sulfuro de

i, con desprendumientt

Blanco grumoso.

violeta.

Reaccion al tornasol —Enrojece el papel azul, por lo cual tiene
reaccion dcida.

Todas estas reacciones propiedades y constantes fisicas, fueron
comprobadas por nosotros cn ¢l producto que obtuvimos.

APLICACIONES.

- las aplicaciones del icido metilén disalicilico 5.5’ fueron men-
cionadas en la importancia que presenta dicho compuesto, por lo cual
ya no s¢ mencionan aqui.

— 1"
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CAPITULO SEGUNDO

OBTENCION, PROPIEDADES Y APLICACIONES DEL
ACIDO AURIN TRICARBOXILICO Y ALUMINCN

OBTENCION DEL ACIDO AURIN TRICARBOXILICO.

Se obtiene partiendo de las siguientes substancias empleadas wiv
mo materia prima.

Acido metilén-disalicilico 5.5° ........... 25g.
Nitrito de sodio .............c. . u.... 12.5g.
Acido salicillico ...........oooiiii... 12.5¢g.
Acido sulfirico conc. ... ..ol 90 cc.

La obtencion del acido aurin-tricarboxilico se hace en un mor-
tero espacioso. Se coloca en ¢l mortero el nitrito de sodio y se pulve
riza; s¢ va adicionando poco a poco el icido sulfarico concentrado agi-
tando con ¢l pistilo del mortero. (Esta manipulacion se efectGa en la
campana) debido al gran desprendimiento de vapores nitrosos.

Hecho esto, se adiciona poco a poco y agitando constantemente
una mezcla previamente preparada de los dcidos metilén-disalicilico y
salicilico.

Se produce una masa cspesa con brillo metilico que se vierte so-
bre un recipiente conteniendo hielo picado y se agita vigorosamente
para deshacer los grumos del dcido aurin tricarboxilico precipitado.

Se filtra por vacio y s lava con agua destilada triturando el pre-
cipitado en un mortero hasta que los liquidos de locién no tengan reac
cion acida.




El icido asi obtenido, no necesita purificarse para ser empleado
como reactivo del aluminio si se transforma en sal aménica.

Para cllo el precipitado cscurrido todavia hiumedo se disuelve en
amoniaco diluido (un volumen de amoniaco concentrado con dos vor
limenes de agua) utilizando dnicamente ¢l necesario para su disolu
cion completa. Ya disuelto, entonces se seca en bafio maria, obtenién
dose asi el aurin-tricarboxilato de amonio.

RENDIMIENTO. — Obtuve 60g. que corresponden a un
75% de acido-aurin-tricarboxilico. '

REACCIONES. NaNO, + H.S0,

> NaHSO, - HNQ,

- oo ol e
se ¥ CHy ¢+ N0y < >—°" ————a qu,0 + oo < .<"‘>.o
> pa

oot doon + 4N0

MONOGRAFIA.

Sinonimia.—Acico aurin-tricarboxilico; Acido 4'4™ dioxifuchdn-
tricarboxilico 3.3°3".

Férmula empirica.—C..H, O,.
Formula de constitucion.

Nl
uo-< }c oo
’ C ==C H=q
doou 4 Jc=0
' ch
no-¢” -_l
\c._.-::c
COOMN

ASPECTO.

. El'cido aurin tricarboxilico forma un polvo rojo cor brillo metir
lico, punto de fusién de 185 grados C., sin olor, sin sabor.



E< insoluble en apua, en benceno, en doroformo, en sulfuro de
carbono tanto en frio como en caliente.

Fs <oluble en alcohol etilice, en éter, en acetona, en alcohol me-
tilico, en alecohol amilico, en alcohol bencilico y en dioxano, tanto en
frio como cn caliente,

Accion del calor —Primero se funde carbonizindose después con
desprendimiento de humos.

Reacaitn al tornasol —Enrojece ¢ magpel azul, por lo cual, tiene
reaccion Acida. Toxdas estas reaccones, nroniedades v constantes fisi-
cas, fucron comprobadas por nosotros en el producto que obtuvimos.

APLICACIONES.

Tedas las aurinas <cn imprortantes materas colorantes empleadas
para tenir con mordientes, s utilizan <obre todo para estampar siendo
su empleo mas importante en el estampado de papeles y cartones que
en ¢f de tejidos mismos.

Las aurinas son derivados fenolicos de la fuchona, asi la mono-
xifuchona es la benaurina v dioxifuchona, la aurina, es decir benzau-
rina y aurina en la sene fendlica, corresponden a verde de malaguita
y cristal violeta,
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nen un radical fenilo sin substituir y la aurina y ¢l cristal violeta tienen
los tres substituidos.
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SEGUNDA PARTE

OBTENCION DEL ALUMINON

La obtencidon det alumndn <o hace a partir del dcido aurin-tri-
carboxilion todavia himedo, el cual se disuclve en amoniaco diluido
(1 volumen de amoninco concentrado con dos volimenes de agua)
se filtea por filtro de plicgues y se evapora a sequedad, obteniéndose
de esta manera ¢l alumindn.

REACCIONES.

7 s uo.<;;— c B PELLLY
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cooM . cocad,

Rendimiento.— Para la obtencion del alumindn partimos de l'Sg.
de dcido aurin-tricarboxilico, obteniéndose 13.5g. de la sal amoniaca
que corresponden a un rendimiento de 75%.

MONOGRAFIA.
Sinonimia.—-Aurin tricarboxilato de amonio; aluminon.

(C,H,OH—CCONH, ), CC.H; (COONH,)

Formula empirica.
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Farmula de constitucion.

FH—rch

HO-C 3 cOONHKy
N\
¢ merch | LKl
CH—CH W=c

"o.(\ \\t
,C=Cﬁ
COONH,

ASPECTO.

Es un peivo atd roiizo con brll - metice, sin olor, sin sabor,
punte. de fusion. - - 108 grados C.

Es insoluble en beneno, éter, cloroformao, sulfure de carbono, ace-
tona tetracloruro de carbono, dioxano, y tolucno tanto en frio como
en caliente.

Muy poco soluble en alcohol amilico, y en alcohol bencilico en
frio v en caliente.

Accion del calor. —~Funde, carbonizindose después y desprendiens
do humos.

Reaccidn al tornasol -——Ninguna.

Un derivado dcide de la aurina es el dcido aurin-tricarboxilico.
Tiene una doble importancia: Por un lado, como todas las aurinas, es
una materia colorante, muy empleada para tedir con mordiente, espe-
cialmente de cromo v para tal fn ¢ suele emplear 1 sal sédica que se
conoce con el nombre comercial de violeta de
marcas,

Tiene tambicn, por ctro lido, que desde hac

—_24 —

omo de diversas

cos afos ha ad-
quirido gran relieve en ¢l andlisis quimico como icactivo colorimé
trico, especifico y muy sensible del aluminio, por producir con este
metal una laca de color rojo sumunente intono. El método analitico
es cualitativo y cuantitativo, sicndo este Ultimo método; colorimétri-
co v fotocolorimétrico el cual permite cuantear pequefiisimas canti-
dades de aluminio, lo que hace de este método ser exacto y de gran
sensibilidad.
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R

denominasion,
nica.
Molernamants

[

M=t
«c emplea ¢l dcido i .
nfaco dituido, de m- EEEE

La formacion o
rededor d: 3. Comy

una solucKn amnort:

Fa estas conch

del aluminio, pero -

es estable en amort.f

nizar CON AmEniCe

alumiaio por lo qu

es alcalinzarla v 2
aluminio no.

El acide aurie

de beriltoy 0.1 a v
requieren fa adici
de la laca v 1a dpt:
tensidad del color

Los siguiente: |

mio, platino, rodia.
coloridas o precip

i

El prupo rea,

i o, nn i}s‘“‘;f. \;n QI“",

wun, waitere de carbong, ace
ndueno fanto en frio com

# aleohad henalioo en

St .,k(?lﬁ?ﬁ Y iifﬁf»\’mdlﬂ)'

- elo qurintricarboxtlico.
oy LUEE? todas fas aunnas, ¢
. e con mondente, q’x"
o emeprlegr A o] i que s

o do diverss

. L

N : Ju

o hagt pOWH ;zzm'}m a
T TR SALY cojonme
o ereducir con ¢4
AL litico
P pétodo anat
: colonmett

. 1.,
oot

A oo Glumo eropleo, debe su nombre de alumindn, y bajo esta
denemimacinn, ¢ comprenden indistintamente ¢l acido y su sal amé-
HIAGY

Mefernaments o tionde mids a v s Ia ;b imdni s, pues cuando
ec emplea ¢! dcido libre, como es insoluble en agua, se disuclve en amo-
niaco diluido, de medo que ¢l verdadero reactivo es la sal amonica.

La formacion de In laca de aluminio debe procurarse a un pH al-
redece d0 8 Corve o Lo o e e meFo acttico, seouatiliza

- . N S i
una -olucin anortiguadora de dcido acético y acetatos.

En edas condicienes el cromo produce un color muy semejante
Cel aluminio, pero <« iferenzan thcilmente, nies la laca del aluminio
cr sstoble on pmeriace meentras gue la de cremo se decolora al alealis
izar con ameniee, ~eo er metio amoniacal no se forma la laca de
aluminio por 1o qus una vez formada en medio dcido lo que se hace
oo alealinizarla v asi sioex de cromo s disuelve, mientras que la de
2luminio no. '

Fl acide aurin-tricarboxilico ha sido usado para estimar .02meg.
de beril:o v 0.1 a 0.5my. e aluminio. Grandes contidades de ;lgmlt_l,lo
requieren la adicion de goma aribign para prevenir Iy, precipitacion
de la laca v la dptima condicion para la produszcion de la mixima in-
tensidad el color esaun pH de 4a 5.

. . . 1y H Qe

Los siguientes iones, tales como Co, Cu, Au, Iridio, mciuel_, 0
méo. platino, rodio, rutenio * vanadio forrpnn con cada. uno soluciones
coloridas o precipitados con ¢l acido aurin-tricarboxilico.

El grupo reaccionante es el siguiente.
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)
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Con ¢! aluminio, el dcido aurin-tricarboxilico f(l:rma vel l;(;m (l)tl:))l?
metilico yue contiene un anillo quelato de 6 miembros y

ligadura (5).
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Sea la siguiente formula. -

COOH C=
wed 0
coon 0 .

- .He utilizado este reactivo para cuantcar
ex:é:}‘mc.)s’ dada l:} pequena cantidad que
e reterire en capitulos adelante.

:_dumim'o en alimentos
contienen ¢stos. Y a esto

IMPORTANC
MH

El aluminio ext
por lo tanto en tod
absorbe poco en of in
las heces.

Se conoce muy
an experimentado <
Eﬂ?s un nquitismo mi
asimilacion de log fo

Algunas planta.
l'lelstixi]o: Por ejemplo i

p\_zeden lepan

¢ Que ¢f
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i, de maiz, Y por
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B aluminio on alimentos

wnen caos. Y a esto

QAPITULO TERCERO

IMPORTANCIA BIOLOGICA DEL ALUMINIO Y
METODOS DE CUANTEO

] alummio exicte on todos los tejidos vegetales y animales, y
por lo tante en tados los alimentos usuales. El procedente de éstos se
absorbe poco en el intestino y mis de un 705 de ¢l se elimina por
las heces.

Se conoce muy poco acerca de su accion bioquimica, aunque se
han experimentado sus sales en ratas, observando que determina en
ellas un raquitismo muy acentuado, dchido a que sin duda retrasa la
asimilacion de los fosfatos.

Algunas plantas contienen grandes cantidades de aluminio; ta-
les son por ciemplo los equicetos v ol licopodio; las cenizas de este
Gltimo pucden llegan a contener un 13.5% de Al: O, y los de Pro
teace Orites Excelsa llegan hasta el 809 . Todas las fancrogramas con
tienen alumino. Las xerofitas conticnen menos que las hidrofitas y se

iensa por algunos investigadores qu'c'cl crecimiento y dcsarrg!lo de:
{;s primeras se debe a los iones alpmlmo (ue existan en 5(111 Tﬁ io nu
tritivo; se cree que el aluminio estimula los jones de Fe'y l'c:. ! 1;,’ pelro
no se conoce en qué forma se encuentra este elemento en las molcculas
quimicits cxistentes en las células.
Aluminio en el desarrollo de las

N able ka influencia del
s indudabl o do preferentemente en las

plantas de maiz, y por €50 lo hemos cuantea
semillus de esta planta.
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Fn la tierra laborable, ¢l aluminio existe principalmente al estado
de compuestos insolubles, y por lo tanto no asimilables por la planta,
pero se solubilizan en pequena cantidad en los tierras llamadas acidas.
Claro es quc este clemento puede cjercer accion tdxica cuando pener
tra en el organismo vegetal en cantidades considerables.

En los organi:mos animales se encuentra aluminio en muy pe
quefia cantidad. Como lo demuestra el cuadro que consignamos a cone
tinuacion debido a C. Myerx y Killiam. (6)

Mg. de Al % en 6rganos humanos.

Coerebro .o i viiii i i, 2203
COrazin oo vveneeniiieneeenenes 2225
Higado ....cvvevvrenveninenenen 17T — 1117
Bilis ©vverriieiinnrnenenaanaess 069
SANEre . vvvennerrereraneieeane. <21
RIFONES oo iveenvnoeenennennees 13 — 87

Los mismos investizadores han determinado la cantidad de alu-
minio en Grganos de otros animales especialmente la rata v el perro.

He aqui los resultados publicados.

1 Kg. de substancia fresca contiene Al en mg.
Substancia ‘ Rata Perro
Higado .............. L4 ... 1S
Corazon ..evveveeeen. 16 ool 1L
Rifiones ....cvvvevee.. 1.3
Pincreas ............. 2.9
Pulmén ......cvvvveee 6 o
5
6
0

0
~J oo

Cerebro ...ovvvvveennn .
Sangre ..........e0ee. .
Animal entero ........ 2.

« 8 e e e e 000

(M

Métodos de cuanteo de aluminio.

[

Los métodos antiguos para la determinacion cuantitativa del
aluminio en drganos o productos vegetales o animales se fundan en
incincrar ¢l producto y cuantear ¢l metal en las cenizas, al estado de
éxido o hidrdxido; es indispensable separarlo del fierro, lo acul cons
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tituye una operacion lr»
métodos no dan bueno-
contengan g:an cantico:

ciene:, ¢ les salbus Jel
cramaticas da aluinins
dos muy sensibles, ¢
de éstos son materas
tos de aluminio: <& der
fetocolorimetro, opera:
una sal de aluminto.

Ordinariamente b
¢.én e Aluminio.

1 —Con alizarin..
Formula ———

Este método o
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' Por otra parte, estos
mas que con las substancias que
‘ » como san Jos metales y sus alea-
¢ ometall Para determinar cantidades milj-

a2 uthzan

aamaticas Cooaluon:

- “m.}\.“, nj(, : x actualmente muchos otros méto-
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Free método tiene una censthilidad de 1@ 300,000, interfieren
¢l Cr, Fe. Mn, toric, titanio y uranio. La alizarina se usa al 1% en
alcohol ctilica, preparando un parel tiro que es papel filtro impreg-
nado con la < cion de alizarina y secado. Forma lacas de color rojo
oscuro con la alizarina. Es un método cualitativo.

2 —Con alizarina S.

Formula ———— . C,,H.O.(OH) SO, NaH.O.

Ticne este método una sensthilidad de 1 : 77,000 las substan-
cras que interfieren son Co, Cu y Fe.

La alizarina S se emplea en papel tiro, impregnando un papel
filtro con ~olucion de alizaring S al 177+ <ccar. Con ¢l aluminio apa-
rece o loracion caté rojiza. E< un método cualitativo.

3. —-Con alizarina S.

Tiene como substancias que interfieren al Cr, Co, Cu y Mn. La
cantidad determinable en de 0,03 -+ 0,003 mg. e climinio.
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Free método tiene una censthilidad de 1@ 300,000, interfieren
¢l Cr, Fe. Mn, toric, titanio y uranio. La alizarina se usa al 1% en
alcohol ctilica, preparando un parel tiro que es papel filtro impreg-
nado con la < cion de alizarina y secado. Forma lacas de color rojo
oscuro con la alizarina. Es un método cualitativo.

2 —Con alizarina S.

Formula ———— . C,,H.O.(OH) SO, NaH.O.

Ticne este método una sensthilidad de 1 : 77,000 las substan-
cras que interfieren son Co, Cu y Fe.

La alizarina S se emplea en papel tiro, impregnando un papel
filtro con ~olucion de alizaring S al 177+ <ccar. Con ¢l aluminio apa-
rece o loracion caté rojiza. E< un método cualitativo.

3. —-Con alizarina S.

Tiene como substancias que interfieren al Cr, Co, Cu y Mn. La
cantidad determinable en de 0,03 -+ 0,003 mg. e climinio.
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tipos preparades de la misma mancra y al mi

La alizarina S <c utiliza al 0.05%¢, cl pH debe sera 3.6y la colo

racion anaranjada obtenida se compara desmués de 5 minutos con los
«mo ticmpo. Siendo éste

un procedimiento colorimétrico.

Con hidrazina y acido carbdnico.

Formula 5 H.N-NH-H.O y H:CO,.

Cantidad <determinable 0.1g. de aluminio, substancias que inter
fieren Sales alcalinas, bajan los resultados Fe, Mn, y Zn.

Reactivos.—Solucion de hidrazina y carbonato 50% de hidrato
de hidrazina, can un volumen de agua. Se satura csta solucion con CO
a punto de solidificacion, dilusr con un volumen de 50% de hidrato
de hidrazina. Este es un procedimiento gravimétrico.

5 __Con 8 hidroxiquinolina.

Férmula >

onu N

Cantidad determinable 0.1 g. de aluminio.

Reactivos.—Solucion de 8 hidroxiquinolina; se disuelve la 8 hi
droxiquinolina en icico acético glacial calentando, se agrega agua
destilada a 60 grados C., s enfria, filtra y diluye a un volumen de
500cc. Este es un procedimiento gravimétrico.

6.—--Con Morin.

Es la materia colorante del lefio de Ia chlorophora tinctorea ta-
a para tefiir la

s

mada también palo fustete, que s2 utiliza en tintorerl
na de amarillo.

La cantidad determinable ¢s de 0.0002 y tienc una sensibilidad
de 1 : 250,000, Como reactivo s us=a la solucion de Morin, que €s so
lucién saturada en alcohol etilico. En preszncia de aluminio aparece

una fluorescencia verde. Es un método cualitativo.
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tipos preparades de la misma mancra y al mi

La alizarina S <c utiliza al 0.05%¢, cl pH debe sera 3.6y la colo

racion anaranjada obtenida se compara desmués de 5 minutos con los
«mo ticmpo. Siendo éste

un procedimiento colorimétrico.

Con hidrazina y acido carbdnico.

Formula 5 H.N-NH-H.O y H:CO,.

Cantidad <determinable 0.1g. de aluminio, substancias que inter
fieren Sales alcalinas, bajan los resultados Fe, Mn, y Zn.

Reactivos.—Solucion de hidrazina y carbonato 50% de hidrato
de hidrazina, can un volumen de agua. Se satura csta solucion con CO
a punto de solidificacion, dilusr con un volumen de 50% de hidrato
de hidrazina. Este es un procedimiento gravimétrico.

5 __Con 8 hidroxiquinolina.

Férmula >

onu N

Cantidad determinable 0.1 g. de aluminio.

Reactivos.—Solucion de 8 hidroxiquinolina; se disuelve la 8 hi
droxiquinolina en icico acético glacial calentando, se agrega agua
destilada a 60 grados C., s enfria, filtra y diluye a un volumen de
500cc. Este es un procedimiento gravimétrico.

6.—--Con Morin.

Es la materia colorante del lefio de Ia chlorophora tinctorea ta-
a para tefiir la

s

mada también palo fustete, que s2 utiliza en tintorerl
na de amarillo.

La cantidad determinable ¢s de 0.0002 y tienc una sensibilidad
de 1 : 250,000, Como reactivo s us=a la solucion de Morin, que €s so
lucién saturada en alcohol etilico. En preszncia de aluminio aparece

una fluorescencia verde. Es un método cualitativo.

7 —Con pontacro™ o
pormula—Sal ¢
Cantidad Jetermin: . RNRERY ¥ b coby

-

s de 8 mmuton con by

. T8y {A‘g\m‘ M &gu

try

Qubstancias U<
H3P0|H\;SO| one: AC(\L
Los fluoruros s00 quite

..
El pontacromo 41 ER
droxiazornaitaleno v+ SR
Es un procedimict:
da una fluorescencid ©
s (e 1o mismy . e |
f;@;ﬁz v et Fif‘ © de hudnto
" | ri ety whadn oon OO
en e W e hedeao

RSN

- et arntad Qe e
v }t'?‘«, ¥ ﬂ;:n

g.—Con quinal::

Formula —

Cantidad dete

Substancias que
Solucion de qui
Es método cole w

S

cntanda, & AgreTs AR
9.—Con urea. Jiluye 4 un wohumen de

Rormula ——

Nt

Cantidad de torophora pactored har
teiur 1A

terfieren Pe, silice - i pan

La urea
s - )
fadoun precipit s grenne UER :?cns.xb;lldad
o N rin, que ©

" e alunun® apare

o se drselve a8 he.

% —-Con pontacromo azul negro R,

Farmula.— Sal de Zn de 4 wlfo 2.2 dihidroxi-azo-naftaleno.

Cant:dad determenable $1¢ de Aluminio.

Gubtaniie e merheren: Alcalis, hidroxidos, HC1, HNO,
I’LP{\”;S(\ e cetandon come Cr, Co, Fe Niy Cr hexavalente.
Lo fluonsros on ptaco 0t 1a adiion de CaCle.

1l de Zn de 4 sulfo 2.2 dihir

en sohucion acuosa,

o colonmétro que on presencia de aluminio
Se compara con tipos

anarantada briltante.
A nsmo tiempo, Bs un método cor

Pl pontacsome ezt ool

Jroxianornaitalunn yoo s a1

Foun procedimien
da upa Huorodenaa 10
preparados de Ia st Mancray

lorunétrico
AN

8. Con quinalizanna.

Formula -—=2

102 - 005 mg. Je aluminio.

Substancias Jue interf reren.—ob, berilio, bxs}t:n‘xto,l\gobrc y fierro.
> R ‘ A .

Solucion de quinalizanna al g G en alcoho lctx ico -

Es métexdo colorimetrico que da coloracion violeta purpufd.

Yantidad Jeterminable

NHy
, 7”7
9 —Con urea. o
Formula ——?> A Y Hy

Cantidad determinable .1g. de aluminio. Substancias que In”
terficren Fe, silice titanio y Zn.
1P sendo este un
alescente.

Li usa ( proccdimicnt.» gmvimétrico
4 Ul s Us
dando un precipitado op

—31 -




1 H
10.—Con hematoxiling P
] NO- —O—?N‘
‘ Bormula ———>» | .cH-?-—OH
| o
. ¢ ¢
W bu

Cantidad determinable: 0.0001 a 0.001mgn de Al en una conv
centracion de 1 : 1:000,000.

we

La solucion de hematoxilina s¢ hace disolviendo . 1g. de cristales
blancos de hematoxilina en 100 c.c. de agua hirviendo. iSendo éste
procedimiento colorimétrico v usando ¢l aluminio en filtrado de agua.
Da un color café amarillento.

f ‘ll.—-Con la sal amonica de nitroso fenil hidroxilamina, o cup-
erron,

Férm _
ula 3 Yo
~-N<p.NHq

Cantidad determinable 3 a 3 0 mg. de aluminio.

| Interfieren las siguientes substancias: B, Sh. Cu, Fe, Si, los iones
e coloridos tales como Cr, Ce. Mn. o Ni est'n sresentes, hacer la comr
i paracién nefelométrica. Es un nro-adimiento colorimétrico dando cor
e lor amarillo por luz transmitida y azul por luz reflejada.

12.—Con alkanet.

La alkaneta llamada también orcaneta, es la materia tintorca de
las raices de la a! ana tintorea que se utiliza en tintoreria y para colo’
rear los aceites en rojo pardo.

Substancias que interfieren son dcido salicilico, estaiio y titanio.

—_2 —
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La solucion de a\kanc T
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. sk . l
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Las * primeras dan un precipitado azul gris y el titanio da un pre-
cipitado café ropzo.

La solucion de alkancta sz hace con 10 g. de la raiz en polvo, con

9% ¢.c. de alcohol etilico al 95%.

Ls un procedimiento cualitativo dando una coloracion rojo rubll
que por adicion de amoniaco y agitando vigorosamente pasa a azus,
agregando mis amoniaco, si hay aluminio presente s¢ formard un pres
cipitado purpura, ¢l cual flota en la superficie.

. [ D ey g "
132.—Con sal amonica del scido aurin tricarboxilico.

Formula ——2 e o

ini stancias

Cantidad detcrminable 0.005 mg. de “1‘1’,‘“"{‘;20’.“1(‘)‘"‘?“3‘;2“?&“0’
que interficren son las siguicntes: Sh, Bi, ga o rclluctores o Sereds
plomo, mercurio, gran exceso de fosfatos, agentes rc \

' 1
estano y titanio. . )

La sal amonica del 4cido aurin t
acuosa al 1. '

Es un procedim
substancias que inter
la aparicion de una colorac

14 —Con sal aménima del Aci

ricarboxilico se usa en solucion

¢ imi las
iento cualitativo. Despues de baber Chm“:a:glfpor
fieren: la presencia de aluminio es €xpre

ion roja o precipitado rojo-
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cH—Cl cooH
, w0l €Y peie -
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Cantidad determinable 0.002 1 0.02 mg. de aluminio. Interfieren
las siguientes substancias HNO, y berilio. En este ‘método la muestra
debe prepararse previamente para climinar todas las interferencias.

Siendo éste un rrecedimiento colorimétrico, y la coloracién des-
arrollada después de un tratamiento previo cs comparado con tipos
preparados ipualmente y al mismo tiempo.

15.—8n <l amdnica del dcido auin tricarboxilico.
Cantidad deterrinabie 0.05 mg. de aluminio.

El alomindn w¢ usa para cste procedimicnto en solucidn acuosa al
0.2%: siendo ¢ste un prozedimiento colorimétrico en ¢l cual sc usa un
tintometro Lovibond vando una célula de 172 pulgada. (8)

16.—Mcétodo dec separacion de aluminio en andlisis cualitativo.
Es el siguiente.

Teniendo clqaluminir) valencia -3 y pudiendo encontrarse en la
[ 1 [ 1 2 3 2
solucién el Fe ¥, Cr" ,  Mn™ L Zn" | Ni - ,v Co + se trata
con solucion de cloruro de amonio (para reproducir la concentracion
de los fones OH del NH/OID gota a pota y agitando se agrega
NH,OH hasta rcaccion ligeramente alcalina al tornasol, la solucion
se lleva a chullicidn y s¢ va agregando (NH,).S hasta precipitacion
completa. Ya precipitado se hierve de nuevo y al cabo de 1 minuto se
prucba con un papel impregnado con acetato de plomo, dando el
sulfuro de plomo, lo cual demuestra que hay desprendimiento de

H.S y por lo tanto que se¢ ha puesto ¢! (NH,).S en exceso.

Hecho esto, se filtra ¢l precipitado rvipidamente y se lava con
agua conteniendo 1% e (NH,).S y luego una vez con apua des
tilada.

E! precipitado esti formado ror los siguientes compuestos: CoS,
NiS, MnS, ZnS, FeS, AI(OH),, Cr(OH),, impidiendo asi la precipt

tacion de los iones del cuarto grupo. Mg.

Con el NH,OH precipita el Fe, Cr y Al como hidréxido, quedando
, y > .

los demis en solucion. El Co, Ni y Zn, quedan como iones compler

jos de amonio y ¢l Mn como ion metdlico simple.

—_4—
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- Para saber si hay Ni en la weparacion hay que hacer una reac
cion cualitativa con dimetlelioximima pon ¢ndo antes dcido tirtrico
y NH, Cl con unas gotas de amoniaco hadta reaccion alcalina. Si hay
Ni ¢ formari un precipitado roe. Y entonces la precipitacion se hard
con H.S cn lugar de von (NH).S pura cvitar la formacion del NiS
coloidal que atravesaria las raredes del filtro

e recomienda al tiltzar tener ¢l filtro con liquido, ya que los sul
furos formados s¢ oxidan facilmente al aire.

Ya asi ¢l precipitado s baja a una cipsula y se agrega HCl frio
v diluide, sc agta por algln tiempo, e filtra'y lava con agua dcstnlada:
Qucd;mdn asi en solucion ol Mn, Fe, Zn, Al y Cr como cloruros;
quedando precipitados cl Niy Co v por lo tanto separados.

La olucion en la cual extd ol Fe, Mn..7.,n,,A1 y Fr cc}x_llwo cloru-
ros s¢ hierve hasta climinacion del H.S v «i estd turbia se filtra.

10 : aC c apel tornasol como
Fata solucion se neutrahiza con NaOH (con [M;P'Ll Lm'na-sol'm A
indicador) agregando un exceso de 5 c.c. mas. Ya .rm. s d(_tiz(;cg;‘;fé o%;
de oxilita agitando constantemente, s forma un pxuctxw_.ltnd café v
curer. Se hierve por 2 minutos, ¢ diluye con agua destilada,
agrua caliente.
y lava con agua cal . o
En la solucion va ¢l Al Cry Zn EL;O“IO lN&f’:lO:, Na.CrO; ¥y
ccipitac el Mn.
Na.ZnO, quedando en el precipitado el Fey e Sl
La solucidn se neutraliza con HCI diluido, se agrega ' ‘imd}c!)
NH,OH hasta reaccion alcalina, sc hierve y.aparc.cc:.t}ll(l;opre pree
gelatinoso de AI(OH)... Se filtra y se lava el precipitado. o
. . s o
El precipitado de Al(OH), se disuelve en HCl dl]\lldC') 1qxl1§e ;n:né’
asi en condiciones para ser identificado el aluminio por cudiq
€A . N
todo. (9) .
| ‘ jor ido descritos
Todos los métodos mencionados anterior mgr;rcl hm]l ?:\c:Sn]O critos
de una amnera s‘u[\Cl’ﬁCi&ll, y aungue algunos uti u.n: L‘ ! l:; o react
) : - 23 8 i
vo, la variacion esti en ¢l modo de separar fa muests
y [

fa cual estan usados los reactivos.

17.—Determinacion Jde aluminio por
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Cantidad determinable 0.002 1 0.02 mg. de aluminio. Interfieren
las siguientes substancias HNO, y berilio. En este ‘método la muestra
debe prepararse previamente para climinar todas las interferencias.

Siendo éste un rrecedimiento colorimétrico, y la coloracién des-
arrollada después de un tratamiento previo cs comparado con tipos
preparados ipualmente y al mismo tiempo.

15.—8n <l amdnica del dcido auin tricarboxilico.
Cantidad deterrinabie 0.05 mg. de aluminio.

El alomindn w¢ usa para cste procedimicnto en solucidn acuosa al
0.2%: siendo ¢ste un prozedimiento colorimétrico en ¢l cual sc usa un
tintometro Lovibond vando una célula de 172 pulgada. (8)

16.—Mcétodo dec separacion de aluminio en andlisis cualitativo.
Es el siguiente.
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[ 1 [ 1 2 3 2
solucién el Fe ¥, Cr" ,  Mn™ L Zn" | Ni - ,v Co + se trata
con solucion de cloruro de amonio (para reproducir la concentracion
de los fones OH del NH/OID gota a pota y agitando se agrega
NH,OH hasta rcaccion ligeramente alcalina al tornasol, la solucion
se lleva a chullicidn y s¢ va agregando (NH,).S hasta precipitacion
completa. Ya precipitado se hierve de nuevo y al cabo de 1 minuto se
prucba con un papel impregnado con acetato de plomo, dando el
sulfuro de plomo, lo cual demuestra que hay desprendimiento de

H.S y por lo tanto que se¢ ha puesto ¢! (NH,).S en exceso.

Hecho esto, se filtra ¢l precipitado rvipidamente y se lava con
agua conteniendo 1% e (NH,).S y luego una vez con apua des
tilada.

E! precipitado esti formado ror los siguientes compuestos: CoS,
NiS, MnS, ZnS, FeS, AI(OH),, Cr(OH),, impidiendo asi la precipt

tacion de los iones del cuarto grupo. Mg.

Con el NH,OH precipita el Fe, Cr y Al como hidréxido, quedando
, y > .

los demis en solucion. El Co, Ni y Zn, quedan como iones compler

jos de amonio y ¢l Mn como ion metdlico simple.
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Ni ¢ formari un precipitado roe. Y entonces la precipitacion se hard
con H.S cn lugar de von (NH).S pura cvitar la formacion del NiS
coloidal que atravesaria las raredes del filtro

e recomienda al tiltzar tener ¢l filtro con liquido, ya que los sul
furos formados s¢ oxidan facilmente al aire.

Ya asi ¢l precipitado s baja a una cipsula y se agrega HCl frio
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quedando precipitados cl Niy Co v por lo tanto separados.
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ros s¢ hierve hasta climinacion del H.S v «i estd turbia se filtra.
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ccipitac el Mn.
Na.ZnO, quedando en el precipitado el Fey e Sl
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NH,OH hasta reaccion alcalina, sc hierve y.aparc.cc:.t}ll(l;opre pree
gelatinoso de AI(OH)... Se filtra y se lava el precipitado. o
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El precipitado de Al(OH), se disuelve en HCl dl]\lldC') 1qxl1§e ;n:né’
asi en condiciones para ser identificado el aluminio por cudiq
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La reaccion mas conocida del aluminio con alumindn ha side
modificada para hacerla especifica.

Ha sido modificada agregando primero H.SO, y luego etanol
y HCL

El primer reactivo previene las interferencias de cromo indio, ga-

lio y titanio. El scgundo al berilio selenio y Zr y pequenas cantidades
de fierro.

La sensibilidad es ligeramente reducida, pero aun ast es de 1 :

500,000 a menos que mis grandes cantidades de fosfatos, oxalatos o
fluoruros estén presentes. (10)

18.—EI metodo para hacer la separacion de aluminios en diver-
sos alimentos es el que describo a continuacion.

Meétodo de separacion.

Las cenizas deben de estar blancas o casi blancas, habiendo sido
previamente pesadas y conocido también la cantidad de mwestra de
la que se partid, asi como el peso de la muestra des wés de haber sido
secada a la estufa. Al incinerar se hace en crisol de platino de fondo
plano a temperatura que no exceda del rojo vivo y permareciendo asi
hasta que las cenizas estén blancas o ligeramente como tal. Es necesas
rio conocer también el peso de las cenizas de-pués de frias. Las cenv
zas las disolvi en 5 a 10 c.c. de HCI, hirviendo aproximadamente por
2 minutos. De esta solucidn oxidé el fierro por calentamiento a cbw

llicién con unas gotas de HNO, concentrado, y lo pasé”a un tubo
de centrifuga.

Como Ia cantidad de fierro es muy pequena, agregué FeCls, so
lucién equivalente aproximadamente o . 1mg. de Fe, o si la cantida
de fosfatos presentes, es pequefia anadir aproximadamente 0.1g. de
(NH,). HPO, para asegurar la completa precinitacion del Fe y Al

Dilui ¢l contenido aproximadamente 15 con agua, neutralicé
con NH,OH usando una gota de rojo de metilo como indicador y
agregué 1 c.c. de una solucion saturada de acetato de amonio. Coloqué

el tubo en bafo de agua hasta que el precipitado empezo a asentarse
(unos 10 minutos).
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La coneentracidn

N ¢ ’
Centrifucué, decanté y vacié el liouido sobrenadante. _Dxﬁ\vx el
prccu‘.imdo en 1 co. de solusitn de HCI nprox:q\adnmente 6N. con
¢l calentamiento necesario y dilui a 15 cc. aproximadamente.

Después de enfriar agucgué a 1.25 <c. de Acido acético glacial y
§ cc. de NaOH 6N. (especial para aluminio libre).

E . ’ ] ‘ 1ng ’ . ] ‘ ]
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.
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clwedn lista para seguir el meétodo colorimetrico.
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La reaccion mas conocida del aluminio con alumindn ha side
modificada para hacerla especifica.

Ha sido modificada agregando primero H.SO, y luego etanol
y HCL

El primer reactivo previene las interferencias de cromo indio, ga-

lio y titanio. El scgundo al berilio selenio y Zr y pequenas cantidades
de fierro.

La sensibilidad es ligeramente reducida, pero aun ast es de 1 :

500,000 a menos que mis grandes cantidades de fosfatos, oxalatos o
fluoruros estén presentes. (10)

18.—EI metodo para hacer la separacion de aluminios en diver-
sos alimentos es el que describo a continuacion.

Meétodo de separacion.

Las cenizas deben de estar blancas o casi blancas, habiendo sido
previamente pesadas y conocido también la cantidad de mwestra de
la que se partid, asi como el peso de la muestra des wés de haber sido
secada a la estufa. Al incinerar se hace en crisol de platino de fondo
plano a temperatura que no exceda del rojo vivo y permareciendo asi
hasta que las cenizas estén blancas o ligeramente como tal. Es necesas
rio conocer también el peso de las cenizas de-pués de frias. Las cenv
zas las disolvi en 5 a 10 c.c. de HCI, hirviendo aproximadamente por
2 minutos. De esta solucidn oxidé el fierro por calentamiento a cbw

llicién con unas gotas de HNO, concentrado, y lo pasé”a un tubo
de centrifuga.

Como Ia cantidad de fierro es muy pequena, agregué FeCls, so
lucién equivalente aproximadamente o . 1mg. de Fe, o si la cantida
de fosfatos presentes, es pequefia anadir aproximadamente 0.1g. de
(NH,). HPO, para asegurar la completa precinitacion del Fe y Al

Dilui ¢l contenido aproximadamente 15 con agua, neutralicé
con NH,OH usando una gota de rojo de metilo como indicador y
agregué 1 c.c. de una solucion saturada de acetato de amonio. Coloqué

el tubo en bafo de agua hasta que el precipitado empezo a asentarse
(unos 10 minutos).

— 36—

Centrifucud, decant I8 & aluminén ha sido
' .. t! 4]
precipitado e FOEE . W
o calentamiento necesar WSO, v luego etanl
Después de enfriar

5 cc. de NaOH 6N. (est

Después de lavar
trifugué. EL precipitade

. de cromo indio, g
pequeiias cantidades

to aun ast ¢s de 1:

o tOre a2 parts .
¢ totea una p fosfatos, oxalatos o

agezgande agua aprox
baio papel tornasol ha

queda lista para seguir » aluminios en diver

El método do s
por otro mas sencitle v
zas s¢ tratan con HCL.
HNO, para oxtdar ¢l
filtrado agregar pequen
NIACO en eXCEs, agitar,

tancas, habiendo sido
d0idad de muestra de
desrues de haber sido
de platino de fondq
v pcrm;m-:cicndo as
como tal. Es necesy’
s de frias. Las cenv
aproximadamente por
calentamiento a ebu-
y lo pasdaun U

Se formé un prec
xidos de fierro v alu
precipitado Hevarlo a

HCI (1 + 9).

Este filtrado que
Agregar 5 cc. de |

de acido clorhidrica 1]
0.19" v olocar en hagi.
_1’0 minutos. Agregar
jandolu enfriar a Iy te
solucion 32N de carl
con agua y mezclar.

aa, agregué FeC 3..dso'
i Fe. o s la canticd
ximadamente 0.1¢. 1c
tacion def Fe v AL
on aguds neutralice
COMO indicador y
Je amonio. COloq:J;
| ' pesd A asentars
Sm-‘ ultincamente 2o empezo @
© cantidades congei

La coneentracidn

N ¢ ’
Centrifucué, decanté y vacié el liouido sobrenadante. _Dxﬁ\vx el
prccu‘.imdo en 1 co. de solusitn de HCI nprox:q\adnmente 6N. con
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Sea como en el caso que segui.

Preparé 4 tipos conteniendo el primero 0.01; 0.03; 0.05; 0.07 mg.
de aluminio respectivamentc y llevé ésos como patrones, siguiendo
~con cada uno de ellos el procedimiento anterior, hice las lecturas en
el fotocolorimetro, estas lecturas ya graficadas permitirin hacer las
lecturas dec las muestras problemas.

Y

SR 03: 0.05: 0.07 m \

. Patrones, siguicmﬁ)

j hice las lecturas en

PR rmiticin hacer fas

CUANTEO DE /

3
3
Y

El método qu
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tipos conteniendo
0.07 mg. de alum:
Para esto pes
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CAPITULO IV

CUANTEO DE ALUMINIO EN ALIMENTOS MEXICANOS.
RESULTADOS OBTENIDOS

El método que segui para ¢l canteo del aluminio en las diferentes
muestras lo mencioné en el capitulo anterior, pero aqui volveré a hacer
hincapié de < otra vez.

Hice 11 ceterminaciones siguiendo en todas ¢l mismo método de
separacion y de cuanteo.

Para poder hacer las lecturas fué necesario la preparacién de 4
tipos conteniendn cada uno de ellos respectivamente 0.01, 0.03, 0.05,
0.07 mg. de aluminio.

Para erto pes¢ .1 g. de AICL6H.O, aforé a 100 cc. con agua des
tilada: hice ¢! cilculo respectivo poniendo en 4 matraces aforados de
100 la cantidad correspondiente: Al primero 0.01 mg. de Al o sea
0.09 de cc., al segundo 0.03 o sea 0.27 de cc., al tercero 0.05 o sea
0.45 de cc., al cuarto 0.07 mg. o sca 0.63 de cc. Hecho esto les agre-
gué un pequedio volumen de agua destilada (10 cc.) a cada uno de
ellos, adicioné en seguida (HCI (1 + 9) hasta que las soluciones que-
daron dcidas (coloracion roja al tornasol).

Adicioné en seguida a cada matraz 5 cc. de acetato de amonio
5N. luego 5 cc. de HCY 15N, y 2 cc. de la tintura de alumindn al
1% coloqué en baito de agua a 80 grados C. por 10 minutos con %b'
ieto de desarrollar fa coloracién del tipo con el. reactivo; c? 'scgllj)x' a
agregué 5 cc. de solucién de cloruro de amonio 5N., dejé enfriar bien
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Sea como en el caso que segui.

Preparé 4 tipos conteniendo el primero 0.01; 0.03; 0.05; 0.07 mg.
de aluminio respectivamentc y llevé ésos como patrones, siguiendo
~con cada uno de ellos el procedimiento anterior, hice las lecturas en
el fotocolorimetro, estas lecturas ya graficadas permitirin hacer las
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CAPITULO IV

CUANTEO DE ALUMINIO EN ALIMENTOS MEXICANOS.
RESULTADOS OBTENIDOS

El método que segui para ¢l canteo del aluminio en las diferentes
muestras lo mencioné en el capitulo anterior, pero aqui volveré a hacer
hincapié de < otra vez.
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5N. luego 5 cc. de HCY 15N, y 2 cc. de la tintura de alumindn al
1% coloqué en baito de agua a 80 grados C. por 10 minutos con %b'
ieto de desarrollar fa coloracién del tipo con el. reactivo; c? 'scgllj)x' a
agregué 5 cc. de solucién de cloruro de amonio 5N., dejé enfriar bien
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las soluciones y fui adicionando poco a poco & cada uno de ellos 5 ce.
de una solucion de carbonato de amonio 3.2N,, nfoyc con agua desti-
lada a 100 cc., observé las lecturas cn ¢l fotocolorimetro ;mplcando
para esto tubos de Klett graduados de 10 cc.y cr‘np\.cando filtro verde
(500-570 milimicrones) habiendo obtenido las siguientes lecturas.

Matraces Cantidad de aluminio Lectura observada
| A Olmg. 42
PANER 03mg. 70
e 05mE. e 94

4% e OTmg. 122

Bstas lecturas fucron llevadas a una grifica en papel milime-
trico temando las diversas concentraciones cOmo abcisas y las l_ecmras
observadas como ordenadas. Obtuniendo ast una recta que sirve de
patrén para las lecturas de las muestras problemas. (ver grafica).

PRIMERA DETERMINACION.
Con maiz hibrido H-305.
La determinacion anterior la hice con 10 g. de muestra molida.

El peso de la muestra después de secada a la estufa hasta peso
constante a 110 grados C. fué de 9.1518 g. Teniendo una humedad
de 0.8281 g.

Ya asi la muestra es llevada a la mufla a unma temperatura de
1 200 grados F. hasta que las cenizas quedaron blancas. Después de
frias se pesaron dando un peso 0.1324 g.

Las cenizas fueron tratadas con 10 cc. de HCI concgntrado, car
lentando a ebullicién por 2 minutos mis o MENOS; AGIEEUE unas gotas
de 4cido nitrico concentrado para oxidar el fierro calentando a ebulli
cién. Después filtré y lavé, agregué al filtrado una pequena gant:dad

de cloruro de amonio sdlido y amoniaco en ¢xceso, hasta precipitacion
total,

Agité, calenté en bario maria por 15 minutos y dejé rep

— 40 —

osar. Se
form6 un precipitado blanco rojizo formado por los hidréxido de

fierro y aluminio, filere, I\.« .
lové a un vaso de precipxtg =
2l 10€%, calenté un po<o; g

¢l fierro como precipitace

El liquido filtrado lo i

jaal tornasol) ¥ lo lleve

procedimiento colorimetric
Dilui con agua destil.g

§N. de acetato de amonio.
de HC), adicioné despues
calenté en bafio maria por §
la coloracion; en seguica
amonio y dejé enfriar la §
agitando 5 cc. de una sob
100 cc. y observé en el &
dos en 10. Utilicé et filtrof
tenido como lectura 56 qf
una cantidad de aluminio §

Antes de hacer la e
naciones con agua destil

SEGUNDA DETERM
Con maiz hibrido «:
Determinacién de 2!
Peso de la muestra

Humedad de la m
grados C. por una hora.

Peso de las ceniza-
dos F. = 0.4648 .

Bz uno de ellos 5 cc.

foré con agua desti

orimetro cmpleando
B lcando filtro verde

uientes lecturas.

Lectura observada

e 42
.. 70
.. 94
. 122

a en papel milimé-
heisas y las lecturas

recta que sirve de
. (ver grifica).

* muestra molida.

estufa hasta peso
endo una humedad

na temperatura de
lancas. Después de

Cl concentrado, ca-
agregué unas gotas
alentando a ebulli-

a pequeiia cantidad

hasta precipitacion

y dej¢ reposar. Se
r los hidroxido de

fierro y aluminio, filtsé, lavé v sobre el precipitado todavia himedo lo
Hevé a un vaso de precipitados pequeno v lo traté con 10 ce. de NaOH

[ A 5 ny file-t T NE .
al 107k, calenté un poco, filtzé. En ¢l filtrado va el aluminio quedando
¢l fierro como precipitado.

- El liquido filtrado lo traté con HCL diluido (hasta coloracion ro-
ja al tornasol) v lo llevé a matmz aforado de 100 en donde segui el
procedimicnto colorimétrico como siguc:

Dilui con agua destilada (5 & 10 ¢c.), agregué 5 cc. de solucion
5N. de acetato de amonio, en seguida le agregué Sce. de solucion 1.5H.
de HCY, adicioné después 2 ¢o. de Ta tintura de aluminon al 0.1% y
calenté en bafio maria por 10 minutos a 80 grados C. para desarrollar
la coloracidn: en sepuida adicroné § cc. de solucion SN de cloruro de
amonio v dejé enfriar la solucion a la que le adicioné poce a poco y
agitando 5 cc. de una <olucion de carbonato de amenio 1.2N, aforé a
100 cc. v obswrvé en ¢l fotocolorimetro usando tubos de Klett afora-
dos en 10. Utilicé el filtro verde (500-570 milimicrones) habiendo obr
tenido como lectura 56 que llevada a la grifica que sirvié de patrén de
una cantidad de aluminio correspondiente a 62 gamas.

Antes de hacer la lectura, se¢ marcod el cero en todas las determi-
naciones con agua destilada.

SEGUNDA DETERMINACION.
Con maiz hibrido muestra H-123.
Determinacion de aluminio en 25 g. de maiz hibrido.
Peso de la muestra molida 25 ¢.

Humedad de la muestra después de ser secada a laestufa a 110
grados C. por una hora. 2.2392 g.

Peso de las cenizas después de calcinadas a la mufla a 1 200 gra-
dos F. = 0.4648 g.

Segui el mismo método de separacion y tratamiento sucesivo en
las cenizas, siguiendo también la misma téenica colorimétrica que en
la primera determinaciop; por lo tanto, no la mencionare €n las mues
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La determinacion anterior la hice con 10 g. de muestra molida.

El peso de la muestra después de secada a la estufa hasta peso
constante a 110 grados C. fué de 9.1518 g. Teniendo una humedad
de 0.8281 g.

Ya asi la muestra es llevada a la mufla a unma temperatura de
1 200 grados F. hasta que las cenizas quedaron blancas. Después de
frias se pesaron dando un peso 0.1324 g.

Las cenizas fueron tratadas con 10 cc. de HCI concgntrado, car
lentando a ebullicién por 2 minutos mis o MENOS; AGIEEUE unas gotas
de 4cido nitrico concentrado para oxidar el fierro calentando a ebulli
cién. Después filtré y lavé, agregué al filtrado una pequena gant:dad

de cloruro de amonio sdlido y amoniaco en ¢xceso, hasta precipitacion
total,
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al 107k, calenté un poco, filtzé. En ¢l filtrado va el aluminio quedando
¢l fierro como precipitado.

- El liquido filtrado lo traté con HCL diluido (hasta coloracion ro-
ja al tornasol) v lo llevé a matmz aforado de 100 en donde segui el
procedimicnto colorimétrico como siguc:

Dilui con agua destilada (5 & 10 ¢c.), agregué 5 cc. de solucion
5N. de acetato de amonio, en seguida le agregué Sce. de solucion 1.5H.
de HCY, adicioné después 2 ¢o. de Ta tintura de aluminon al 0.1% y
calenté en bafio maria por 10 minutos a 80 grados C. para desarrollar
la coloracidn: en sepuida adicroné § cc. de solucion SN de cloruro de
amonio v dejé enfriar la solucion a la que le adicioné poce a poco y
agitando 5 cc. de una <olucion de carbonato de amenio 1.2N, aforé a
100 cc. v obswrvé en ¢l fotocolorimetro usando tubos de Klett afora-
dos en 10. Utilicé el filtro verde (500-570 milimicrones) habiendo obr
tenido como lectura 56 que llevada a la grifica que sirvié de patrén de
una cantidad de aluminio correspondiente a 62 gamas.

Antes de hacer la lectura, se¢ marcod el cero en todas las determi-
naciones con agua destilada.

SEGUNDA DETERMINACION.
Con maiz hibrido muestra H-123.
Determinacion de aluminio en 25 g. de maiz hibrido.
Peso de la muestra molida 25 ¢.

Humedad de la muestra después de ser secada a laestufa a 110
grados C. por una hora. 2.2392 g.

Peso de las cenizas después de calcinadas a la mufla a 1 200 gra-
dos F. = 0.4648 g.

Segui el mismo método de separacion y tratamiento sucesivo en
las cenizas, siguiendo también la misma téenica colorimétrica que en
la primera determinaciop; por lo tanto, no la mencionare €n las mues
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tras siguicntes, ya que seria una repeticion del método. Unicamente
nombraré los datos numéricos.

En la muestra de maiz hibrido H-1'23 observé en el fotocolori-
metro con filtro verde (500-570 milimicrones), marqué el cero con
agua destilada, la lectura observada fué de 42 que llevada a la gré
fica di6 una cifra de 42.5 gamas de aluminio.

TERCERA DETERMINACION.

Con maiz blanco.

Determinacion cuantitativa de alum inio en 25 g. de maiz blanco,

Peso de la muestra molida 25 g.

Humedad de la mucstra después ' ser secada a la estufa a 110
grados C. por una hora 1.4229 g.

Peso de las cenizas después de cal:inadas a la mufla a 1 200 gra-
dos F. = 0.4481 g.

Después de haber seguido el mismo procedimiento como en 1z pri-
mera muestra; se hizo la lectura en ¢l fotocolorimetro usando el filtro
verde (500-570 milimicrones). Obtuve la lectura de 62 que llevada
a la grifica dio la cantidad de 71.5 gamas de aluminio.

CUARTA DETERMINACION.

Con maiz dorado.

Determinacién cuantitativa de aluminio en maiz morado.

Peso de la muestra molida 25 g.

Humedad de la muestra después de ser secada en la estufa a 110

grados C. por una hora y puesto a peso constante previamente
2.1028 g.

Peso de las cenizas después de ser calcinadas en la mufla a 1 200
grados F. == 0.2805 g.

La muestra después de haber hecho la separacién y seguido la
técnica de desarrollo de la coloracion fué observada en el fotecolori-
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QUINTA DETERMINMS B
Con lentzja. .
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metro con filtro verde (500-570 milimicrones) dando una lectura de
46 que llevada a la grifica nos dio la cantidad de 48 gamas de
aluminio.

QUINTA DETERMINACION.
Con lenteja.
Determiinacion cuantitativa de aluminio en 25 g. de lenteja.
Peto de la muestra molida 25 g.

Humeda! de la imuestra después de ser secada en la estufa a
110 gracos C. por una hora y habiendo puesto previamente a peso
constante 1.8294 g,

Fl peso de las cenizas después de frias y blancas fué de 0.6338 g,

Deeads de haber seguido la misma técnica que en los métodos
anterices 1a leztura foé hecha usando el filtro verde (500-570 mﬂi—
micrones) Jando una cifra de 44 que llevada a la grifica di6 la cantic
dad de 25 samas de alumirio.

SEXTA DETFRMINACION.
Con garbancillo.
Determinacion cuantitativa de aluminio en frijol garbancillo.
Peso de la muestra molida 25g.

Humedad de la muestra después de ser secada en la estufa a 110
wrados C. por una hora fué de 2.2385¢.

Peso de las cenias después de calcinada la muestra en la mufla a
1200 grado sF. == 0.7876g.

Después de seguir la misma técnica que en los .r’neitodt?fs a%tel’z
tes y efectuando la lectura en el fotocolonmetr% dl;l) a'Cl'om e
«jue Nevado a !a grafica corresponde a 48 gamas de aluminio.

SEPTIMA, DETERMINACION.

Con cebada. _ o bada
Determinacion cuantitativa de aluminio en cebada.
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tras siguicntes, ya que seria una repeticion del método. Unicamente
nombraré los datos numéricos.

En la muestra de maiz hibrido H-1'23 observé en el fotocolori-
metro con filtro verde (500-570 milimicrones), marqué el cero con
agua destilada, la lectura observada fué de 42 que llevada a la gré
fica di6 una cifra de 42.5 gamas de aluminio.

TERCERA DETERMINACION.

Con maiz blanco.

Determinacion cuantitativa de alum inio en 25 g. de maiz blanco,

Peso de la muestra molida 25 g.

Humedad de la mucstra después ' ser secada a la estufa a 110
grados C. por una hora 1.4229 g.

Peso de las cenizas después de cal:inadas a la mufla a 1 200 gra-
dos F. = 0.4481 g.

Después de haber seguido el mismo procedimiento como en 1z pri-
mera muestra; se hizo la lectura en ¢l fotocolorimetro usando el filtro
verde (500-570 milimicrones). Obtuve la lectura de 62 que llevada
a la grifica dio la cantidad de 71.5 gamas de aluminio.

CUARTA DETERMINACION.

Con maiz dorado.
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Peso de la muestra molida 25 g.
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grados C. por una hora y puesto a peso constante previamente
2.1028 g.
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La muestra después de haber hecho la separacién y seguido la
técnica de desarrollo de la coloracion fué observada en el fotecolori-
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metro con filtro verde (500-570 milimicrones) dando una lectura de
46 que llevada a la grifica nos dio la cantidad de 48 gamas de
aluminio.

QUINTA DETERMINACION.
Con lenteja.
Determiinacion cuantitativa de aluminio en 25 g. de lenteja.
Peto de la muestra molida 25 g.

Humeda! de la imuestra después de ser secada en la estufa a
110 gracos C. por una hora y habiendo puesto previamente a peso
constante 1.8294 g,

Fl peso de las cenizas después de frias y blancas fué de 0.6338 g,

Deeads de haber seguido la misma técnica que en los métodos
anterices 1a leztura foé hecha usando el filtro verde (500-570 mﬂi—
micrones) Jando una cifra de 44 que llevada a la grifica di6 la cantic
dad de 25 samas de alumirio.

SEXTA DETFRMINACION.
Con garbancillo.
Determinacion cuantitativa de aluminio en frijol garbancillo.
Peso de la muestra molida 25g.

Humedad de la muestra después de ser secada en la estufa a 110
wrados C. por una hora fué de 2.2385¢.

Peso de las cenias después de calcinada la muestra en la mufla a
1200 grado sF. == 0.7876g.

Después de seguir la misma técnica que en los .r’neitodt?fs a%tel’z
tes y efectuando la lectura en el fotocolonmetr% dl;l) a'Cl'om e
«jue Nevado a !a grafica corresponde a 48 gamas de aluminio.

SEPTIMA, DETERMINACION.

Con cebada. _ o bada
Determinacion cuantitativa de aluminio en cebada.
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Peso de la muestra molizda 25g.

Humedad de la muestra después de ser sccada en la estufa a 110
grados C. por una hora fué de 0.722g.

Peso de las cenizas después de ser calcinada 1a muestra en la mu-
fla a 1 200 grados F. == 0.625g.

Después de seguir la misma técnica que en los métodos anterior
res y efectuando la lectura en el fotocolorimetro dié la cifra de 48
que llevado a la grifica corresponde a 51 gamas de aluminio.

OCTAVA DETERMINACION.

Con arroz.
Determinacion cuantitativa de aluminio en arroz.
Peso de la mucstra molida 10g.

Humedad de la muestra después de secada en la estufa a 110
grados C. por una hora 0.5939g.

Peso de las cenizas después de ser calcinada la muestra en la mu-
fla a 1 200 grados F. == 0.2115g.

Como en los casos anteriores, segui la misma técnica usando en
todos los casos el mismo filtro, ya que en todos hay la misma colora-
ci6n. Di6 una lectura de 39 que en la grifica corresponde a 38 gamas
de aluminio.

NOVENA DETERMINACION.
Con trigo.
Determinacién cuantitativa de aluminio en trigo.
Peso de 1a muestra molida 25g.

Humedad de la muestra después de ser secada en la estufa a 110
grados C. por una hora ..388g.

Peso de las cenizas después de ser calcinada la muestra en la mu-
fla a 1200 grados P. == 0.4346g.
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La lectura observada en el fotocolorimetro fué de 50 y ésta ller
vada a la grifica did la cifra de 54 gamas de aluminio.

DECIMA DETERMINACION.

Con aguacate.
Determinacion cuantitativa de aluminio en aguacate.
Peso de la muestra sin ciscara 10g.

Humedad de la muestra después de ser secada en la estufa a 110
grados C. 6.8831g.

Peso de las cenizas después de ser calcinada la muestra en la mur
fla a 1200 grados P. == 0.1425g.

Observé la siguiente lectura en ¢l fotocolorimetro, siendo ésta
de 30 que en la grifica corresponde a 24 gamas de aluminio.

DECIMA-PRIMERA DETERMINACION.

Con espinacas.
Determinacion cuantitativa de aluminio en espinacas.

Humedad de la muestra después de ser secada en la estufa a
110 grados C. por una hora 21.3936¢.

Peso de las cenizas de la muestra después de ser calcinada en la
mufla a una temperatura de 1 200 graios F. = 0.3476g.

Observé la siguiente lectura en el fotocolorimetro, siendo ésta
de 36, que llevada a la grifica corresponde a 36 gamas de aluminio.

En lfas 11 determinaciones que efectie, todos los reactivos fﬁezgn
preparados por nosotros y el desarrollo d.e la coloracidn fué hecho
usando el alumindn que obtuve en la sintests.

En el cuadro siguiente quedan resumidos todos los datos corress
pondientes a las 11 determinaciones hech7s.
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Peso de la muestra molizda 25g.
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Peso de las cenizas después de ser calcinada 1a muestra en la mu-
fla a 1 200 grados F. == 0.625g.

Después de seguir la misma técnica que en los métodos anterior
res y efectuando la lectura en el fotocolorimetro dié la cifra de 48
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En lfas 11 determinaciones que efectie, todos los reactivos fﬁezgn
preparados por nosotros y el desarrollo d.e la coloracidn fué hecho
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Alimento Peso de Humedad  Cenizas Al en 100g. Al en 100g.
Ia mucs- de cenizaa alimento

tra 8ECO
Maiz Hibrido H-305  10g. 0.8281g. 0.1024g. 46.80mg. 0.676mg.
Maiz Hibrido H- 123 254, 2.2302y, 0,4648g.  9.14mg. 0.187mg.
Mais blanco g, 1.4229g. 0.44Blg. 15.95mg. 0.303mg.
Maiz morado 25g.  2.1028p. 0.2805g. 17.1lmg. 0.210mg.
Lenteja 25g.  1.8294g. 0.6538g. 3.32mg. 0.210mg.
Frijol qarbancillo 25g. 2.2385g. 0.7876¢. 5.84mg. 0.414mg.
Ccebada 2/, 0.7220g. 0.6265¢. 8. l4myr. 0.239mg.
Arror, 10g. 0.3939¢. 0.2115g. 18.44mg. 0.415mg.
Trigo 25g. 2.3880g. O.4346g. 12.40mg. 0.239mg.
Aguacate 10g. 6.3881lg. 0.1425g. 21.05mg. 0.962mg.
- Bspinacas 25g. 21.3936g. 0.3476g. 94.93mg. 0.915mg.

Puede observarse considerando las cifras encontradas y que se
consignan en el cuadro anterior, que no hay variacion especifica en
la cantidad de aluminio de los maices hibridos con los corrientes, pues
to que uno de aquellos contiene mayor cantidad de dicho elemento

que los maices blanco y morado; pero en cambio el otro contiene me-
nor cantidad que éste.

Puede seitalarse como mis ricos en aluminio el aguacate y las es
pinacas; siguiéndole después el arroz. Los otros alimentos analizados
contienen la misma cantidad que los maices.
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CAPITULO V

RESUMEN Y CONCLUSIONES ‘

L—Obtuve ¢l icido metlén disalicilico 5.5° por sintesis con ex
celente rendimicnto. Este cuerpo es de gran imnortanca porquz forma
sales estables con ciertes cntimalidicos: estas sales no son hgroscédpicas
y fon muy insclubles lo cual permite que la accion sea lenta y constane
te. También ¢l cuerpo que obtuve ¢s utiliza mucho en la sintesis de
materias colorantes, Cerivados del trifenil metano. Obtuve con detalle
siis solubilidades, asi como constantes fisicas y reacciones quimicas.

IL.—E! reactivo llamado alumindn, tan usado como su nombre
indica para la micro determinacién del aluminio lo obtuve a partir del
acido metilén-disalicilico. También hice un estudio completo de sus
propiedades y constantes. Estd ultimamente relacionado con el acido
aurin tricarboxilico del cuval derivan muchas materias colorantes (prin-
cipalmente las aurinas) que se utilizan en la industria.

III.—He considerado la importancia bioldgica del aluminio y la
riqueza en cste elemento en diversos drganos y tejidos vegetales y ani
males. Asi mismo hice un estudio critico de los principales micromé-
todos de cuanteo de aluminio, y todos ellos se basan en el empleo de
materias colorantes orginicas.

IV.——He seleccionado ¢l método del aluminén como mas sensic

. v D . .

ble y expeditivo aplicindolo a la determinacién cuantitativa del alumi
nio en diversos alimentos mexicanos ed consumo corriente.

V —Los resultados obtenidos sc resumen en el cuadro que estd
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al final del capitulo IV de esta tesis, asi coré\:s las consideraciones y

comentarios sugeridos por las cifras encontradas. o
VI.—E! objetivo principal de esta tesis era la ateg;xon ss;lg!:fftlg

de cuerpos de gran aplicacion e interés y la investigacion y

cién del aluminio en los alimentos humanos.
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