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CAPITULO I

INTRODUCCIOUW
Seleccioné este tema, porgue es muy importante establecer
estadisticamente cual o cuales de los metodos que tenemos
a nuestro alcance, para valorar una misma substancia debe
ser el mds apropiado para su uso. Por lo cual debemos en-—
tender como mejor, el cue sea mas reproducible, sensible
y de ser posible a menor costo.
En el campo de la Quimica y en especial de la Quimico= ==
Farmacéutica encontramos gran cantidad de compuestos que
poseen en su estructura uno o varios grupos amino, entre
estos podemos encontrar las suljfonamidas, antihistamini--
cos y los alcaloides. Debido a este grupo jfuncional amino
existen algunos métodos de valoracibén dependiendo del gra
do de basicidad de la molécula que deseamos valorar; es=s
tos métodos son los siguientes :  titulacibn dcido-base
en medio acuoso, dcido base en medio nO aCu0SO, pOr ===
acilacibn, por diazoacibn, [formacién de iminas, Y colo-
rimétrica y potenciométricamente.
Se procedfo primeramente a la separacibn del Sulfametoza-
20l y Trimetoprim por medios fisicos, como lo es la solu=
bilidad y la cromatograff{a en capa fina.
En este trabajo el método gque obtenga la desviacibn estdn
dar, el coeficiente de variacién y el error en por ciento
menores, serd el mds adecuado para su uso. 4ddemds que los
resultados reportados en cada método estén dentro de los

I1f{mites obtenidos por medio de la férmula V, =4 £ 5t
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que se explicard en el capf{tulo correspondiente.

CAPITULO II
GEN ERALIDADEKS
SULFAKETOXAZOL
Sindnimos:
Gantanol, Sulfisomeszole, Sulfametilisoxazole.

Pérmula condensada:

C10%11% 3955

Pérmula desarrollada:

SO . NH—l
| NI ||\
™0 CH,

Peso molecular = 253.3

Descripcibn:
Polvo blanco cristalino
Punto de fusibn = 169-172°C
pH en solucibén acuosa = 4=6
Solubilidad:
Ligeramente soluble en agua.
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Algo insoluble en éter y clorojformo
Kscasamente soluble en alcohol

Libremente soluble en acetona y soluciones
dilufdas de ¥Na OF .

DLg, ( oral ) = en ratén 3.2 g/Kg.

El Sulfametozxazol pertenece al grupo de las sulfonamidas -
de absorcibn rdpida y excrecién rdpida, esta indicada para
las infecciones generales y para las del aparato urinarto:
Las solfonamidag tienen un amplio campo de actividad anti-
microbiana contra los organismos gram=positivos y gram-ne
gativos,

Fue el primer medicamento que se utilizd para atacar enfer
medades bacterianas en el hombre, se descubrieron en 1908
pero fue hasta 1935 cuando se dieron a conocer sus propie-
dades curativas; con el descubrimiento de PRONTOSIL por el
Quimico Domagk. Mas tarde se descubrieron muchos compues—-—
tos de este tipo, pero desafortunadamente para la KHedicina
sélo fueron ftiles unos cuantos como la Sulfadiaszina, Sul=-
fatiazol, éstos medicamentos tienen bdsicamente esta es—--

tructura ¢

H o L —H
S>N— 50, —NZ7

Bn general todos son polvos blancos cristalinos, casi inso-
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ludbles en agua, pero las sales sbdicas son muy solubles.
Este medicamento tuvo mucha importancia para la humanidad
ya que actia en infecciones tanto de tracto gastro intesti
nal como urinario, en infecciones de las vias respirato--—-
rias, lepra, malaria y paludismos
Su efecto sélo es bacteriotdtico y la erradicacibén final =
de la infeccidn se logra mediante los mecanismos de defen-
sa propios del individuo y la ventaja es que su accibn es
inhibida por la sangre, pus y productos de desintegracidn
de los tejidose
TRIYETOPRIN
Sinénimos:

Trimetoxyprim, Siraprym.

Pérmula condensada:
. %1543

Pérmula desarrollada:

hj h“ﬁ
/ 2

CH 07 N,

o

Peso molecular = 250,3



Descripcibn: 0
Cristales amartllo, claro o blancos, inodoros
Punto de fusibn = 195 - 197°C
PH en solucion acuosa = 7.5 = 8.5
Espectro de absorcién en el ultravioleta en dcido sulfirico
0.1¥ mézxima 271 mu ; K 1% en lcm 212.
Solubilidad:
Poco soluble en agua
Ligeramente soluble en alcohol absoluto.
Libremente soluble en clorojformo, metanol y -
dcido acético dilufdo.
El Trimetoprim pertenece al grupo de las diaminopirtdinas -
Jue obtenida como substancia antibacteriane y utilizada des
pues por sus propiedades antipaliédicas, aunque esto déltimo
estd todavig en tnvesttgaci6n, hay testimonio de que es re-=
lativamente no tézico para el hombre, dosis excesivas produ
cen nauseas y vémitos, erupciones en la piel., El tratamien-
to a corto término no ha producido alteraciones remdticas,
no debe recetarse a mujeres grévidas.
Este ypdrmaco no estd aun disponible para uso general,
La razén por la cual estos dos medicamentos se ASOCIARON es
dedbido a que uno de los fdrmacos que da en efecto supraadi-
tivo a la sulfonamida es el Trimetoprim, ya que este tiene
propiedades principalmente antifélicas, es inhibidor de al-
gunas bacterias gram-negativas, cuando se asocia con el Sul
Jametoxrazol se reducen notoriamente las concentraciones — =
inhibitorias, tanto del Sulfametorazol como del Trimetoprim
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excepto cuando las bacterias son muy resistentes a la Sul-
fonamida. La actividad anti-félica del Trimetoprim esté re
lacionada con la inhibicién de la actividad de la reducta=
sa bacteriana del dcido deridro-félico, enzima que convier
te a este dcido en dcido tetrahidrofélico y actua a dife--
rente nivel como se observard en el diagrama que se dard -
mas adelante.

K¥ECANISKO DE ACCION

Las sulfonamidas inhiben el desarrollo bacteriano al impe=
dir que el PABA sea incorporado a la molecul, de 4PG en =-=-
tanto que las bacterias que no necesitan este dcido, no se
ven afectadas por las sQIfonamidas, el diagrama sigulente
muestra donde actua el competidor PABA en contraste con =-
los inhibidores de hidrofolato-reductasa en la cadena de =
la sintesis y la utiliszacién del dcido félico por la bactg

ria en el hombre.

Pardsito solo dehidrofolato reductasa
A — Trimetoprinm Preculsores

PABA—>dcido félico—>dcido follnico——— > | oy

f

Competencia 4ddenina
con PABA Guanina
Sulfonamidas Timina
Sulfonas

PAB4 .- bcido para=aminobenzoico

APG .~ dcido f8lico que contiene un radical de PABA
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Bn una reaccibn competitiva el PABA es el antagonista mas =
Juerte que tienen las sulfonamidas.

La mezcla de estos dos medicamentos ha éado nuy buenos re--—
sultados en el tratamiento de bacterias gram-negativas y --
gram=-positivas en infecciones tanto del aparato respirato--
rio, digestivo y urinario causadas por gonococos, neumoco--—
cos, estafilococos, estreptococo hemolf{tico, BEscherichia —-
colil y especies de Klebsiella, Salmonella y Shigella,
Dosise

Sulfametoxaszol dosis inicial 2 gr. despues 1 gr. cada 12 --
horas. ASOCIADO con Trimetoprim: de 160 a 480 miligramos de
Trimetoprim con 0.8 a 2.4 gr. de Sulfametoxazol diarios di=-

vididos en dos o tres dosiss

CAPITULO III

¥ETODOS UTILIZADOS Y FUNDAKENTOS
Como mencioné en el primer capitulo, existen uvarios metodos
para la valoracidn de aminas, en este trabajo utilizé los =
siguientes:
Titul?ci6n dcido ~ Base en medio no acuoso, diasoacibn y -
colorimétricamente.
PRIKER HMETODO:
_La valoracidn se haré espectrofotométrica, despues de la sg
paracién por medio de extracciones aprovechando la diferen=
te solubilidad de las dos substancias, ya que el Sulfameto-
zazol se disocia facilmente cediendo un proton, es un decido

segin la teorf{a de Bronsted y Lowry, por lo que es soluble
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en 8lcalis en este caso, artdrézrido de sodio 0.1 y el Tri-
metoprim tienen caracteristicas ligeramente bdsicas por=-
que acepta un protén y es soluble en dcido acético diluf-
do y cloroformo.

Una ves ya separadas las substancias, el Sulfametoxazol =
se hace reaccionar con nitrito de sodilo, produciéndose =
una diazoacién y despues una copulacidn con a=naftileti--
lendiamina, da como resultado ura solucién colorida, Que
se observard en la regidn del espectro que corresponde al

visible a 560 mu. Las reacciones son las siguientes:

ArN2+HONo+Ha°’“—Zﬂ°—”»ArfG | 2H.0

Bquilibrio del ion benzendiazonio?

—NSN« —N=N

KL ION D5 LA DERKCHA EXPLICA LAS

PROPLSIADNES BLECTROXILICAS DL

NITROGEIG DE L4S SALES DE DITAZU-
NTO ¥4 LAS REACCTIONES DE COPULA-

eiIoN.



. —NH | MN-CH —CH —INH Hcl
SOQ I*o % ; 2 2 2 COPULACION
l N\O C\H + a~NAFTILETILAENDIANINA -
3
4 S4L D5 DI4Z0NTO
N=NCl ) e Lot o i i
H-S0, —@N:N Q NH(CH2)AH? l
| K 2
CH EN AMINAS PRINARIAS Y SECUN  [o
O I
DARIAS LA COPULACION OCUREF
SOBRE EL NITROGENO DEL GARUPO
ANINO Y YO SOBRE EL ANILLO
4 HONATICO,
HN*N*NQQ—SOQ—— NH I l
N\; “CH



VALORACION DE TRIMETOPRIM

Bn las fases cloroférmicas tenemos disuelto el Ttimetoprim
que se extrae nuevamente con una solucién diiu{da de dcido
acético, y procedemos a leer en el espectrofot6metro en la
regién que corresponde al ultravioleta a 271 mu.

SEGUNDO METODO

La valoracidn para el Trimetoprim se hard en medio no acuo
so debido a que éste se comporta como ura base muy débil -
segun la teorfa de Bronsted y Lowry, debido a la amina que
tiene en su molécula, por esto de disolvio en dcido acéti-
co glaaial aon el objeto de obtener una mejor ionizacibn -
de la molécula y se valora con dcido perclérico llevdndose

¢ cabo la siguiente reaccién:

R/

trimetoprim

ey LamEl L e Sl
NH + CH3—COC0H R)NH+HCkO4 LR/NH —CIo

Bl punto final de esta reaccidn, debe'éer cuando ya no =
exista amina que reaccione con el perclérico y por lo tan
to se wolverd a formar el doido perclérico, lo cual provo
ea un cambio considerable en el pH del medio, este punto
de equivalencia es + 575 mv, obtenido por medio del poten
cibmetro y tambien se hizo usando cristal violeta como iRr
dicador, que cambia de color violeta a verde esmeralda.
Los cambios del cristal violeta son: en medio bésico co -

lor violeta, en medio neutro color agul-verde Y en medio

=ror=



dcido color amarillo-verde.

£

€

HI
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Bl et ®

HO u
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Bl Sulfametozraszol se valora con nitrito de sodio sobre - -
una solucibn dcida de amina, el Jundamento de esta valora-
cibn es la propiedad que tienen las aminas primarias de —--
reaccionar con dcido nitroso para la formacién de sales de
diazonio, el punto final de esta reaccibn se observard ocon
un indicador externo, el cual sobre una pasta de almidén -
yodado produce color intenso azul que persiste durante Ras
de 1 minuto, indicard que el exceso de dcido nitroso ha de
Jjado 1ibre al yodo, desprendiéndolo del yoduro de potasio

en presencia del almidén, la reaceidén es la siguientes

21"+ 2NO, +-4H? —>'2HQO IO I,
color azul.

TERCER KMETODO

CROMATOGRAFIA EN PLACA FINA

Se usa para la 8eparact6n de las dos substancias y tilene
como principales caracteristicas el tener dos jfases ¢

una estacionaria y una mévil, la separacién de las subs—-
tancias depende de la capacidad de ellas para distribuir-
Se en proporciones que varian, entre la fase estacionaria
y la fase mévil, por lo general la cantidad de muestrae --
distribduida en la fase estacionaria, depende de la concen

tracibn de esta misma en la fase névil, y tambien depende

de la polaridad de ellas y del diluente y que se desplacen

= 8-



mas o menos obteniéndose asi{ el valor del Rf diferente en
cada una de ellas, dando lugar a la separccibn y despues
proceder a raspar la placa de sflica, disolver, filtrar y
valorar al espectrofotdémetro en la regién del ultraviole-
ta a 256 mu el Sulfametoxazol y a 271 mu el Trimetoprime
Usé como estdndares materias primas recristalizadas, el =
Sulfametorazol se solubilizd en acetona y se evapord a se
quedad, los cristales se secan en la estujfa a 110 °C tres
horas, el punto de fusibn aumentd de; 168° - 171°C a --
170°= 173°C y en puresa de 98.5% a 100.4% .

El Trimetoprim se solubilizd en cloroformo y metanol, se
evapord a sequedad, los cristales se secan en.la estufa 3
horas a 110 °C, el punto de fusibn aumentd de: 195°-197°¢
a 199 © = 203 °C y en puresa de 99,6% a 100, 6%.

CAPITULO IV
PARTE EXPERIMENTAL

PRIMER METODO

Valoracién de Sulfametoxazol

Procedimiento?

Tomar una muestra de 20 tabletas del producto, obtener sSu
peso promedio, molerlas en un mortero y pesar el equiva=-
lente a 250 mg., de Sulfametozasgol, adicionar 30 ml. de =
hidrézido de sodio O.IN mezclar en un embudo de sSepara=-=
cibén y extraer con cuatro porciones sucesivas de 50 mle.,

cada una de cloroformo, lavar cada extracto con 10 ml. de

==



hidrézido de sodio, guardar los extractos cloroférmtcos -
para la valoracidn del Trimetoprime.

Una ves separadas las substancias en el medio alcalino, =
se valorard el Sulfametdrazol de la siguiente forma ¢
diluir los extractos acuosos a 250 ml. en matraz aforado
con agua destilada, filtrar descartando los primeros ml.,
de la solucidn filtrada medir 5 ml. Que contendrdn 5 mg.
de muestra, gforar a 200 ml. con agua destilade, esta —-—
solucibn contendrd 0.025 mge/ml. de ésta solucidn medir
2 ml., que equivalen a 0.125 mg./ml, y depositarlos en un
matraz aforado de 25 ml., adicionar 0.5 ml. de dcido clor
hidrico 4¥ y 1 ml. de nitrito de sodio al 0x1% P/V en - =
agua y dejar reposar 2 minutos, adicionar 1 ml. de sulfa-
mato de amonio 0.5% P/V en agua, dejar reposar 3 minu=--
tos y adicionar 1 ml. de clorkidrato de a-naftiletilendig
mina al 0.,1% P/V en agua y dejar reposar 10 minutos, un =
color rosa fuerte debe aparecer, diluir la solucidn a 25
mls con agua destilada y comparar la extincidn a 538 mu
contra un patrén preparado con la misma concentraci6n,
Valoracidn de Trimetoprim

siguiendo con la valoracidn de Trimetoprim, se hace otra
extraccidn con cuatro porciones sucesivas de 50 ml. cada
una de dcido acético dilufdo, esto se hace con el fin de
tener una mejor solubilidad, estas extracciones acuosas =
se diluyen a 250 mle., en un matrax- aforado con dcido - =

ocético dilufdo, esta solucidn contiene 0.20 mg./ml. de =

-



Trimetoprim, medir de esta solucién 10 ml., que equivalen
a 2 mge y adicionarlos a un matraz aforado de 100 mle, ==
agregar 10 ml. de dcido acético dilufdo y aforar con agua
destilada, esta solucidn contendrd 0.02 mg./ml. de Trime=
toprim y en el espectrofotémetro se debe observar en la =
regién del ultravioleta a 271 mu.

Se debe comparar: contra unc substancia de referencia, pre
parada a la misma concentracién y las dos se deben leer -
contra un blanco, preparado con 20 ml. de dcido acético =

dilufdo, aforando a 100 ml. con agua destiladae

SEGUNDO METODO

Valoracidn volumétrica no acuosa de Trimetoprims.
Procedimientos?

Tomar una muestra de 20 tabletas, obtener el peso prome—=-
dio y pesar el equivalente a 200 mge de Trimetoprim, trang
ferir a un embudo de separacidén, adicionar 30 ml. de hi=-
drérido de sodio 0.1X y extraer con cuatro porciones sucg
sivas de 50 ml. cada una, de cloroformo, recibir los ex=-—
tractos cloroférmicos en un matrag Brlenmeyer, evaporar a
sequedad, agregar 30 ml. de dcido acético glacial, 15 mle
de anhidrido acético y como indicador cristal violeta di-
suelto en dcido acdtico glacial, la valoracibn se hace ==
con dcido percldrico 0.1¥ en acético recientemente prepa=
rado. K1 punto final de esta valoracidn no acuosa debe ==
ser cuando el color violeta cambia a verde esmeralda, ca=

dg ml. de dcido perclérico 0.1¥ equivaldrdn a 29.03 mge =

s 8



de Trimetoprim.

Valoracidn de Sulfametoxazol.

Pesar el equivalente a 200 mg. agregar 20 ml. de dcido
clorr{drico concentrado y 50 ml. de agua destilada, -
adicionar 25 gr. de hilelo para enfriar a 15% y titu—--
lar rdbidamente con nitrito de sodio 0.1¥ usando pasta
de yoduro de almidén recientemente preparada, como in=-
dicador. Con una varilla de vidrio se mojard la pasta
hasta aparecer un color azul que persista durante 1 =--
minuto, este serd el punto final de la titulacidn o se
puede usar tambiern papel impregnado con yoduro de almi
dén. Cada ml. de nitrito de sodio 0.l1N equivale a = =--

2532 mge de Sulfametoxazole.

TERCER KETODO
Yaloracidy cromatogrdfica en placa fina.

Procedimiento?

1 o~ Placas de 20 x 20 cm. de silica gel G (60 ml. de
agua y 30 gr. de sflica) de 0.25 mm. de espesor y secg

das a 110°C por una horae.

2 o=~ Huestras de 10 mg/ml disueltas er metanol para el
Sulfametoxazol y de 20 mg/ml para el Trimetoprim.

3 .= Fase mévil, cloroformo-metanol (9:1)

4 o= Aplicacibn de 10 mecl. de problema en forma de ban

da y con 2 om. de distancia una de otra.

5 o= Kluir, en una cdmara satyrade con la jfase névil -

por lo menos durante 1 hora antes, tapada para evitar

=6 -



evaporacidn, la elustdn se efectua durante aproximadamente
1l hora, hasta 15 cme de altura.

6 .- Revelado, la placa se saca de la cdmara y se deja =-
secar al aire por unos minutos y se revela con una solu=-
cibn en spray de yodobismutato de potasio, apareciendo ==
unas manchas de color anaranjado de diferente Rf, para la
identificacidn se deben colocar patrones, este método es
cualitativo, para hacerlo cuantitativo se deben aplicar =
las muestras pfoblemas'en el centro de la placa y los pa=
trones a los lados, revelar, tapando el centro de la pla=
ca y raspar la sflica a la misma alture de los patrones,
dénde se supone que estd el problema, diluir a¢ 10 ml. con
dcido acético dilufdo y agua para el Trimetoprim e hidrézi
do de sodio y ague para el Sulfametoxazol, Siltrar con pa
pel filtro ndm. 42 y leer al espectrofotémetro a 271 mu -

el Trimetoprim y a 256 mu el Sulfametoxazol,

CAPITULO ¥
RESULTADOS

Bn cada uno de los métodos experimenté primero en materia
prima con 5 lotes de Sulfametozazol y 5 lotes de Trimeto=-
prim y ya con los resultados obtenidos, hice andlisis en

3 lotes de tabletas, haciendo un total de 527 andlisis,

siendo 331 de materia prima y 196 de tabletas.

Para el andlisis estadistico de estos resultados obtuve?

l1a media ( T ); el coeficiente de variacidn ( C.V. );
Sy



la desviacién estdndard ( S ); el error en por ciento - -

( ). Cuyas férmulas son las siguientes:

nJ’ n2+n3+-..... +7;o

Y =
N
- 2
s. | (x-TF)
¥ -1
Celis = -L x 100
J b ¢
S
E = e

Los 1{i{mites de confiabilidad de los 3 métodos se obtuvie-
ron por medio de la férmula:

vr= ¥ 2 E¢t
La cuyal establece los 1i{mites entre los cuales deben estar
comprendidos mis resultados, concluyendo asi, cual de los

3 métodos, es el mds reproducibdles

dclaraciones:
Las abreviaturas usadas en las tablas de resultados, son

las siguientes:
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5 = Desviacildn estandar
CeVe = Coeficiente de variacibn
E = ZKError estandar en porciento

= Valor de la media en porciento

= Student
y'g = MNedia de medlas
LUESTRAS = JNimero de andlisis efectuados en cada lote

tanto de materia prima, como de tabletas.
Los lotes que corresponden a las tabletas son los sigulen
tes: 270085, 158055, 034025, los demes lotes corres—-

ponden a materia prima, tanto de Sulfametozazol, como de

Trimetoprime
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RISULTADOS DEL PRIXEZR 4ZT0D0 (alfa=NARTILETILZNDIALINA )

SULFAKETOXAZOL,

Lote 0013 0416-5 100=5 2100/12 03174 270085 158055 034025

S 1.44 1.85 0.920 1.02 le 34 1.88 1,96 0.809

Co Vs 1,44 1,86 0.927 1.01 1,32 2.04 2.08 0.930

E 0.455 0. 610 0.291 0. 318 0,420 0. 585 0. 620 0, 25¢

X 89,73 952 99.2 99, 98 10i.8 90, 65 93. 9 86,9

Huestras 10 10 10 10 1C 10 10 10

LOS_PRONEDIOS DE ESTOS VALORES SON: X= 96,43% £=0, 444 =1.39 tg= 2.82 Vo = 1.45

¥ usando la férmula Vp = if + E t obtenenos los lfmites ¢ Vrﬁ = 97.34 v = 894,30
TRINZTOPRIN:

Lot-= 0014-4 100-6 04175 200-4 140171 270085 158055 034025

S 0.390 1,45 1,06 1.46 1.10 2.09 Fe2 1,62

Ca Vs 0.420 1.43 1.02 2.08 1329 2. 21 2,3° 1,6&

£ 01258 0,458 0,335 0.462 0,348 0. 661 1,01 0,512

X 91,2 100, 6 103. 8 103, 4 104. 5 89,67 74,482 96. 1

Huestras 10 10 10 10 10 10 10 10

LOs P oEiDIUS DE ISTOS VALORZS SO0N: X= 95,62% E=0, 476 §=1,54 2 Va=1,85 = 2,82

Y con 1a férmula V_ = i + E t obtenemos los lfmites : V. , = 96.93 V. _ =942

Observaizos que los walores obtenidos de X en porciento en cada lote no estén dentro de loc 11

mitas

por lo tunto no es el mejor método,
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RISULTAICS DL SFTGUNDC i3 7CDO (TITULASIONZS ACUOSAS-SUL i fTOXAZ0L
Y ¥O ATUOS4A8.~ TRILTTOPRIK,

SULFAHZTOXAZ0L.
Lote 0416=5 2100/12 013174 0013 100=5 270085 158055 034025
S 0,984 0.98¢ 1,74 1.009 0.803 1.69 0.903 0.875
S ¥ C.745 0.981 176 202 0.815 diei 02 0.880 1.02
E 0,235 0,311 0,550 0.319 0. 256 0,534 0. 286 0.308
X 99,97 100, 29 101,3 96528 99,25 98,35 102, 6 95.02
kuestras 10 10 10 10 10 10 10 10
LOs ER0NTDI0OS DE ZUTCS VALORZS S0N: XY = 100.38% S=1.10 E =0,354 Cole 1.1
Los Ifmites obtenidos son: 7, = 99,36 v, , = 101,33

TRINITOPRIK.
Lote 100-6 0417=-5 0014-4 140174 05095 270083 158055 0.24025
S 1,08 1,18 0.760 1, 295 0,015 212 1,42 Pl
S0 1,05 LadS 0,747 1,264 0.639 2.03 1vo7 e 5
5 0. 373 Qs 373 0. 240 0.409 0. 206 0 €70 0.449 0,541
Ve 102,76 101,986 102567 108. 35 101,81 104, 23 90, 29 112,52
kuestras 10 10 10 10 10 10 10 10
LOS PROKMEDIOS DE ESTOS VALORES SON : 10123 S§= 1,27 £ 0.399 V. =1,24
Los 1f{mites obtenidos son: Vp - = 100.13 v.,, = 102.33

OTAL DF . UZSTRiS 160

Observaros que los valores ob enidos de X ¢n porciento en cada lote se encuentran dentro de

los 1fmites por lo cual 8ste es el mejor métodoe
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TIROZR  WITLIL  CROWATOGRIFIZO )

SULEAKZTOX420Le¢
Lote 100-5 0416=5 2100/12 0031 013174 270085 158055 034025
5 1.35 2.45 2,45 3.4 3.15 3. 44 2.90 2.9
o e 37 2. 45 2.45 3.34 3010 3. 28 q.92 .11

oy 0.427 0, 644 0.720 0.982 0.92¢ 7,38 0. €666 €. 762
X 8. 59 99.9 99.7 97. 3 101.3 103,55 103,88 90, 1
suestras 10 10 10 10 10 10 10 i0

LOs5 FROZEDIOS DA E3P0S VALORIS SON: S§=2,62 K = 0,811 X=99.31 C.V.=2.63 b= oo
Y L05 LiWITrS ORTIXID0S SONe Vr * = 101.4 Vr' _ 97.08 %

LOLUTTOF il ks

Lote 200 0509-5 100-6 04175 0014-4 270085 158055 034025
S 2.9 3.13 3.15 1.6 1.46 2, 20 il 2,14

s i 4,5 3500 3.06 1,75 1,49 2. 20 2.03 2,00

7 1,36 0.920 0.828 0,476 0. 384 0.647 0,607 0.622
5 107.69% 104.1 108.9 101.7 97,7 99.86 83.5 101, ¢
Luestras 13 12 15 15 z5 15 9 29

LOs PR0ESDI0OS DB 8708 ViLORIS SONe & = 2.56 £=0, 731 =100+ 56 T12 =2,68 J.¥. =25
Y L05 LInITSS _OB7IKIDOS SON: V. ., _ 1025 fr = = 98,6l

Observaros en los vi:lores obtenidos de X en porcientc en cada lote se salen

por lo que se deduce gue 8ste no es el mejor métudoe
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METODOS
UTILIZADOS

PRIMER HETODO
a - NAFTIL

SEGUNDO METODO
TITULACIONES

TERCER KMETODO
CROMATOGRAFICO

CAPITULO VI

CONCLUSIOWNES

O. 460

00 376

0. 770

1.46

1.18

2. 58

C.Ve

1.65

les17

2.56

De estos datos se deduce que el coeficlente de variacién

{C.F.), desviacién
en el segundo método, stendo este el mas aplicable, repro
ducible y fécil de llevar a cabo. Sin descartar los otros
dos de a-naftilettilendiamina,
cromatogrdfico el que introdujo mds error, debido proba=--—

blemente a la manipulacidn ercesiva en este tipo de andll

sise

estandar (S), el error (E) menor, fue

es reproducible y siendo el
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JAPITCLY s

ISOTION AWD IDENTIFICATION OF DRUGS,
E.G. 7LA4RK EFd. The Pharmaceutical Press

CRO¥ATOGRAFAIC . ZTHODS
8, ST0CX £Ad. Zhapman and Hall

NAaTION4L FORGULART XIol
Jd. American Phcrmaceutical Association

1 i W TS K T ]
I1H3X HIRT

8a. Fdicidn,

BASES FARLACULOGICAS DE LA TERAPZUTICA

Goodman and Gilman 3d. U.7T.5.H.4.

FAR;ASQPEA DE LOS ZST4DOS UKICAS DZ AKIRIZA
XVII

CO&PENDIO DE FiRLEACOLOGIA

Litter 3Zd. At:zneo,

FiREAZCCPZA BRITAKIZA.
Zd. The Pharmaceutical Press

LiS SULRSPIRIAIDINGS
L. Sophian, D. Piper Zd, Press of 4. Colish
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11,-
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15, =

16.=

FARKACLI4A PRACTIZCE | DT RILINGTON
¥artin, Cook y otros Ed., U.T.Z.7. 4.

ANVALISIS QUIMICO CUANTITATIVC

Fernundo Orogo D, Zd. Porria

ORGANIC CHIMISTRY
Yorrison and Poyd Ed. 4llyn
Bacon Inc,

BIOQUIMICA FUNDANENTAL

Eric Z, Conn [Ld. Linusa - iiley

TESIS PROFAES1IONALES
4dngeles Mendieta Adlatorre
Ed, Porria.

EXTR4 FARKACOPEA KARTINDALE
26a, £Edicibn

PHARMACEU TICAL ANALISYS
HIGUCHI: BROCHIANN- HANSSIEN
Bd. IYTERSCIENCE
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17, - SNCICLOPSDIA F.RuAIEUTICA
KEDPODOS AK4LITICOS DE 1DENTIFICACSION
4dngel del Pozo Zd. Cientffico Xédica.

18, = ANILISIS 7 .RU4CEUTICO
Connors

=05 =

1962

19€9
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