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DETERHINACIOK INDIRECTA DF.
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1, INTRODUCCION

Los ALCALOIDES SON SUBSTANCIAS ORGANICAS DE ORIGEN VEGETAL
0 ANIMAL, CON NITROGENO BASICO., DE UND O VARIOS NUCLEOS --
CICLICOS Y EN GENERAL CON SENALADA ACCION TOXICA O FARMA -
cordgica (4),

Los FARMACOS CONTENIENDO ALCALOIDES: CONSTITUYEN UNOS DE -
LOS GRUPOS MAS IMPORTANTES DE LA FArMAcoLOG{A VEGETAL. NoO-
SO01L0 POR EL NUMERO DE MATERIALES QUE LOS CONTIENEN, SINO -
PORQUE EN GENERAL TODOS ELLOS TIENEN INTERES FARMACOLOGICO
4).

Los ALCALOIDES Y SUS PREPARADOS TIENEN UNA IMPORTANCIA RE-
LEVANTE EN LOS FARMACOS EMPLEADOS FRECUENTEMENTE EN LA TE-
RAPEUTIGCA MODERNA. (OMO MEDICAMENTOS SE CARAGTERIZAN POR-
SU GRAN POTENCIA: UNA LIGERA DISMINUCION EN LA PROPORCION-
DE ESTOS EN UN PREPARADO PUEDE CAUSAR UNA IMPORTANTE REDUC
CIGN EN SU ACCION FISIOLGGICA Y, POR OTRA PARTE. UN LIGERO
EXCESO PUEDE OCASIONAR EFECTOS T6xIcos (7)., EJEMPLOS DE -
ESTOS SE ENCUENTRAN EN EL CLORHIDRATO DE PROCAINA QUE SE -
UTILIZA COMO ANESTESICO Y EL CLORHIDRATO DE PILOCARPINA -
QUE ES UN PARASIMPATICOMiMETICO (10),

LA DETERMINACION PRECISA DE LA CANTIDAD DE ALCALOIDES QUE-~
SE HALLEN PRESENTES EN UNA SUBSTANCIA MEDICINAL CONSTITUYE
POR LO TANTO. UNA IMPORTANTE APLICACION DEL ANALISIS FARMA
céutico (7).

LA VALORTZACIGN DE 1LOS ALCALOIDES Y SUS PREPARADOS SE EFEC
TUA EN GENERAL CON PROPGSITOS DE NORMALI1ZACION, ENSAYOS DE



PUREZA, VALUACIGN COMERCIAL. O CON FINALIDADES MEDICO-LEGA
LES., LAS VALORACIONES OFICIALES QUEDAN LIMITADAS A LOS ME~
TODOS GRAVIMETRICOS, VOLUMETRICOS. COLORIMETRICOS Y FISIO-
t66icos (7). LA CROMATOGRAFIA EN PAPEL Y LA ESPECTROFOTOME
TRIA DE INFRARGJO SON FRECUENTEMENTE USADOS PARA SU IDENTL
FICACION (5). LA CANTIDAD DE ALCALOIDE QUE SE ENCUENTRA =
PRESENTE EN LOS FARMACOS ESTA TAMBIEN SUJETA A VARIACIONES
QUE SE DEBEN A VARIOS FACTORES, ALGUNOS DE LOS CUALES SON:
CAL1DAD DEL ALCALOIDE EMPLEADO, PROPORCIGN DEL ALCALOIDE -
QUE SE HAYA DESCOMPUESTO EN EL PROCESD DE EXTRACCION Y EN-
EL PERIODO DE ALMACENAMIENTO, MUCHOS PREPARADOS DE ALCA -
LOIDES SE ALTERAN CON RAPIDEZ: LA VELOCIDAD DE ALTERACION-
DEPENDE PRINCIPALMENTE DE LA NATURALEZA DEL ALCALOIDE. DEL
PH DEL PREPARADO. DEL CALOR Y DE LA tuz (5)

Los ALCALOIDES CONSTITUYEN EN GENERAL UNA PROPORCION MUY -
PEQUENA, SOLO FRACCIONES DEL 1% DE LA SUBSTANCIA QUE SE --
ANALIZA Y., ADEMAS, ESTOS SE DEBEN SEPARAR DE OTROS CONSTI
TUYENTES QUE SE ENCUENTREN PRESENTES EN LA DROGA O SUS PRE
PARADOS, COMO SON LAS RESINAS, ACEITES GRASOS Y VOLATILES,
MATERIA COLORANTE, GLUCOSIDOS, ACIDOS GRASOS, GOMAS v PRO-
TeEfNAs (5) (3)

LA DETERMINACIGN CUANTITATIVA DE ALCALOIDES SE BASA EN —-
CIERTAS PROPIEDADES CARACTERISTICAS DE ESAS SUBSTANCIAS.
LA MAYOR FARTE DE ESTOS POSEEN LAS SIGUIENTES PROPIEDADES!:

1) Los ALCALOIDES SON EN GENERAL, ESCASAMENTE SOLUBLES EN
AGUA., PERO FACILMENTE SOLUBLES EN CI1ERTOS DISOLVENTES-
ORGANICOS QUE SON INMICIBLES CON EL AGUA, COMO CLORO -
FORMO., ETER, ALCOHOL AMIL1CO, BENCENO. BENCINA DE PE -
TROLEO O MEZCLAS DE ESTOS DISOLVENTES,



2)  Los ALCALOIDES SE COMBINAN DIRECTAMENTE CON LOS ACI1DOS
PARA FORMAR SALES QUE, EN GENERAL. SON SOLUBLES EN ---
AGUA PERO INSOLUBLES EN CIERTOS DISOLVENTES ORGANICOS-
como: CLORUFORMO Y ETER.

3) LAS DISOLUCIONES DE ALCALIS PRECIPITAN A LAS SALES DE-
LOS ALCALOIDES SOLUBLES EN AGUA.

4) Los ALCALOIDES FORMAN PRECIPITADOS MUY INSOLUBLES CON-
UN NUMERO CONSIDERABLE DE REACTIVOS, ESPECTALMENTE CON
SALES DE MERCURIO, ORO, PLATINO Y DE OTROS METALES DE-
TRANSICION,

LAS TECNICAS MAS UTIL1ZADAS PARA CUANTIFICAR ALCALOIDES SON:

ESPECTROFOTOMETRIA VISIBLE-ULTRAVIOLETA (EUV-V), CoLorimE-
TRICAS: CROMATGGRAFIA DE Lfquipos pe Atta Presion (C.L.A.P)
CroMATROGRAFIA DE GASES (C.G.). ACTUALMENTE LA DETERMINA-
CION INDIRECTA DE PRODUCTOS ORGANICOS POR ESPECTROFOTOME -
TRIA DE ABSORCION AToMIcA (EAA) HA SIDO UN AMPLI1O TEMA DE-
{NTERES, EN DONDE SE USA UN METAL QUE REACCIONE CON EL COM
PUESTO ORGANICO Y FORME UN COMPUESTO EXTRAIBLE SELECTIVA -
MENTE

m + A ————>» MA ORG.

=
il

MeTAL

A = CoMp. ORGANICO (ALCALOIDE)

MA ORG = COMPUESTO EXTRAIBLE EN LA FASE ORGANICA. EN DONDE
EL METAL QUE ESTA EN EL COMPUESTO ORGANICO ES --
DETERMINADO POR ESTA TECNICA,

1



La EAA SE BASA EN LA PROPIEDAD QUE TIENE EL ATOMO EN SU ES
TADO FUNDAMENTAL DE ABSORBER ENERGIA CUANDO ES EXCITADO.
LA RADIACION ELECTROMAGNETICA QUE ES LA FUENTE DE EXCITA -
CION DEL ATOMO. ES SIMPLEMENTE UNA FORMA ESPEC{FICA DE --
ENERGIA A UNA DETERMINADA LONGITUD DE ONDA.

LA GENERACION DE ATOMOS NEUTROS REQUERIDA PARA LAS MEDICIQ
NES EN ABSORCIGN ATOMICA, ES PRODUCIDA POR LA ADICION DE -
SUFICTIENTE ENERGIA TERMICA A LA MUESTRA PARA DISOCIAR LOS-
COMPUESTOS QUIMICOS EN ATOMOS LIBRES, LA ASPIRACION DE --
UNA SOLUCION DE LA MUESTRA DENTRO DE UNA LLAMA ALINEADA -~
CON EL RAYO DE LUZ. SIRVE PARA ESTE PROPGSITO. LA FACILI-
DAD Y LA VELOCIDAD A LA CUAL SE PUEDEN HACER DETERMINACIO-
NES EXACTAS Y PRECISAS UTILIZANDO ESTA TECNICA, HAN HECHO -
QUE LA ABSORCIGN ATOMICA SEA UNO DE LOS METODOS MAS POPULA
RES PARA LA DETERMINACIGN DE METALES (1),

LA ABSORBANCIA CARACTERIZA LA ABSORCION DE LA LUZ EN LA -~
ESPECTROFOTOMETR{A, PUES ESTA GUARDA UNA RELACION LINEAL -
CON LA CONCENTRACION. LA LEY DE BEER DEFINE ESTA RELACION
n:
A = aBC

En ponDeE "A” ES LA ABSORBANCIA: "A"” ES EL COEFICIENTE DE -
ABSORTIVIDAD. CONSTANTE QUE ES CARACTERISTICA DE LAS ESPE-
CIES QUE ABSORBEN; "B” ES LA LONGITUD DEL PASO DE LUZ OCU-
PADO POR LA CELDA DE ABSORCION (FLAMA EN EL caso D E.A.A)
"¢" ES LA CONCENTRACION DE LAS ESPECIES ABSORBENTES EN LA-
CELDA DE ABSORCION (1),



ESTA ECUACIGN SIMPLEMENTE ESTABLECE QUE LA ABSORBANCIA ES-
DIRECTAMENTE PROPORCIONAL A LA CONCENTRACION DE LAS ESPE -
CIES ABSORBENTES PARA UNAS CONDICIONES INSTRUMENTALES ----
DADAS .,

CUANDO LA ABSORBANCIA DE SOLUCIONES PATRGN CONTENIENDO CON
CENTRACIONES CONOCIDAS DEL ANALITO. SE MIDEN Y SE GRAFICAN
LOS RESULTADOS DE LAS ABSORBANCIAS CON RESPECTO A LA CON -
CENTRACIGN, SE ESTABLECE UNA RELACION DE CALIBRACION SIMI-
LAR A LA FIG, (1),

CONCENTRACION
FIGURA ( 1)

EN LA REGION EN LA CUAL SE OBSERVA LA RELACION DE LA LEY =
DE BEER. LA CALIBRACION PRODUCE UNA L{NEA RECTA. CONFORME
SE INCREMENTA LA CONCENTRACION Y LA ABSORBANCIA. COMPORTA-
MIENTOS NO 1DEALES DE LOS PROCESOS DE ABSORCION PRODUCEN -
UNA DESVIACION EN EL DESARROLLO DE LA L{NEA RECTA, DEsputs
QUE SE HA ESTABLECIDO TAL CURVA DE CALI!BRACION, SE PUEDE -
MEDIR LA ABSORBANCIA DE SOLUCIONES DE CONCENTRACION DESCO-
NOCIDA ¥ OBTENER SU CONCENTRACIGN POR INTERPOLACION EN LA
CURVA DE CALIBRACIGN(D).



EL USO DE COMPLEJOS METALICOS PERMITE LA DETERMINACION IN-
DIRECTA DE PRODUCTOS ORGANICOS POR EAA; EL INCREMENTO EN -
LA SENSIBILIDAD QUE ES OBTENIDA POR ESTA TECNICA HA AUMEN-
TADO EL. INTERES DE LOS INVESTIGADORES (3). EsTAs Asocia -
CIONES HAN SIDO FORMADAS ENTRE COMPLEJOS METALI1COS CARGA -
DOS Y EL ANALITO ORGANICO (CON UNA CARGA DE SIGNO OPUESTQ)
PARA ANALITOS CARGADOS NEGATIVAMENTE, SE HA USADO EL COM-
PLEJO CARGADO POSITIVAMENTE DE COBRE PARA DETERMINAR COM--
PUESTOS DE AMONID CUATERNARIQ Y SURFACTANTES ANIONIcOs. DE
LA MISMA MANERA SE USA EL HIERRO COMPLEJADO CcoN 1,10 FENAN
TROLINA PARA LA DETERMINACIGN DE PENTACLOROFENOL Y ACIDO -
SALICILICO, PARA ANALITOS CARGADOS POSITIVAMENTE SE UTILL
ZAN COMPLEJOS ANIGNICOS COMO LOS DE CROMO, ZINC Y COBALTO-
CON TIOCIANATO,

EL COMPLEJO DEBIL DEL 10N TETRATIOCIANATO DE COBALTO ES -
ESTABILIZADO POR LA FORMACTON DE UN PAR I1ONICO CON UNA ES-
PECIE CATIGNICA ORGANICA COMO SIGUE (3):

20hLcaco1e™)  + wCo(SCNZ—s (ALEM),  (CotSINIET),

Es DE RESALTAR EL HECHO DE QUE EL Co(SCN)E' HA S1DO USADO-
POR MUCHOS ANOS EN LA DETERMINACION COLORIMETRICA DE ALCA-
LOIDES Y. NO HAYA SIDO USADO PARA SU DETERMINACION POR ~--
EAA (3D,

EX1STE UN TRABAJO PREVIO., REALIZADO EN LA SECCION DE Quiml
ca ANaLiTica DE LA FES-C UNAM, PARA LA DETERMINACION DE --
OTROS ALCALOIDES. LA DETERMINACIGN ES SIMILAR PERO EL DI -
SOLVENTE DE EXTRACCION FUE EL CLOROFORMO., EN ESTE TRABJO -
SE PRETENDE MEJORAR EL ANALISIS USANDO 1,2 DICLOROETANQ Y-
LA ABSORCION DIRECTA DEL EXTRACTO ORGANICO HACTA LA FLAMA,



2,

OBJETIVOS

ESTUDIAR LA DETERMINACION INDIRECTA DE PROCAINA Y
PiLocARPINA POR EAA COMO TECNICA ALTERNA A LAS YA
EXISTENTES Y COMPARAR LA SENSIBILIDAD CON RESPEC-
To A LA EUV-Y,

DETERMINAR LAS CONDICIONES OPTIMAS DE LA DETERMINA
cion (pH, L Co'!t Y, [SCN™ Y, CKCLOy Y v Trempo DE
AGITACION),

DETERMINAR EL INTERVALO DE DETERMINACION Y LA REPE
TIBILIDAD DE ESTA TECN!ICA ALTERNA,

DETERMINAR ESTOS ALCALOIDES, INDIVIDUALMENTE, EN -
UN PRODUCTO FARMACEUTICO COMO EJEMPLIFICACION DE -
LA APLICACION DE ESTE METODO,



3.  PARTE EXPERIMENTAL.

3.1 EQUIPOS UTILIZADOS Y PARAMETROS OPERACIONALES OPTIMOS

- ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATdMica, mMoDELo 5000
MARCA PERKIN-ELMER CON QUEMADOR DE TRES RANURAS DE-
11 cM DE LONGITUD, SE UTIL!ZG CON FLAMA DE AIRE/ACE
TILENO (OXIDANTE, COLOR AZUL) CON LAS SIGUIENTES --
CONDICIONES: LONGITUD DE ONDA 241.0 NM., CORRIENTE -
DE LA LAMPARA 30 MA, ALTURA DEL QUEMADOR 95 mM, --
stiT 0.2 NM, RELACION AIRE/ACETILENO 4.70 (80/17) -
ENCONTRANDOSE CON ESTOS PARAMETROS LA MAXIMA ABSOR-
BANCTA PARA UNA SOLUCIGN ESTANDAR DE COBALTO,

- EspecTROFOTSOMETRO UV-Y  MODELO DU-B5., MARCA BECKMAN:
SE REALIZO UN BARRIDO EN LA REGIGN VISIBLE DE 556 A
620 NM PARA DETERMINAR LA LONGITUD DE ONDA OPTIMA -
DONDE SE OBTIENE LA MAXIMA ABSORBANCIA DE LA PILO -
CARPINA. SIENDC ESTA DE 609 nMm. Para LA Procaina-
EL BARRIDO EN LA REGIGN VISIBLE SE REALI26 DE 560 A
650 NM OBTENIENDOSE LA MAXIMA ABSORBANCIA A UNA LON
GITUD DE ONDA DE 625 Nm, '

- PotencidémeTro moDELo PH 20. marca ConbDucTRONIC,
SoLuciones Burrer pH 4, 7 v 10 SE UTILIZARON PARA -
SU CAL IBRACION,

- BaLANZA ANALTTICA ELECTRONICA. MODELO ER-180A, MAR-
ca AgD Company, LiMiITED,

- CRONGMETRO, MARCA HASTE.



3.2

3.3

3.4
3.4.1

MATERIAL DE LABORATORIO.

REACTIVOS Y SOLUCIONES.

1

1, 2 DicLoroeTano GRADO HPLC, marca ALDRICH

EsTanpar OrRGANOMETALICO DE CoBALTO. MARCA Conos -
TAN,

Sotucton EsTANDAR ORGANQMETALICO DE COBALTO DE -~
8,88 PPM DE CONCENTRACION.

Sorucion DE NHySCN 5 M

- Sorucion pe KCLO, 0.05 H

Soructiones NaOH O,IN, 0.5N v 15%
SoLuciones HCI 0.1N v 0.5N

SoLuctoNEs Acuosas DE COBALTO CON LAS SIGUIENTES-
CONCENTRACIONES: 0,5 ppM, 1.0 ppm, 2.5 pPM, ---
0 pem. 7.5 ppm v 10.0 pPpm.
SE PREPARARON LAS SOLUCIONES ESTANDAR DE TETRATIQ
CI1ANATO DE CoBALTO (11) DISOLVIENDO UNA CANTIDAD-
DETERMINADA DE NiTRATO DE COBALTO v T10CIANATO DE
AMONTO EN AGUA DESTILADA, VERIFICANDO LA CONCEN -
TrRaCION DE Co!' por EAA Via ACUOSA. ADEMAS DE SO-
LUCIONES AcuU0SAS DE CLORHIDRATO DE PROCAINA Y ---
CLORHIDRATO DE PILOCARPINA.

EL RESTO DE LAS DISOLUCIONES SE PREPARAN DIRECTA-
MENTE A PARTIR DEL REACTIVO GRADO ANALITICO.

DETERMINACION DE LAS CONDICIONES OPTIMAS,

INFLUENCIA DEL »H,
SE COLOCARON CANTIDADES CONSTANTES DE ALCALOIDE Y



3.4.2.

10

DE Co(SCN),]2 EN VARIOS VASOS DE PRECIPITADOS DE -

-100 ML DE CAPACIDAD, PROCEDIENDO A IMPONER EL PH --

HASTA EL VALOR DESEADO MEDIANTE ADicion DE HCL ¢ --
NAOH. AFORANDOSE FINALMENTE CON AGUA DESTILADA Y -~
DESIONIZADA HASTA 50 ML. CADA MEZCLA SE DEPOSITO EN
UN EMBUDO DE SEPARACION AGREGANDOSE 10 mt pe 1.2 Dy
CLOROETANO, SE AGITG Y SE MIDIG LA ABSORBANCIA DEL-~
EXTRACTO ORGANICO EN EUV-V v EAA (Fre, (2) v (3)) -
EMPLEANDO 1,2 DICLOROETANO COMO BLANCO.

PARA MANTENER LAS CONDICIONES GPTIMAS DE OPERACION-
SE UTIL1ZG UN ESTANDAR ORGANOMETAL ICO COMO REFEREN-
ClA.

Los RESULTADOS PRESENTADOS EN LA SECCION 4,1 MUES -
TRAN QUE EL PH OPTIMOS PARA LA DETERMINACION DE LA-
PROCAINA Y TAMBIEN EN EL CASO DE LA PILOCARPINA FUE
DE 7.2,

INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION DE Co '!.

SE COLOCO UNA CANTIDAD CONSTANTE DE ALCALOIDE EN VA
R10S VASOS DE PRECIPITADOS DE 100 ML DE CAPACIDAD -
VARIANDO LA CONCENTRACIGN DE Co(SCN)[{ Y MANTENIEN=
Do EL PH GPTIMO DETERMINADO CON ANTERIORIDAD, SE ~-
AFORA A S50 ML CON AGUA DESTILADA Y DESIONIZADA, LA
MEZCLA SE COLOCO EN UN EMBUDO DE SEPARACION AL CUAL
sE AGREGG 10 mL DE 1.2 DICLOROETAND, SE AGITG ¥ SE-
MIDIO LA ABSORBANCIA DEL EXTRACTO ORGANICO EN UN --
EUV-V v EAA (Fig.(4) v (5)), DE L0S RESULTADOS =
OBTENIDOS. Y PARA SEGUIR EL ESTUDIO, SE ELIGIERON 3
DISTINTAS CONCENTRACIONES DE Co!! para capa ALcatol
DE.



3.4.3

3.4.4

3.4.5

1

PARA LA ProcAaINA (0,458M, 0,25M, 0.059M) v PARA LA
PiLocarpINA (0.014M, 0.032M., 0.075M), (Ver Sec --
CIGN 4.2).

INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION SCN™

SE cOLOCG UNA CANTIDAD CONSTANTE DE ALCALOIDE MAN-
TENIENDOSE EL PH GPTIMO Y VARIANDO LA CONCENTRA -
c16N SCN™ PARA CADA UNA DE LAS CONCENTRACIONES ELE
Gipas D Co!'. SE AFORA CON AGUA DESTILADA Y DESIQ
N1ZADA A 50 ML. LA MEZCLA SE DEPOSITY EN UN EMBU-
DO DE SEPARACION AGREGANDOSE TAMBIEN 10 ML DE 1.2-
DiCLOROETANO, SE AGITG Y SE MIDIG LA ABSORBANCIA -
Fig. (6), (7), (8) v (9) EN EL EXTRACTO ORGANICO.

PARA LA PROCAINA SE ELIGIO UNA CONCENTRACION DE --
SCN™ pe 2.16M v pe Co'! 0.45M. PARA EL CASO DE LA
PiLocareiNa Fué pe 0.4M pe SCN™ v pe Co'! 0.018M,
(VER SECCION 4.3),

INFLUENCTA DE LA CONCENTRACION SALINA,

SE COLOCO EN VARIOS VASOS LAS CANTIDADES GPTIMAS DE
LOS REACTIVOS DETERMINADOS ANTERIORMENTE. VARIANDO-
AHORA LA CONCENTRACION DE KCIOy, SE REALIZO LA EX -
TRACCIGN Y MEDICIGN DE ABSORBANCIA. Fig. @3) v (11)
(VEr Stccion 4.4),

INFLUENCIA DEL TIEMPO DE AGITACION,

TENIENDO TODAS LAS CANTIDADES GPTIMAS DE LOS REACTL
VOS ANTES MENCIONADOS, MENOS KCIOq PUESTO QUE NO --
PRESENTG MEJORAS EN LA EXTRACCIGN, SE PROCEDIG A -



3.5

3.6

REALIZAR LA MEDICION DE ABSORBANCIA A DIFERENTES -
TIEMPOS DE EXTRACCION. F1g. (12) v (13)

EL TIEMPO ESTABLECIDO PARA LA PROCAINA Y P1LOCARPL
NA Fu€ DE 60 sec. (Ver Seccion 4.5).

CURVA DE CALIBRACION,

LA CURVA DE CALIBRACION SE ELABORG VARIANDO LA CAN
TIDAD DE ALCALOIDE Y MANTENTENDO LAS CONDICIONES -
OPTIMAS HASTA AQUT ESTABLECIDAS.

LA MEZCLA SE DEPOSITO EN UN EMBUDO DE SEPARACIGN -
AGREGANDOSE 10 ML pE 1.2 DICLOROETAND Y AGITANDO -
DURANTE 60 SeG, SE PROCEDIG A MEDIR LA ABSORBANCIA
DEL EXTRACTO ORGANICO &N EUV-V v en EAA uTiL1zanpo
UN BLANCO Y UN ESTANDAR ORGANOMETALICO DE REFEREN-
ClA, EL CUAL SE EMPLEG PARA ASEGURAR QUE SE MANTIE
NEN LAS CONDICIONES OPTIMAS DE OPERACION.

Fie. (142, (15). (16) v (17).

Los RESULTADOS SE PRESENTAN EN LA SECCIGN 4.6

DETERMINACION DE PILOCARPINA Y PROCAINA EN PRODUC-
TOS FARMACEUTICOS.

PARA LA Pi1LOCAHPINA EL PRODUCTO COMERCIAL UTILIZA-
po Fug un OFTALmico (PIL*OFTENO) que EN Su MEMBRE-
TE INDICA UN CONTENIDO DE 2.00 ¢ DE CLORHIDRATO DE
PrLocarpina eN 100 ML. DE ESTA sOLUCION SE MIDEN -
5 ML v s arora A 100 ML CON AGUA DESTILADA Y ~---
DESIONIZADA., Se coLocd 1.0 ML DE E€STA SOLUCION EN
UN VASO Y SE SIGUIG EL PROCEDIMIENTO DESCRITO PARA
LA CURVA DE CAL1BRACION.



13

EL VALOR DE ABSORBANCIA OBTENIDO. SE INTERPOLA EN -
LA CURVA DE CALIBRACION PROCEDIENDO A REALIZAR LOS-
CALCULOS CORRESPONDIENTES PARA DETERMINAR LOS MG DE
ALCALOIDE PRESENTES EN ESTE PRODUCTO.

EN EL CASO DE LA PROCAINA EL PRODUCTO COMERCIAL UTIL
L1ZADO FUE UN OPOTERAPICO (GONAKOR) QUE CONTIENE UN
FRASCO AMPULA CON LIOFILIZADO QUE EN SU COMPOSICION
inpicA 100 ms pe CLorHIDRATO DE Procaina, Topo eL-
LIOFILIZADO PRESENTE EN EL FRASCO SE DILUYE Y AFORA
CON AGUA DESTILADA Y DESIONIZADA A 100 mL. SE coLo-
CA UNA CANTIDAD" DE ESTA SOLUCION EN UN VASO Y SE =
SIGUE EL PROCEDIMIENTO DESCRITO PARA LA CURVA DE CA
LIBRACIGN, EL VALOR DE ABSORBANCIA OBTENIDO SE IN-
TERPOLA EN LA CURVA DE CALIBRACIGN, PROCEDIENDO A -
REALIZAR LOS CALCULOS CORRESPONDIENTES PARA DETERML
NAR LOS MG DE ALCALOIDE PRESENTE EN ESTE PRODUCTO.

* SE HIZO LA DETERMINACIGN POR DUPLICADO COLOCANDO-
4,2 m. v 3.0 ML, EN CADA VASO,



4.1

14

RESULTADOS Y DISCUSION.
INFLUENCIA DEL pH.

La F16. (2) ¥ (3) MUESTRAN LA VARIACIGN DE LA ABSORBAN
CIA COMD MEDIDA DE LA CANTIDAD EXTRAIDA PARA CADA -
UNO DE LOS ALCALOIDES. EN LOS CUALES. SE OBSERVA --
QUE LA EXTRACCIGN DEL COMPLEJO FORMADO ES AFECTADO-
A PH ACIDOS EN DONDE NO SE TIENE EL PREDOMINIO DE -
LA FORMA CATIGNICA UNIVALENTE QUE ES LA ESPECIE EX-
TRAIBLE.

Y ! ALcH* . Alc_ eka PILOCARPINA
116 7.1
Alch* | Alc pkA  PROCAINA
9’0

En EL CASO DE LA PILOCARPINA EL EXTRACTO ORGANICO -
OBTENIDO ES DE COLOR MORADO Y PARA LA PROCAINA ES -
DE COLOR AZUL,

SE OBSERVA QUE PARA LA P1LOCARPINA A uN PH 8.0 EN -
EL EMBUDO DE SEPARACION SE FORMAN BURBUJAS EN LA --
PARTE ORGANICA, OBTENIENDOSE APROXIMADAMENTE 6 ML,

DE EXTRACTO ORGANICO Y A PH 8.3 SE PRODUCE UN PRECI
PITADO EN EL VASO QUE ES POSIBLEMENTE EL ALCALOIDE.
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Qo2r

ABSORBANCIA = f (pH)
PILORCARPINA

[23 1.3 N

(<8
Q05

pH
—EAA —HE-UVV

Fi16. 2 VARIACION DE LA ABSORBANCIA COMO MEDIDA DE LA CANTIDAD
EXTRAIDA DE LA PILOCARPINA A DIFERENTES PH.

ABSORBANCIA = f (pH)

PROCAINA
. A
05 =
04
03r ///\
f',fA
22 /
/
21
0 1
o 2 4 € 8
pH

—EAA ——E-UWY
Fi6, 3 VARIACION DE LA ABSORBANCIA COMO MEDIDA DE LA CANTIDAD
EXTRAIDA DE PROCAINA A DIFERENTES PH,
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EN €L cAs0 DE LA Procaina A un pH 8,0 ANTES DE INI-
Cl1AR LA EXTRACCION, SE OBSERVA SOBRE LA SUPERFICIE-
DE LA SOLUCION LA FORMAGIGN DE UN ESPEJO Y UN SEDI-
MENTO EN LA PARTE INFERIOR DEL VASO, AL REALIZAR -
LA EXTRACCIGN SE OBTUVIERON U ML. DEL EXTRACTO ORGA
NiCO. TAMBIEN SE OBSERVO QUE REALIZANDO VARIAS DE-
TERMINACIONES EN EL RANGO DE 2,5 A 7.0 pe ¢H S oB-
TEN{AN RESULTADOS DE ABSORBANCIA NO REPETITIVOS.

EN ESTA EXPERIMENTACION PRELIMINAR SE OBSERVA QUE -
SE TIENE UNA MAYOR SENSIBILIDAD PARA EAA QuUE PARA -
EUV-V.

EL PH ESTABLECIDO PARA REALIZAR LAS OTRAS DETERMINA
CIONES PARA LA PILOCARPINA Y PROCAINA FUE 7,2 QUE -
ES UN POCO ANTES QUE EL PH DONDE SE ALCANZG LA MA -
YOR ABSORBANCIA YA QUE DESPUES DE ESTE PUNTO LA CUR
VA DECRECE RAPIDAMENTE.

INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION DE Coll,

ES IMPORTANTE CONOCER LA CONCENTRACIGN DE Co'! en -
LA QUE SE TIENE LA MAXIMA EXTRACCIGN EXPRESADA EN -
EL. VALOR DE ABSORBANCIA. LA F1G. (}) MUESTRA LA VA-
RIACIGN DE LA ABSORBANCIA COMO MEDIDA DE LA CANTI -
DAD EXTRAIDA DE PILOCARPINA Y EN LA CUAL SE OBSERVA
QUE EN UN INTERVALO DE 0.024 A 0.04M pe Co'l s --
CONSTANTE EL VALOR DE ABSORBANCIA QUE CORRESPONDE A
LA MAXIMA EXTRACCION BUSCADA Y HASTA CONCENTRACIO =~
nes pE 0.084 Co'! EL VALOR DE LA ABSORBANCIA NO SU-
FRE UNA VARIACION SIGNEFICATIVA,
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EN EL CASO DE LA PROCAINA FiG. (5) NO SE ENCONTRG -
UN INTERVALO MAXIMO DE ABSORBANCIA,

TANTO PARA LA PILOCARPINA COMO PARA LA PROCAINA, AL
VARIAR LA CONCENTRACION DE SCN™, SE DECIDIS HACERLO
CON TRES CONCENTRACIONES DIFERENTES DE Co“. YA QUE
AMBOS ALCALOIDES NO MOSTRABAN EN REALIDAD UN PUNTO-
MAXIMO DE ABSORBANCIA. TAMBIEN PORQUE ES DE ESPE -
RARSE QUE LA VARIACIGN DE LA CONCENTRACION DE SCN™

TAMBIEN AFECTE LA EXTRACCIGN,



ABSORBANCIA = f [Co|
PILOCARPINA

Q4

N ]
;n-//’”_*\
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0 — . s :
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(Co}l
~—EAA —+EUVay.
FI16, 4 VARIACIGN DE LA ABSORBANCIA COMO MEDIDA DE LA CANTIDAD
EXTRAIDA DE PILOCARPINA A DISTINTAS (Oo” )
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ABSORBANCIA = f[Co]
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F16. 5 VARIACION DE_LA ABSORBANCIA COMO MEDIDA DE LA CANTIDAD
EXTRAIDA DE PROCAINA A DISTINTAS [ gl b
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INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION SCN™

LA ESPECIE Co(SCN),]2 ES LA QUE PARTICIPA EN LA FOR
MACION DEL PAR IONICO EXTRAIBLE. LA ESTABILIDAD DE
ESTA ESPECIE DEPENDE DE LA CONCENTRACION DE SCN™ EN
RELACION A LA DE Col!!

CONSECUENTEMENTE SE HACE YARIAR LA CONCENTRACION DE
SCN™ PARA LAS TRES CONCENTRACIONES DE Co'! AMTES-
SELECCIONADAS

L0S RESULTADOS MUESTRAN QUE LA MAXIMA ABSORBANCIA -

porR EAA PARA LA EXTRACCION DE PILOCARPINA SE TIENE-

A LA MENOR CONCENTRACION DE Co'! (0,014M) Fia,(6),

PARA LA CONCENTRACION DE 0.032M Co'! no EXISTE una-

DIFERENCIA SIGNIFICATIVA EN LAS LECTURAS DE ABSOR -

BANCIA EN UN INTERVALO DE SCN™ €0.30 - 0.318M), En-

CAMBIO PARA LA CONCENTRACION DE 0.075M Co!! LA aB -

SORBANCIA MAYOR OBTENIDA ES MENOR QUE LAS CONCENTRA
CIONES ANTERIORES DE Co''. EN LA Fig. (7) SE OBSER

VAN LOS VALORES DE ABSORBANCIA ENCONTRADOS POR EUV-V
PARA LA PILOCARPINA EN DISTINTAS CONCENTRACIONES -~

consTANTES DE Co'! VARIANDOSE LA CANTIDAD DE SCA™,-

TENIENDOSE LAS MISMAS CONCLUSIONES QUE PARA EAA.

EN EL CASO DE LA PROCAINA SE ELIGIERON CONCENTRACIQ
NEs DE Co'! v se vARIG LA canTiDAD DE SCN™ oBTeniEy
DOSE UNA MAYOR ABSORBANCIA EN EAA A UNA MAYOR CON -
cenTrACION DE Co'! (0.458) Fi16.(8),

EN LA F16, (9) SE OBSERVAN LOS VALORES DE ABSQRBAN-
CIA ENCONTRADOS POR EUV-V PARA LA PROCAINA EN DiS=~
TINTAS CONCENTRACIONES cONsTANTES DE Coll, vAR1ANDD
SE LA CANTIDAD DE SCN™,

BSTA TESH Rﬁ“ Aii\
o B LK P



ABSORBANCIA f = [ SCN]
PILORCARPINA - EAA

N X — N
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Fi6, 6 VARIACIGN DE LA ABSORBANCIA COMO MEDIDA DE LA CANT IDAD
EXTRAIDA DE PILOCARPINA PARA TRES CONCENTRACIONES DE =

Co'! A mistintas [ SCN- )

ABSORBANCIA f = [ SCN ]
PILORCARPINA E UV-V
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CONS IDERANDO ESTOS RESULTADOS. SE ELIGE Una [[Co'')
pe 0.018M v pe [/SCN" Y 0.4M, paRA LA PILOCARPINA ¥
PARA LA Procaina LA [Co'' Y es pe 0.45M v pg =~--
(SN ) s 2.16M,

INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION SALINA,

La F16.00) MUESTRA LOS RESULTADOS OBTENIDOS POR EAA
v EUV-V pArA LA PILOCARPINA., MIENTRAS QUE LA FIG. -
(11) MUESTRA LOS VALORES OBTENIDOS POR EAA PARA LA~
PROCAINA A DISTINTAS CONCENTRACIONES DE KCI0y como-
AGENTE SALINO, NO TENIENDOSE EFECTO SIGNIFICATIVO -
SOBRE LA EXTRACCIGN, POR LO QUE ESTA SUSTANCIA NO -
SE INCLUYE EN LAS EXPERTMENTACIONES SIGUIENTES:

INFLUENCIA DEL TIEMPO DE AGITACION.

La FiG, (12) MUESTRA LA ABSORBANCIA OBTENIDA POR =~
EAA v EUV-V para LA PirocarpIfa Y LA Fig, (13) Mues
TRA LOS RESULTADOS OBTENIDOS POR EAA PARA LA Procaj
NA A DISTINTOS TIEMPOS {SEG) OBSERVANDOSE QUE ESTA-
SE MANTIENE CONSTANTE EN EL CASO DE LA PILOCARPENA-
A PARTIR DE 30 SEG.. MIENTRAS QUE PARA LA PROCATNA-
ESTOS VALORES SE OBTIENEN A PARTIR DE 60 sEc. Por
L0 QUE SE DECIDIC REALIZAR LAS EXTRACCIONES SUBSE -
GUIENTES CON UNA DURACION DE 1 MIN, EN AMBOS CASOS.

CURVA DE CALIBRACION,

PARA REALIZAR LA CURVA DE CALIBRACION DE LA PILOCAR
PINA FIG, (14} v (15) LOS PARAMETROS SE ESTABLECIE~
RON DE ACUERDO A t.OS RESULTADOS OBTENIDOS ANTERIOR-
MENTE ¢
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ABSORBANCIA f = [KCIO4]

PILOCARPINA
A
o ) S
) ?.01 0.;32 0.2)3 0.(.:'-1 005
[ KCLO4 1M
—EAA ——EUV
Fi6. 10 ABSORBANCIA DE LA PILOCARPINA A (Co“ Y =0.018Mv e
(SON™ J=0.4 M vARIANDO GNICAMENTE LA CONCENTRACIGN DE-
KCLO4,
ABSORBANCIA f = [KCIO4]
PROCAINA E A A
s A
ab ——————————
3 -
2 \.
1b
ol 1 L — 1
o 0005 001 0.016 ooz 0026
{ KCLC4 114

Fic. 11 ABSORBANCIA DE LA PROCAINA A (Co“ J=0. IJSM v pe (SN }=2.16
VARTANDO UNICAMENTE LA CONCENTRACION DE KCLOA,
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ABSORBANCIA f = TIEMPO

PILOCARPINA
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F16. 12 ABSORBANCIA OBTENIDA PARA LA i echmpina & {cot! J=0.018M
v e (SO )=0 UM VARIANDO UNICAMENTE EL TIEMPO DE AGITRCIGH,

ABSORBANCIA f = TIEMPO
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TIEMPO DE AGITACICN ¢
Fic. 13 ABSORBANCIA OBTENIDA PARA LA PROCALNA AL, Co'! J=0.45M v
pe [ SCN™ J=2.26M vARIANDO UNICAMENTE EL TIEMPO DE AGITACION,
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CCo'') = 0.0184, CSCN" ) = 0.4M, TIEMPO DE AGITA
cI6N 1 MIN, .PH = 7,2

AHORA UNICAMENTE SE VARIA LA CANTIDAD DE ALCALOIDE
Y SE REALIZAN EXTRACCIONES Y LECTURAS EN DISTINTOS-
D{AS MANTENIENDOSE LAS MISMAS CONDICIONES DE OPERA-

CION,

TABLA I

RESULTADOS ENCONTRADOS PARA ELABORAR LA CURVA DE CA
L1BRACIGN por EAA v EUV-V pARA LA PILOCARPINA.

PILOCARPINA

Curva N M

No.

1 7 0,202

2 13 0.213

3 5 0232
Curva N M

No.

1 13 0.1%0

2 16 0,174

3 10 0.184
N = No., pE DaTos
M = PENDIENTE

B = DRDENADA AL
R = COEFICIENTE
P = PRECISIGN

EAA

B R INTERVALO p
. INEAL

0.020 0.9935 1.07 -3.51ms 15.17%
-0.003 0.9924  0.285-3.49 v 10.53%
-0.005 0.9%24 0.509-2,50 s 31.08%

EUV-V

B R INTERVALO P
LmsAf"

-0.074 0,998 1.07 -15.65 ms 0.73%
-0.058 0.9974 0.285- 9.9536 1.41%
-0.103 0.9981 0.503-12.0 me 1.73%

ORIGEN
DE CORRELACION

* ES EL INTERVALO EN QUE SE REALIZG LA EXTRACCION -
TENIENDOSE QUE TODOS LOS PUNTOS SE AJUSTAN A UNA-

RECTA.
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ANAL IZANDO LOS RESULTADOS OBTEN1DOS POR EAA v ---
EUV-V PARA LAS CURVAS DE CALIBRACIGN, SE TIENE:

PENDIENTE v ORDENADA AL ORIGEN: LOS VALORES NO VA
RTAN SI1GNIFICATIVAMENTE EN CADA TECNICA., CONSIDE -
RANDOSE VARIACIONES NORMALES,

CoericleNTE DE CORRELACION: TANTO porR LA EAA como
PARA LA EUV-V, SE OBTIENE UNA CORRELACIGN MAYOR DE
0.99, Lo QUE INDICA QUE EXISTE UN BUEN AJUSTE A -~
UNA RECTA DE LOS PUNTOS EXPERIMENTALES DE LA ABSOR
BANCIA €N F = | ALCALOIDE | EN ESOS INTERVALOS DE-
LINEALIDAD, Y ADEMAS SE OBSERVA LA REPETIBILIDAD -
AMBAS TECNICAS.

INTERVALO LINEAL: POR LA TECNiCA DE EAA EL INTER-
VALO LINEAL ENCONTRADO PARA LA PILOCARPINA ES DE -
0.3 A 3.5 mG,

CONSIDERANDO -LAS DOS PRIMERAS CURVAS DE CALIBRA --
CIGN, EN LA TERCERA SE OBSERVA QUE EL INTERVALO ES
MENOR, LO CUAL SE REFLEJA EN EL VALOR TAN GRANDE -
DE M{NEMA PRECISIGN OBTENIDA. CONSECUENTEMENTE ES
NECESARIO RESALTAR LA NECESIDAD DE TENER SUFICIEN=
TES PUNTOS EXPERIMENTALES DE LA CURVA DE CALIBRA -
CIGN DENTRO DEL INTERVALO LINEAL OBTENIDO PARA ME-
JORAR LA PRECISION EN LAS CUANTIFICACIONES RUTINA
RIAS.,

EN EL caso DE EUV-V SE OBSERVA QUE A PESAR DE QUE-
SE OBTIENEN VALORES DE ABSORBANGCIA TAN GRANDES CO-
MO 2.0 1.0S PUNTOS EXPERIMENTALES SE SIGUEN AJUSTAN
DO A UNA RECTA, POR LO QUE EN PRINCIPIO. A ESTOS -
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VALORES DE ABSORBANCIA LA DETERMINACION ES POSIBLE
SIEMPRE QUE SE UTILICE UN ESPECTROFOTOMETRO DE. --
ALTA PRECISION INSTRUMENTAL .

% PRECISION MTNIMA: SE CALCULA A PARTIR DE LA AB-
SORBANCIA QUE EN PRINCIPIO CORRESPONDERTA A LA CAN
TIDAD INTERMEDIA DEL INTERVALO LINEAL., CON LOS L~
MITES DE CONFIANZA DEL 90% PARA LA PENDIENTE Y LA-
ORDENADA AL ORIGEN,

P = _200 Ax
X

Ax = Es LA VARIACION * QUE SE OBTIENE PARA UN
VALOR X DE ALCALOIDE,

Para EAA LA PRECISION ES CERCANA. EN LAS DOS PRIME
RAS CURVAS, AL VALOR LTMITE (P=10%) PARA UNA DETER
MINACIGN CUANTITATIVA v POR EUV-Y PARA LA cuRvA -
No. 1 SE OBTIENE UNA MUY BUENA PRECISION ~-~=~----
(1Z> P> 0.1%7) v PARA LAS CURVAS 2 Y 3 SE OBTIENE -
UNA BUENA PRECISIGN (52> P> 1), ASEGURANDO QUE LA
DETERMINACION CON ESTE INSTRUMENTO, CUMPLE LOS RE=
QUERIMIENTOS DE UNA TECNICA ANALTTICA,

LA PRECISION COMO SE MUESTRA EN LOS DATOS DE LA =
TaBLA | ES AFECTADA POR EL NUMERO DE DATOS (N) v -
EL INTERVALO DE LA DETERMINACION. POR LO QUE PARA
TENER UNA P<10% ES NECESARIO INCREMENTAR EL NUME-
RO DE PUNTOS EXPERIMENTALES EN EL INTERVALO LINEAL.
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CURVA DE CALIBRACION
PILORCARPINA - EAA

A
23
[+1:14
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4] L + - . 2 . "
o] 0.5 1 15 2 2.6 a 8.8 4
PILOCARPINA EN mg .
Fi6. 14 CURVA DE CALIBRACION PARA LA PILOCASPINA CON LAS CONDICIONES.
GPTIMAS ESTABLECIDAS: (COHJ=0.01&4’ (SCN'}=O.‘4H, TIEMPO
bE AGITACION 1 minuo v PH 7.2
PILOCARPINA E UV - V.
A
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154
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ol . ] . . .
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PILOCARPINA EN mg
Fi. 15 CurvA DE CALIBRACION PARA LA PILOCARPINA CON LAS CONDICIQ

GPTIMAS ESTABLECIDAS: fCo”JQO.OIH‘I. (SCN“)=O.‘!M.
TIEMPO DE AGITACION 1 MInuTo ¥ PH 7.2



ANAL1ZANDO LOS RESULTADOS OBTENIDOS PoR EAA v EUV-V
PARA LA CURVA DE CALIBRACION. PARA ESTE ALCALOIDE-
SE TIENE:

Penpt1eENTE ¥ ORDENADA AL ORI1GEN: CoOMO EN EL CASO -
DE LA PILOCARPINA. LOS VALORES NO VARTAN SIGNIFICA
TIVAMENTE EN CADA TECNICA. CONSIDERANDOSE VARIACIQ
NES NORMALES.

Coer1c1ENTE DE CorReLAciGN: TanTo PARA EAA como -
pARA EUV-V SE OBTUVIERON VALORES ‘DE CORRELACION MA
YORES A 0.99 ¥ DADA LA SIMILITUD DE LOS VALORES DE
PENDIENTE Y ORDENADA SE ASEGURA LA REPETIBILIDAD -
DEL METODO AL JGUAL QUE EN EL CASO DE LA PILOCARPL
NA.

ES INTERESANTE SENALAR QUE LAS CURVAS 2 ¥ 3 PARA -
PROCAINA PRESENTAN UK VALOR DE CORRELACIGN MENOR -
QUE LOS OBTENIDOS PARA LAS CURVAS DE CAL IBRACION -
PARA LA PiLocarPiNA POR EAA Y QUE A PESAR DE ESTO-
LAS PRECISIONES M{NIMAS OBTENIDAS SON MENORES QUE-
LAS DE LA PILOCARPINA, LA CUAL SE DEBE, COMO YA SE
INDICG A LA AMPLITUD DEL INTERVALO LINEAL Y AL NU-
MERO DE PUNTOS EXPERIMENTALES.

EN EL caso DE EUV-V SE OBTIENEN PRECISIONES MINI -
MAS SEMEJANTES A PESAR DE QUE EN GENERAL LAS CORRE
LACIONES PARA L& PROCAINA, SON MENORES QUE LAS DE-
LA PILOCARPINA,

INTERVALO LINEAL: POR LA TEcNica pE EAA EL INTER-
VALO ESTA ENTRE 1 ¥ 10 MG SIENDO UN INTERVALO CON-
SIDERABLEMENTE MAYOR QUE EL CORRESPONDIENTE A LA *



30

PILOCARPINA. LO QUE OCASIONG QUE SE TUVIERAN MAS -
PUNTOS EXPERIMENTALES DENTRO DEL INTERVALO LINEAL
Y MEJORES PRECISIONES.

TAMBIEN PARA REALIZAR LA CURVA DE CALIBRACION DE -
LA Procaina FiG, (06) v (17), LOS PARAMETROS SE ES
TABLECIERON DE ACUERDO A LOS RESULTADOS OBTENIDOS-
cot antERIORIDAD: [ Co'! J=0.45M. [{SCN™ X=2,16M -
TIEMPO DE EXTRACCION = 1 MIN,, PH = 7,2: VARIANDO-
SE UNICAMENTE LA CANTIDAD DEL ALCALOIDE. REALIZAN-
DO EXTRACCIONES Y LECTURAS EN DISTINTOS DTAS, MAN-
TENIENDOSE TAMBIEN LAS CONDICIONES GPTIMAS DE OPE-
RACION,

TABLA 1I
RESULTADOS ENCONTRADOS PARA ELABORAR LA CURVA DE -
CALIBRACION POR EAA v EUV-V paARA LA PROCAINA,

PROCAINA

EAA
Curva N R INTERVAL P
No. " 2 mNEAL °

0.065 0.034 0. 2 29 - 8,996 7 667

Pl el
;i 186 805 08B 1uhd §:0%

EUV-V
Cbrva N ™ B R INTERVALO P
No. Linear
2 11 0.076 -0.040 0.%3442 0.998 -24 2iMc  1.04%
3 0.085 -0.004 0,995/ 1.04 -24.06m6 1.10%
g 16 0.080 -0.031 0.9952 1.02 -lll 1Me 1.847

* SE REFIERE PARA ESTA TECNICA. AL INTERVALO EN -
QUE SE REALIZG LA EXTRACCIGN,
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% PrRECISIGN MYNIMA: Por EAA PaRA LA curva No. 2 La
PRECISION ES CERCANA AL VALOR LfMITE (P=10%), LA -~
curva No. 1 LA PRECISIGN ES ACEPTABLE (10Z> P> 5%)+
Y EN EL CASO DE LA CURVA 3 Y 4 LA PRECISION ES BUENA
{(S5Z2>P »>1%), LO QUE ASEGURA QUE ESTA TECNICA PUEDE-
UTIL1ZARSE CON FINES CUANTITATIVOS.

Por LA TECNICA EUV-V LA PRECISION OBTENIDA ES BUENA
(52> P >1Z) PARA LAS 3 CURVAS.

EJEMPLIFICACION DE CUANTIFICACION EN PRODUCTOS
FARMACEUTICOS.

PARA MOSTRAR EL USO DE €£sTE METODO EN LA DETERMINA-
CION DE PRODUCTOS COMERCIALES. SE ELIGIERON UN OF -
TALMIco (PIL"OFTENO) EL CUAL CONTIENE EN SU COMPOS]
c16N CLORHIDRATO DE PILOCARPINA Y UN OPOTERAPICO --
(GONAKOR) QUE PRESENTA UN FRASCO AMPULA CON LIOFILL
ZADO QUE EN SU COMPOSICION CONTIENE CLORHIDRATO DE-
PROCAINA.

Et propucTO QUE CONTIENE CLORHIDRATO DE PILOCARPINA
EN EL EMBUDO DE SEPARACIGN, FORMO UNA CAPA INTERME-
DIA ENTRE LA FASE ORGENICA Y LA FASE ACUOSA., POR LO
QUE SE SEPARO LA FASE ORGANICA HOMOGENEA, OBTENIEN-
DO UNA LECTURA DE ABSORBANCIA DE 0,218 por EAA v --
0.112 por EUV-Y,

LA FORMACION DE LA CAPA INTERMEDIA ENTRE LAS DOS FA
SES SE DEBE POSIBLEMENTE A LA ACCIGN TENSOACTIVA BE
ALGUN COMPONENTE DE LA FORMULACION DEL PRODUCTO, --
MIENTRAS LAS CANTIDAD DE LA FASE ORGANICA SEA SUFI-
CIENTE PARA REALIZAR LA DETERMINACION ESPECTROFOTO-



METRICA Y SE DEMUESTRE QUE NO INFLUYE EN LA EXTRAC-
C16N, €L METODO ES APLICABLE,

AL INTERPOLARSE EL VALOR DE LA ABSORBANCIA EN LA -~
CURVA DE CALIBRACION., SE OBTUVIERON LOS MG DE ALCA-
LOIDE PRESENTES EN LA ALICUOTA TOMADA. £O QUE CO --
RRESPONDE A 1.8166 ¢ + 0.4654 por EAA v 2.329 + --
0.3688 EU-VIS. Estos VALORES ENCONTRADOS SE APROXI
MAN A LO REPORTADO EN EL MEMBRETE (2.0 & DE CLORHI-
DRATO DE PILOCARPINA). AST MISMO, PARA EL PRODUCTO
QUE CONTIENE EL CLORHIDRATO DE PROCAINA, SE REALIZA
RON 2 EXTRACCIONES CON DIFERENTES CANTIDADES DE ---
ALCALOIDE. OBTENIENDOSE LAS SIGUIENTES LECTURAS DE-
ABSORBANCIA,

ML EAA . EUV-Y
4,2 0.332 ass, 0.318 aBs.
3.0 0.235 aBs. 0.257 aBs.

AL INTERPOLARSE EL VALOR DE ABS OBTENIDO POR EAA v-
EUV-V EN LAS CURVAS DE CALIBRACION, SE OBTUVIERON -
LOS MG DE ALCALOIDE PRESENTES EN CADA UNA DE LAS -
CANTIDADES TOMADAS QUE CORRESPONDEN A:

135,24 + 3,549 v 126,87 + 6.88 Por EAA v por EUV-V
119,24 + 2,8587 vy 139.93 + 4,5310 RESPECTIVAMENTE.

i+

EN LOS VALORES ENCONTRADOS POR DUPLICADO EN LAS DOS
TECNICAS, SE OBSERVA QUE EXISTE UNA VARIACIGN EN LO
REPORTADO EN EL MEMBRETE (100 Mc DE CLORHIDRATO DE-
PROCAINAY,
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CONCLUSIONES,

Se DETERMINARON LAS CONDICIONES GPTIMAS DE LA EX -
TRACCION DE CADA ALCALOIDE PARA SU DETERMINACIGN -
CUANTITATIVA,

Los Dos ALCALOIDES UTILIZADOS EN ESTE TRABAJO NO .-
PUEDEN SEPARARSE DE UNA MISMA MUESTRA POR LA SOLA-
INFLUENCIA DEL PH. PERO EXISTE LA POSIBILIDAD DE -~
REALIZAR LA SEPARACIUN EXTRAYENDO PRIMERO El ALCA-
LOIDE QUE REQUIERE MENOR CONCENTRACISN DE Coll,

Los RESULTADOS OBTENIDOS MUESTRAN QUE LA TECNICA -
POR EAA ES APLICABLE A LA DETERMINACION INDIRECTA-
DE PROCAINA Y PILOCARPINA,

LAS PRECISIONES ENCONTRADAS MUESTRAN QUE PUEDEN OB
TENERSE RESULTADOS ANALYTI1COS CONFIABLES.

SE OBSERVA QUE LA TECNICA EUV-V PRESENTA MEJORES -
PRECISIONES EN INTERVALOS DE CONCENTRACIONES SEME-
JANTES A LA EAA, AUNQUE ES DE ESPERARSE QUE OTRAS—
TECNICAS cOMO EL HORNO DE GRAFITO PUEDAN TENER IN-
TERVALOS LINEALES QUE PERMITAN LA DETERMINACION DE
CANTIDADES O CONCENTRACIONES MUCHO MENORES.

ToDA LA INFORMACIGN ADICIONAL QUE SE PUEDA OBTENER
PUEDE SENTAR LAS BASES PARA REALIZAR PREDICCIONES-
A PARTIR DE DATOS FISICOQUTMICOS,

Es CONVENIENTE CONTINUAR EL ESTUDIO POR EAA apLica
DO A OTROS ALCALOIDES Y CON OTRAS TEcNicAs (Horno-
pe Grarito, C.L.A.P.



BIBLIOGRAFIA.

6!

THE PHARMACEUTICAL 206L%
THE PHARMACEUTICAL PRESS
ELEVENTH EDITION

2,~ THE PHARMA EUT}EAL SQCIETY OF GREAT BRITAIN
GREAT BriTaIN (1979)

"INDIRECT
ANAL . CHEM.

UGS BY

e

7]

I=]

=

5

[=]

-2

AL AT~
—x S0
WAz =~
WL -
E ]
[
a_ <u
=
mCED = -
ol ax
T -
<OV~ -
[ = =TI
[
7Y

1SIS QUIMICO
NTERAMER! CANO

i
)

E, RicHa
PY58R1Y°

;

RIO Y A

8 EGGTH
MEXTC






	Portada
	Índice
	1. Introducción
	2. Objetivos
	3. Parte Experimental
	4. Resultados y Discusión
	5. Conclusiones
	6. Bibliografía



