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1. INTRODUCCION. 

1.1. ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA. 

La Espectrofometria de Absorción Atómica (E.A.A.). Es un método 

para la detección y cuantificación particularmente de elementos 

metálicos. 
Para determinar un elemento por absorción atómica, se debe vapo

rizar y reducir a su estado atómico. Un rayo luminoso de longitudes de 

onda caracter1sticas es emitido por una lámpara especial, y dirigido a 

través del eje longitudinal de una flama hacia un monocromador. J...!. 

mismo tiempo la disolución de la muestra, dispersa en forma de niebla, 

pasa a la flama donde el vapor de la sal se disocia produciendo les 
átomos del elemento en estudio, los cuales absorben parte de la lliz 

emitida por la lámpara, Esta absorción se mide y se relaciona con la 

concentración del elemento. 

Cada elemento absorbe luz a longitudes de onda características 

que se pueden utilizar para su identificación y cuantificación. Estas 

longitudes de onda caracter1sticas se conocen como lineas ·de resonan

cia del elemento, pues son las capaces de excitar el átomo. 

La cantidad de radiación absorbida por átomos neutros en su es

tado basal siguen la ley de Beer. Como el coeficiente de absortividad 

(E) y la longitud de la celda (b) en este caso la flama son constan

tes, la absorbancia (A) es directamente proporcional a la concentra

ción (C) : 

A = C E b 

Los gases en la f larna son considerados corno un medio que contie

ne at6mos libres y no excitados y que son capaces de absorber radia

ción de una fuente externa. Si la radiación corresponde a la energía 

requerida para dar lugar a una transición del elemento en estudio, 

éste pasará de un estado electrónico normal basal a un estado de m.1yor 

excitación. 

La radiación que no es absorbida pasa entonces través del 

monocromador que separa la linea espectral excitada de la fuente de 



luz y es enviada hacia el fotodetector. 

La absorci6n de radiaci6n de la fuente de luz depende de la 

poblaci6n de at6mos en el estado basal y la cual va a ser proporcio

nal a la concentración de la solución problema, rociada en la flama. 

La absorción se mide por medio de la diferencia entre las sefta

les trasmitidas en presencia y ausencia del elemento analizado. 

La ley de Beer sólo se aplica a radiación monocromática, ning11n 

monocromador ordinario puede dar una banda de radiación tan estrecha 

como el ancho de pico que se· requiere para una linea de absorción 

atómica. Este problema se supera usando una fuente de radiación que 

emita una 11nea de resonancia de la misma longitud de onda que la que 

se emplea para el análisis. 

La principal desventaja de la tócnica es la necesidad de una 

fuente de radiación distinta para cada elemento que se analiza. Para 

evitar esto se puede usar una fuente de radiación continua con un 

monocromador de muy alta resolución, no obstante, es más conveniente 

usar lámparas individuales. 

1.2. INSTRUMENTACION PARA ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA. 

1.2.1. SISTEMA DE UN SOLO HAZ CONTINUO. 

La radiación que prov~ene de la flama y de la fuente (lámpara) 

es continua y genera una corr lente directa en el detector. Esta 

radiación proveniente del cátodo hueco pasa a través de la flama y la 

linea de resonancia de interés se separa en el monocromador y pasa al 

detector. 

Este sistema presenta la desventaja de tener interferencias 

producidas por la flama y las variaciones de intensidad de la fuente 

de radiación las cuales no se pueden eliminar ~Acilmente. 

1.2.2. SISTEMA DE UN SOLO HAZ INTERMITENTE. 

La luz de la fuente se hace intermitente por medio de un 

obturador giratorio (la luz de la flama permanece sin alterarse) 

y se produce una corriente alterna en el detector que proviene de la 
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fuente de radiaci6n. Con esto se eliminan las interferencias produci

das por la flama. 

Este sistema presenta el inconveniente de tener una variaci6n en 

la intensidad de la radiaci6n por variaciones normales en la 

temperatura de la l~mpara durante el an6lisis 

1.2.J. S1STEMA DE DOBLE HAZ DE CORR1ENTE ALTERNA. 

Aqu1 el obturador giratorio es un disco que contiene sectores 

reflejantes, lo cu61 rompe la continuidad del haz luminoso 

proveniente de la lámpara, produciendo dos rayos intermitentes o 

pulsantes, uno sirve de referencia y el otro atravieza la flama donde 

se lleva a cabo la absorción, dando origen a una señal en el detector 

producida por la relación de dos rayos intermitentes. 

Con esto se evitan las interferencias producidas por la 

radiación continua de la flama o de las variaciones provenientes de 

la fuente. 

1.2.4. LAMPARAS. 

1.2.4.l. Uimpara de cátodo hueco. 

Es la más comunmente usada en absorción atómica. Tanto cfitodo 
hueco como ~nodo se encuentran montados en el interior de un bulbo de 

vidrio. El cátodo esta formado por el elemento en estudio o por una 

aleaci6n de éste, el ánodo es de tungsteno, n1quel o zirconio, elemen

tos reductores que evitan la oxidación del cátodo alargando la vida de 

la 16mpara .. 

La ventana, puede ser de vidrio o s1lice fundida, depende de la 

longitud de onda de la radiación con la que se va a trabajar, el bulbo 

contiene arg6n o ne6n a baja presión, estos gases emiten espectros de 

lineas muy finas. 

1.2.4.2. Lampara de descarga sin electrodo. 

En este tipo de 16mparas se hace incidir una radiaci6n de 

frecuencia adecuada que excita al elemento de interés. La diferencia 
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operacional de éstas con respecto a las da cátodo hueco, es que en las 

primeras se regula la potencia de la radiaci6n aplicada y en las 

segundas se regula la intensidad cte corriente entra ánodo y cátodo 
hueco. 

Estas lámparas han revestido una gran importancia, puesto que se 

les ha podido construir para elementos que no se pueden analizar con 

las de cátodo hueco, tal es el caso del f6sforo. 

1.2.5. NEBULIZADOR. 

El propósito del nebulizador o atomizador es el de introducir la 

muestra a la flama a una velocidad constante y convertida en una fina 

niebla de tamafio de gota uniforme. 

Este dispositivo debe ser fácil de limpiar, resistente a la 

corrosi6n y de ajuste sencillo. Dependiendo de la región óptima de la 

flama que se vaya a usar, el ajuste adecuado del nebulizador varia 

para diferentes elementos, por lo que es aconsejable efectuar éste 

ajuste para cada elemento que se vá analizar. 

1.2.6. QUEMADORES. 

1.2.6.1. De consumo total, flujo turbulento o inyección directa. 

En estos quemadores, la muestra es aspirada por una boquilla de 

venturi y dirigida directamente sobre la flama, donde se consume en su 

totalidad. El tamano de gota no es uniforme; su diámetro promedio es 

de 20 µm. Las gotas más grandes pasan a través de la flama sin ser 

evaporadas por completo, lo cual da lugar a intereferencias químicas 

(teniéndose una eficiencia muy pobre). 

1.2.6.2. Quemador de prernezclado o flujo laminar. 

En este quemador, la muestra se mezcla con el c;:ombuatible y el 

oxidante (en una cámara de mezclado antes de ser quemado), el tamano 

promedio de las gotas es de ·10 µm. 

con este quemador existe el peligro de explosión en la c4mara.. 

Esto se evita usando un quemador de ranuras angostas, o. 3 mm para 
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aire-acetileno-6xido nitroso y de 0.5 mm para aire-acetileno. 

Los productos de combusti6n y el calor son extra1dos por una 

campana sobre el quemador. 

1.3. EXTRACCION LIQUIDO - LIQUIDO. 

Un proceso de distribuci6n 11quido-11quido. Se basa en la 

transferencia de una o más sustancias entre dos fases liquidas 
inmiscibles puestas en contacto. 

partici6n liquido-liquido. 

También se le denomina como 

El fundamento de la técnica es la diferencia de solubilidad de 

los solutos entre dos fases y las fuerzas puestas en juego se basan 

en procesos de partición, los cuales comprenden equilibrios de dis
tribución a los que se pueden aplicar relaciones termodinámicas. En 

cuanto a modo operatorio se pueden desarrollar mediante las 
técnicas simple y continua ó repetitiva. 

TABLA 1. ASPECTOS GENERALES DE LA EXTRACION LIOUIDO-IOUIDO. 

1. Fase orgánica inmiscible: 
- Extractan te. - stripping. - Diluyente. 

- scrubbing. - Modificador. 

2. Fase acuosa: 

- Composici6n. - pH. 
- Presencia de ligandoa enmascarantes. 

- Presencia de agentes enmascarantes. 

3. condiciones técnicas: 
- Relación de fases. - Agitación 

- separaci6n de fases. (Duraci6n e intensidad). 

- Temperatura. 
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1.3.l. FASE ORGANICA INllISCIBLE. 

a) Extractante. 
De acuerdo con la nomenclatura de la IUPAC. Normalmente se trata 

de un liquido orgánico inmiscible con el agua que tiene carácter no 
disociante e inerte (que no realiza solv6lisis). En él se disuelven 
fácilmente sustancias orgánicas no ionizadas, especies inorgánicas 

neutras, pares i6nicos, quelatos metálicos etc. 
El agente extractante es la sustancia activa de la fase orgánica 

responsable de la transferencia del soluto de la fase acuosa. Realiza 
la formación del quelato, la solvataci6n y la formación de aductos 
para la extracción. si la fase orgánica tiene una sola composici6n el 
disolvente inmiscible es quién realiza todo lo anterior. 

b) Diluyente. 
Liquido orgánico inmiscible que contiene el agente extractante y 

que generalmente tiene papel inerte en la extracción, 
propiedades extractivas (selectividad); los hidrocarburos 
y aromáticos se usan mucho con estos fines. 

e) Modificador. 
Sustancia disuelta en la fase orgánica que 

propiedades: 
- Mejora solubilidad del agente extractante. 

mejora las 
alifáticos 

mejora SUB 

- Mejora propiedades interfaciales (Agentes surfactantes). 
- Ejerce efecto sinerg~tico en la extracci6n. 

d) Stripping (reextracci6n). 
Consiste en realizar una nueva distribución entre el extracto y 

una nueva fase acuosa de tal manera que la sustancia de interés pase 
a ésta. 

e) Scrubbing (lavado). 
Limpieza en un proceso de extracción entre el extracto o 

re-extracto y una nueva fase acuosa u orgánica, permitiendo separar 
las impurezas que acampanan a la Sustancia de interés. 
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1.3.2. FASE ACUOSA. 

a) composici6n. 
Además del soluto o mezcla de solutos a separar, contiene ácidos 

o bases inorgánicas, a veces, sustancias orgánicas que proceden de: 

I. Tratamiento previo, al cual ha sido sometida la muestra 

(generalmente en la disolución). Por lo tanto deben de conocerse las 

operaciones realizadas y tipo de muestra. 
II. Adición de sustancias para favorecer la extracción de un 

determinado soluto o para impedir la extracción de otros. 

b) pH. 

El pH de la disolución acuosa es muy importante, por lo que debe 

especificarse. En caso de zona de gran acidez o gran basicidad, es 

preciso fijar su concentración usando generalmente un ácido o base 

fuertes (HCl 6 NaOH). El pH es de especial importancia en la 

extracción de quelatos metálicos. 

e) Ligandos. 
Los ligandos presentes pueden ser agentes complejantes o enmas

carantes, su concentración debe fijarse con exactitud. Debe tenerse en 

cuenta la formación de complejos con ligandos que se introducen a la 

muestra y cuya presencia es decisiva en el proceso de separaci6n de 

cationes y aniones. 

d) Agentes salinos. 
Son compuestos totalmente disociados cuyo objetivo es el de 

estabilizar las especies neutras en solución acuosa. Se recomienda el 

uso de sales como; I<Cl, KCl0
4

, NaCl0
4 

y KN0
3

• 

1-3.3. CONDICIONES TECNICAS. 

a) llgitaci6n. 
La agitaci6n aumenta la interfase durante la separación, su 

duración puede variar entre amplios limites. Generalmente, se 

consideran 30 se9undos como un tiempo adecuado para consequir un 

equilibrio da distribuci6n. 
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b) separación de fases. 

Debe evitarse la formación de emulsiones que hace tediosa la 

separación. Una técnica de extracci6n es recomendable cuando en menos 

de l ó 2 minutos se logra la interfase plana y definida entre las 

fases. 

e) Temperatura. 

Es un factor a considerarse, aunque las técnicas de extracción no 

se modifican sustancialmente entre 18 y 38° C., margen normal de 

temperatura ambiente en un laboratorio. 

1.3.4. DISOLVENTES. 

caracteristicas de un disolvente orgánico para su empleo en un 

proceso de extracción liquido-liquido: 

~) 

b) 

e) 

d) 

Baja solubilidad y reactividad con el agua. 

Punto de ebullición no debe ser excesivamente bajo. 

Moderada presión de vapor y viscosidad. 

Densidad adecuada para originar correcta separación de 

fases. 

e) Baja tendencia a formar emulsiones y alta estabilidad 

quimica. 

1,3.4, EXTRACCION DE DIVERSAS ESPECIES. 

1.3.4.1. Quelatos metálicos. 

Los métodos de separación basados en técnicas de 

quelatos metálicos constituyen un amplio campo 

extracción de 

en la Qu1mica 

Análitica, pues proporcionan la posibilidad de llevar a cabo separa

ciones extremadamente selectivas. 

Los quelatos neutros (MLz) son aquéllos complejos en los que 

las cargas del ion metálico se compensan con las del ligando. 

Normalmente estos quelatos son insolubles en agua y solubles en 

disolventes org6nicos inmiscibles en.ésta. 

La cuantitatlvidad de la extracci6n se encuentra en funci6n de 
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una serie de variables·experimentales: 

a) pH. 

b) Concentración de ligando. 

c) Carácter ácido/base del ligando. 

d) Disolvente • 

. Existe un buen nümero de ejemplos representativos de la 

extracción de quelatos metálicos (Valcárcel, 1984) (26], que hacen de 

este método uno de los más aplicados. 

1.3.4.2. Especies covalentes. 

Las moléculas con carácter marcadamente covalente se extraen de 

las disoluciones acuosas usando tetracloruro de 

cloroformo (CHC1
3

) 6 hidrocarburos alifáticos u 

disolventes. 

1.3.4.3. Especies iónicas. 

carbono (CCl,) , 
aromáticos como 

Cuando los 4 atómos de hidrógeno del ion amonio son sustituidos 

por hidrocarburos, el compuesto de amonio cuaternario se convierte en 

un electrolito fuerte. Se utiliza para la extracción de aniones y 

complejos aniónicos metálicos, por formación de par i6nico. Estos 

compuestos de amonio cuaternario, se utilizan como extractantes de 

aniones incluso a partir de disoluciones alcalinas, ésta es otra 

manera de incrementar la extracción del metal por formación de un par 

i6nico. 
El uso del par i6nico en quimica analitica es muy extenso y 

ampliamente desarrollado debido a la acción de combinación que permite 

con otras técnicas anal1ticas como: métodos redox, espectrofotome

tr1as, precipitación de sales y formación de un quelato extra1ble o 

complejo de asociación. 

El uso de complejos metálicos, permite la determinación indirecta 

de compuestos orgánicos por espectrofotometr1a de absorción atómica. 

Este tipo de asociaciones se forman entre complejos metálicos cargados 

y la especie orgánica, con carga de signo opuesto. 

Para especies orgánicus cargadas negativamente, los complejos con 

carg~ positiva -de cobre ·y de hierro- tienen un uso muy extenso. Para 
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· las cargadas positivamente, los complejos con carga negativa -de 

cromo, zinc y cobalto-, son muy utilizados. 

1.4. DETERMINACIONES INDIRECTAS POR E.A.A. 

El uso de complejos metálicos permite la determinación indirecta 
de compuestos orgánicos por espectrofotometr1a de absorción atómica, 

como por ejemplo: 

a) Acido asc6rbico. 

Su determinación se basa en la reducción de los iones cobre 
(cu2

•) 6 plata (Ag•) a iones cu• ó Agº (metálica), repectivamente. Una 

muestra de ácido ascórbico se hace reaccionar con una disolución de 
sulfato de cobre (CUS0

4
) y tiocianato de potasio (KSCN), el cu• 

precipita como tiocianato, lo mismo que la plata. Para ambos casos el 
precipitado se filtra, los filtrados son diluidos y se mide la 

absorbancia de cobre o plata a 324.7 ó 338.3 nm respectivamente 

(Al-zamil, 1982) [Ol]. 

b) a-aminoácidos. 
Una disolución de a-aminoácidos se hace reaccionar con una 

disolución que contiene: cloruro de cobre dihidratado (CuC1
2
-2H

2
0), en 

fosfato de sodio {Na
2
HP0

4
). se agita para completar la reacci6n y se 

filtra determinando el cobre por absorción atómica en el filtrado, 

(Hinami, 1983) [13]. 

e) Antirnalarios (derivados de la quinolina). 
Se determinan por formación de complejos ternarios. El cobalto 

reacciona con los iones tiocianato (SCN-) y el antimalario, para 

formar el complejo ternario que se extrae fácilmente con nitrobenceno. 

Como la disolución se torna azul-verdosa, el cobalto del complejo se 

puede determinar también por espectrofotornetr1a visible a 625 nm. Por 
absorción atómica se determina el cobalto en el extracto orgánico de 

nitrobenceno. (Hassan, 1982) [08]. 
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d) Acido barbitürico y-derivados. 

Se prepara una solución en metanol del derivado de ácido 
barbitdrico que se esté estudiando y a una al1cuota se le adiciona 

reactivo de sulfato de cobre (CuS0
4

) disuelto en metanol (MeOH) y 

dietilenamina de concentración conocida. Después de 30 minutos de 

reacción se filtra y en el filtrado se determina por absorción atómica 
el cobre que queda sin reaccionar (Minami, 1982) [14]. 

e) Pilocarpina. 

Método de microdeterminaci6n para el alcaloide pilocarpina. El 

procedimiento se basa en la medición del mercurio contenido en el 

complejo con pilocarpina. El alcaloide es precipitado por adición de 

un exceso conocido de reactivo de Mayer; solución estándar de yoduro 

potásico mercúrico de 1 a 10 ppm de Hg 2
+. Se centrifuga y se separa el 

sobrenadante donde se determina el mercurio (Hg 2+) residual por 

absorción atómica (Ayad, 1986) [03]. 

f) Anestésicos locales. 

Para la determinación de anestésicos locales como: 

tetraca1na y proca1na, se utilizan iones cobalto (Co2
+) 

lidoca1na, 

llevando a 

cabo una reacción de precipitación del anestésico, posteriormente, se 

filtra y se determina el cobalto residual en el filtrado; el método 

se aplica en el análisis de anestésicos locales en preparaciones 

farmacéuticas (Montero, 1988) (15]. 

g) Alcaloides. 

Un nuevo procedimiento para la determinación de alcaloides se 

basa en el uso del reactivo de Oragendorff; solución de yoduro 

potásico bismG.tico, que consiste en la extracción del par iónico, 

entre la base orgánica y el complejo inorgánico de BiI;. 

Posteriormente, se determina el bismuto (Bi) en la fase orgánica. 

Por éste método se pueden determinar los siguientes alcaloides: 

Oifenhidramina, Papaverina, Amiloca1na, Bromohexina, Esparte1na y 

Avacan. Este método permite la determinación de mezclas binarias de 

alcaloides. sin que se presenten interferencias por los excipientes 

cuando se analizan preparacionet" farmacéuticas. (Nerin, 1986) [17]. 

ll 



h) Determinaciones con·otros elementos. 
cadmio (Cd2

•).- Se usa para la determinación de penicilinas 

(Kidani, 1975). [16] 

Cobre (CU"). - En la determinaci6n de Histamina (Sakai, 1982) 
(18], para insecticidas como el malati6n (Herná.ndez, 1985) [09] y 

surfactantes ani6nicos y no 

06). 

i6nicos (Gallegos, Grasso, 1986) [05, 

Hierro (Fe2+) .- Para la determinación de compuestos como 

pentaclorofenol y ácido salic1lico (Yamamoto, 1969) [16). 
Manganeso (Mn2 +) • - Usado en la determinaci6n de azücares como 

lactosa y glucosa (Issa, 1985, 1986) [09). 

N1quel (Ni2•) .- Para la determinación de ácido 2-hidroxinaftoico 

en agua (Yamamoto, 1969) (16}. 

1.5. CARACTERISITCAS DE LOS ALCALOIDES EN ESTUDIO. 

1.5.l. NICOTINA. 

La determinación cuantitativa de los alcaloides del tabaco, ha 

sido de gran interés cient1f ico. El alcaloide nicotina de obtiene de 
la Nicotiana ~(Solanácea), su contenido en hojas de tabaco 

varia entre 1 y B %. 

Nicotina. 
3-(1-metil-2-pirrodilinil)piridina. 

P.M: 162. 23 

En alto grado de pureza, es un liquido ~ceitoso, incoloro o de 
color amarillo pálido, altamente higroscópico. Con exposición al aire 

y a la luz se torna de color café, debido a la oxidación. 

Densidad 1.01g/ml, punto de ebullici6n 247 ºc. con 
descomposici6n. indice de refracci6n 1.5280, sabor quemante c6ustico y 
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olor a piridina. soluble en agua, metanol, cloroformo, benceno y 
éter. constantes de disociaci6n pKas J.2 y 7.9 (25° c.). 

En el cuerpo humano, la nicotina se absorbe por el tracto gastro

intestinal, tracto respiratorio y piel. su distribuci6n es extensiva a 

todos los tejidos, se metaboliza por oxidaci6n a cotinina y N-1-6xido 
de nicotina, la degradación contin1la hasta hidroxicotinina y 

nornicotina. Cerca del 5 t se excreta por orina en 24 hrs. y cerca del 

10% es cotinina. 
La nicotina es altamente tóxica y muy venenosa, puede provocar 

muerte en pocos minutos, afecta el sistema respiratorio produciendo 

pará.lisis de los müsculos respiratorios. La dosis letal en adulto es 

de 40 a 60 mg. Una concentración en sangre de 5 µg/ml puede ser fatal. 

La máxima concentración atmosférica permisible es de o. 5mg/m 3
• su 

toxicidad tiene aplicación en el control de insectos. 

L 5, 2. TECNICAS PARA LA DETERMINACION DE NICOTINA. 

a). cromatografía de líquidos de alta resolución (CLAR). 

Se dispone de numerosos métodos para la estimación de nicotina. 

se han desarrollado técnicas como la CLAR, que permite una 
cuantif icaci6n de cantidades muy pequenas de los alcaloides del 

tabaco, el procedimiento permite la extracción de nicotina de tejidos 

y su separación. 
El método es capaz de detectar cantidades por debajo de los 2 a 5 

picogramos de nicotina, utilizando una columna de fase reversa de C1e, 

con una fase móvil de metano! al 40%, conteniendo o.2t de buffer de 

fosfatos a pH de 7.25 con trietanolamina (Saunders, 1981) (19]. 

b), cromatograf1a de gases (CG). 
La cromatografia de gases se ha adaptado para la determinaci6n de 

nicotina usando un detector especifico de nitrógeno, con esto es 

posible analizar nicotina en aire, aguas y plasma sangu1neo. Usando 

una columna de vidrio de 6 tt (pies) de longit~d rellena con 
Chromosorb malla SO - 100, cubierto con 10\ de apiezon-L conteniendo 

3% de KOH. Condiciones del equipo, temperatura de columna 190 ºc., 

inyector y detector de 250 ºc. (Grubnen, 1980) [07]. 

lJ 



e). otros métodos anallticos. 
Gravim.etr1a (Chattaway, 1929) ¡02¡. cromatograf 1a de 

gases-espectroscopia de masas (Dowand, 1978) [02). Potenciometr1a 
(Efstathiou, 1981) (04). Polarografla (Moskatore, 1980) [02]. 

Espectrofotometr1a ultravioleta (m6xima absorbancia: en medio 

ácido 259 nm. En medio alcalino 261 nm). Infrarrojo (Principales picos 
del espectro, longitud de onda: 712, 1022, 810, 1575, 1310, 1040), en 

capa delgada (Clarke•s, 1986) [21). 

d). Espectrofotornetr1a de absorci6n atómica (EAA). 
La determinación de nicotina por espectrof otometr1a de absorci6n 

at6mica se propone como un método alterno simple y preciso, el cual 
no se habla usado antes para la determinación de este alcaloide. Se 
basa en la precipitación del alcaloide con cu, Pb, zn 6 Hg y la 
subsecuente medición del metal equivalente contenido en el precipitado 

y el contenido en el filtrado (Ayad, 1985) [02). 

1.5.3. ATROPINA. 

Es un alcaloide que se obtiene de la Duboisa ~ y de otras 

plantas Solanáceas o bien preparada por s1ntesis org6.nica, se puede 
obtener corno sulfato de atropina. 

CH so
4

" 
t' 

·~ ,o 
0-C-CH 

11 \ 
o CH 

1 2 

OH 2 

Sulfato de Atropina. 
Acido bencenacético alfa-(hidroximetil)-,8-metil-8-
azabiciclo-(3.2.1.)oct-3-il ester, suÍfato(2:1), monohidrato 
(c

17
H

23
o3N>z-H2so,-u20 P.M: 694 .0 



Cristales incoloros· o polvo cristalino blanco, con punto de 
fusi6n de 190 ºc. con descomposicl6n, soluble en a.qua y etanol, 
insoluble en cloroformo y éter, su constante de disociaci6n es pKa ~ 

9.9 (20° C.). 

Este alcaloide se absorbe por membranas mucosas, piel y tracto 
gastrointestinal pero no por estómago, cerca del SO al 90 \ de la 

droga se excreta por orina en 24 hrs. El 50\ de la droga no es 
metabolizada (no se altera). Menos del 2% se metaboliza a ácido trópi
co y cerca del 30% a metabolitos desconocidos. La dosis letal para 

adultos va de 50 a 100 mg. y una dosis de 10 mg para niílos es letal. 
Tiene uso terapéutico como anticolinérqlco. 

l. S. 4. TECNICAS PARA LA DETERMINACION DE ATROPINA. 

a). Cromatograf!a. 
cromatografía en capa fina (Reveladores: Dragendorff; positivo. 

Solución de Iodoplatino; positivo. Reactivo de Marquiz; positivo 
rosa). cromatograf1a de gases (CG). Cromatograf1a de 11quidos de alta 

resolución. (CLAR). (Clarke's, 1986) (21]. 

b)~ Espectrofotometr1a. 
Ultravioleta (dos mAximos de absorbancia en medio Acido a 252 y 

258 nm). Infrarrojo (Principales picos del espectro, longitud de onda; 
1720, 1035, 1153, 1163, 1063, 1204) en pastilla de KBr. 

e). otros métodos anal1ticos. 
Espectroscopia de masas (Principales picos del espectro, a m/z: 

124, 82, 94, 83, 42, 96, 103, 67). (Clarkes, 1986) (21]. Polarografia 
(Kalvoda, 1982) [ 12). 

d}. Espectrofotometr1a de absorción atómica (EAA). 
Como ya se indic6, el uso de los pares i6nicos tiene una qran 

aplicación en qu1mica analítica, debido a que el uso de iones de 
complejos metálicos permite la determinación indirecta de productos 
orgánicos por espectrofotometr1a de absorción at6mica. 

Los complejos forma~os entre el ion tiocianato (SCN-) que ea un 
ani6n, con varios cationes, son la base de la determinación indirecta 

15 



de compuestos orgSnicos, los cationes más usados con tiocianato son: 
Cromo (Cr2

•) 'i cobalto (Co2
•). 

En este estudio se usa el cobalto con tiocianato para obtener el 

complejo inorgánico de Co(SCN):- (tetratiocianato de cobalto II), que 
se ha usado para la determinación de: Aminas alifáticas, Bromuro de 
N-butil hiosamina (en preparaciones farmacéuticas) y bromuro de butil 

escopolamina (presente en orina, sangre y heces) [16). 
Este complejo también se ha usado por muchos a~os en la 

determinaci6n colorimétrica de alcaloides, pero no por E.A.A. 
El complejo de tetratiocianato de cobalto II, es un complejo 

débil. Se estabiliza por formación de un par de iones con la especie 

orgánica cargada positivamente. 

2 (alcaloide"•) + neo (SCN) :- - (alcaloide"•) 
2 

(Co (SCN) 2~) n 

El par i6nico del alcaloide en estudio es ligeramente soluble en 

agua y totalmente soluble en un disolvente orgánico (CHC13, C2HcClz. 

CzH2Clz) 
El propósito de una parte de este estudio es iniciar la 

aplicación del complejo de Co(SCN):- para la determinación de una 
serie de alcaloides. Una vez que se forma el par i6nico 

alcaloide-Co(SCN):·, y se estabiliza en la fase orgánica, se procede a 

determinar la cantidad de cobalto por absorción at6mica, para lo cuál 

se realiza un estudio de las condiciones óptimas experimentales; pH., 
concentración de Co(SCN):·, tiempo de agitación, proporci6n de fase, 

no.mero de extracciones e intervalo de determinaci6n en una curva de 

calibración. 
Por esta técnica se puede llevar a cabo el estudio y la determi

nación de alcaloides como; Amiloca1na, Papaverina, Esparte1na, 

Proca1na, Quinina, Code1na, Atropina, Pilocarpina y Avacan. La fase 

orgánica utilizada es Cloroformo y 1, 2-dicloroetan~ [ 16], En este 
trabajo se realiza el estudio del alcaloide Atropina y su extracci6n 

en Cloroformo. 
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2. OBJETIVOS. 

1). Establecer un método alterno para la determinaci6n 
cuantitativa de nicotina y de atropina. 

2). Establecer las condiciones óptimas de la 

determinación indirecta de nicotina y de'atropina 
por espectrofotometr1a de absorción atómica. 

3). Establecer el intervalo de determinación, limites 
de detección y repetibilidad de la curva de 
calibración. 
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3. MATERIALES Y METODOS. 

3.1. APARATOS Y REACTIVOS. 

I. APARATOS. 

1). Un espectrofotómetro de absorción atómica Varian techtron, 

modelo: A.A.6., con un quemador de 10 cm, y flama de 
aire/acetileno. 

2). Lámparas de cátodo hueco. 

a. - Lámpara Var ian techtron, para: Manganeso, cobre y 

cromo, con gas neón, serie: 7Kl314. 

b.- Lámpara Varian techtron para: Hierro, níquel y cobalto, 

con gas neón, serie 7Kll77. 

3). Un espectrofotómetro: visible - ultravioleta, Beckman, 

modelo 25. 

4) • Potenciómetro: pH metro Corning, modelo 7. Con electrodos 

adaptados de: Calomel y vidrio. 

5). Agitador magnético, Corning, modelo PC-353. 

6). Balanza analítica, Mettler, modelo H72. 

II. REACTIVOS. 

1). Estándar de sulfato de atropina, de pureza conocida: ensayo 

95.6 t • Laboratorios Pisa, lote ndmero 0206. 

2). Extracto de nicotina. Se obtuvo de hojas de tabaco, su 

pureza se determin6 cualitativamente por espectrofotometr1a 

de infrarrojo y ultravioleta, cuantitativamente por 

potenciometr1a. 
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3). Reactivos s6lidos: 
- Biftalato de potasio (Baker analyzed). 
- Celita (Herck). 
- Cloruro de cobalto hexahidratado (Monterrey). 
- Hidr6xido de bario (Baker analyzed). 
- Hidr6xido de sodio (Baker analized). 
- Nitrato de cobalto hexahidratado (merck). 

- Perclorato de potasio (Baker analyzed) • 

- Sulfato de cobre pentahidratado (Baker analyzed) • 

- Sulfato de sodio anhidro (Baker analyzed). 

- Sulfato de zinc heptahidratado (Baker analyzed) • 

- Tiocianato de amonio (Baker analyzed). 

4). Reactivos liquidas: 

- Acido acético glacial (MercK) . 
- Acido clorh1drico (Merck). 

- Acido percl6rico (Baker analyzed) . 
- Anh!drido acético (Baker analyzed). 

5). Disolventes: 
- Benceno (Baker analyzed). 

- Cloroformo (Merck). 

3.2. PREPARACION Y VALORACION DE DISOLUCIONES. 

3.2.1. DISOLUCIONES PARA LA DETERHINACION DE NICOTINA. 

3.2.1.1. Preparación de una solución de á.cido percl6rico 

aproximadamente 0.1 M. 

Se miden, con una pipeta graduada, 8.5 ml de ácido percl6rico 

(HC10
4

) al 72 %, y se transfieren a un vaso de precipitados de 2. 

litros limpio y seco. Se adicionan 250 ml de ~cido acAtico glacial y 
20 ml de anh1drido acético, se agita y se deja reposar la disoluci6n 

por una hora. se afora la disoluc16n a un litro con ácido acético 

glacial y se deja reposar por 24 horas a fin de que se complete la 



reacci6n entre el anh1drido acético y el contenido de agua del icido 

percl6rico. 

3.2.1.2. Valoraci6n de la disoluci6n de ácido perclórico 0.1 M. 

Se pesan J g de Biftalato de potasio macerado (ensayo: 100.02\), 

en un pesafiltros y se seca en estufa a 110° c. por una hora. Se deja 

enfriar y se pesan 3 porciones de O. 5 a o. 6 gramos en 3 matraces 

erlenmeyer limpios, secos y numerados. Se registra el peso de la 

muestra hasta el valor de 0.1 mg más cercano. 

Cada muestra de biftalato de potasio se trata por separado: Se 

agregan 60 ml de ácido acético glacial, se calienta con cuidado para 

disolver la sal y posteriormente se deja enfriar. Se llena una bureta 

con la disolución de ácido perclórico a valorar con cada muestra de 

Biftalato de potasio, la valoración se sigue potenciométricamente y se 

determina el punto de equivalencia gráficamente. 

Biftalato de potasio 

muestra en gramos. 

1). o. 5483 

2). o. 5532 

3). 0.5478 

rol gastados de 

ácido percl6rico. 

28. 40 

28.50 

28.20 

Cálculo de la molaridad del ácido percl6rico. 

M. HC104 = (g de muestra) (60) 

(0.060) (204.22) (ml de HClO•) 

Resultados de la molaridad de HClO•. 

1). 0.094537 M. 

2). 0.095047 M. 

3). 0.095120 M. 

X = 0.094901 M. 

DSR = 0.255938 % 
µ = 0.094901 ! 5.32 X 10~ 

<O 

(1) 



Preparación'de una solución de ácido perclórico: 0.025 M. 

Se obtiene por dilución de la solución de ácido perclórico de 

concentración aproximadamente 0.1 M. En este caso, se midieron 66 ml 

de la disolución preparada de ácido percl6rico o.094901 M., y se afor6 

a 250 ml teniendose la siguiente concentración. 

Nz (0.094901) (66) 

(250) 

0.025053 M. 

3.2.1.4. Preparación de las disoluciones de cobre. 

(2) 

Se preparan a partir de Sulfato de cobre (Cuso4-5H
2
0 PM: 249.686 

g/mol), se pesan 0.393g equivalentes a O.lg de cobre divalente (Cu2
•) 

y se afora a 100 ml con agua destilada, obteniéndose la disolución de 

concentración de 1 mg/ml ( 1000 ppm). De la disoluciónº anterior se 

midió una alícuota de 10 ml y aforó a 100 ml con agua destilada, para 

obtener una disolución con concentración de 100 ppm. 

3.2.1.5. Preparación de las disoluciones de zinc. 

Se pesan l.0996g de sulfato de zinc [ZnS04-7H20] PM: 287 .. 558 

g/mol, equivalentes a 0.25g de zinc divalente (Zn2•) y se aforan a 250 

ml con agua destilada, generándose la disolución de 1 mg/ml (1000 

ppm). De esta solución se mide una alícuota de 5 ml y se afora a 100 

ml con agua destilada, obteniendose una concentración de 50 ppm. 

J.2.2. DISOLUCIONES PARA LA DETERMINACION DE ATROPINA. 

J.2.2.1. Preparación de una solución de Cobalto de concentración 

i mq/ml. 

Se pesan 0.8072 g de cloruro de cobalto [C0Cl2-6H20], PM: 237.83 

g/rnol]. Equivalentes a 0.2 g del cobalto divalente ¡co2•1 y se aforan 

a 200 ml con agua destilada, para generar la disolución de lmg/ml 

( 1000 ppm) • De esta disolución se toma una al1cuota de 1.0 ml y se 
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afora a 100 ml con agua destilada, obteniéndose la disoluci6n de 100 

ppm. 

3.2.2.2. Oisoluci6n de tetratiocianato de cobalto. 

se pesan 450 g de tiocianato de amonio (NH.SCN), 21Bq de nitrato 

de cobalto [Co(N0
3

)
2

] y se llevan hasta u~ volwnen de 800 ml con agua 
destilada, se obtiene entonces la solución reactivo de tetratiocianato 

de cobalto [Co(SCN):-]. Obteniéndose una concentración 0.9360 M de 

cobalto divalente. 

J.2.2.J. Disolución estándar de sulfato de atropina (1 mg/ml). 

se prepara a partir de un estándar de sulfato de atropina 

de ensayo: 95.6 %, y disolviendo en agua destilada. 

3.2.2.4. Disolución de tiocianato de amonio (NH•SCN), 

concentración 0.6395 g/ml. 
de 

Se pesan 63.95 g de tiocianato de amonio, se colocan en un vaso 

de precipitados de 200 ml. Se disuelven en 70 ml de agua destilada, 

agitando hasta completa disoluci6n y se lleva a 100 ml con agua 

destilada. 

3.2.2.s. Disolución de perclorato de potasio (KClO•), 

concentración 0.1385 g/ml. 

de 

Se pesan 13. 85 g de perclorato de potasio, se transfieren a un 

vaso de precipitados de 200 ml, se adicionan 70 ml de agua destilada 

y se agita. si es necesario se calienta para completar la disoluci6n y 

posteriormente se afora a 100 ml con agua destilada. 
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3.3. METOOOLOGIA. 

3.3.l. DETERMINACION DE NICOTINA. 

3.3.1.1. Extracción de nicotina. 

Se secan 15g de tabaco en una estufa a 70° c. por media hora y se 

dejan enfriar, se pesan Jg de tabaco seco y se colocan en un matraz 

erlenmeyer de 250 ml, se adiciona lg de hidróxido de bario y 40 ml de 

disolución saturada de hidróxido de bario para empapar el tabaco. 

Se adicionan 100 ml de disolución Benceno/Cl.oroformo (9:1), se 

tapa y se agita enérgicamente por 20 minutos, se agr~gan 2g de celita 

y se agita hasta dispersión total por 5 minutos. Se dejan separar las 

fases. 

Se decanta y filtra la fase orgánica a través de papel filtro 

Whatman NOm. 2, recibiéndose en un matraz erlenmeyer de 125 ml, se 

adicionan 2q de sulfato de sodio anhidro (Na
2
S0

4
) para secar la fase 

orgánica. Se deja reposar por 15 minutos, se filtra nuevamente y 

finalmente se tapa el matraz erlenmeyer para evitar la evaporación. 

J.J.1.2. Valoración de nicotina. 

Se mide una allcuota de 50 ml y se transfiere a un vaso de 

precipitado de 250 ml, se valora con una disolución de ácido 

perclórico o. 025053 M. en ácido acético glacial. La valoración se 

sigue potenciométricamente, determinando el punto de equivalencia 

gráficamente y la concentración de nicotina se determina en la fase 

orgánica en mg/rnl y finalmente en porcentaje (%) y en mg/peso de 

tabaco. Por ejemplo: 

Peso de tabaco g. 

1). 3.0906 

2). 3.0397 

3). 3.0516 

ml de HClO< (O. 025053 M.) 

11.2 

lLO 

11.2 
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a). - , Oetermin-aCi6n de la concé~tr~ci6n en mg/ml de nicotina. 

Nicotina mg/ml (ml HClO•) (M, HC104) (Eq. Qu1!!.:..L 
(100) 

oondeL (Eq;'· Qub1.) equivalente qu1mico = 162 .23 

Nicotina mg/ml 
·11. o.4552 
·2) :· 0.4470 .. 
3). 0.4552 

X= o.4525 mg/ml de nicotina. 
DSR = 0.7984 t. 
~ = 0.4525 ! 7.2969 X 10~ 

b).- Determinación de nicotina en mg/peso de tabaco seco. 

mg de Nicotina 

g de Tabaco 
(ml HClO•) (M. HClO•) (Eq. Qu1!!.:..L 

(Peso de muestra en g) 

(3) 

(4) 

c) .- Determinación de nicotina en % de peso total de tabaco seco. 

t Nicotina (ml HClO•) (M. HClO•) (Eq. Qu1m.) (100) 

(Peso de muestra en g) 

3.3.1.3. Determinación de nicotina por espectrofotometr1a de 
absorci6n atómica. 

a) Curva de calibración. 

(5) 

Se miden alícuotas de la fase orgánica, conteniendo de 1 a 10 mg 

de nicotina, y se lleva a cabo la precipitación por adición de un 

exceso conocido del metal correspondiente. 

Procedimiento: 

1.- Se mide, con pipeta volumétrica, la cantidad necesaria de 
nicotina contenida en la fase orgánic~ para cada punto de la curva, y 

se deposita en matraces erlenmeyer de 125 ml. 
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2. - Se adiciona a cada matraz 10 ml de agua destilada y se 

calienta lentamente a una temperatura de 60 a 65 ºe, para evaporar la 

fase orgánica evitando proyecciones, se continO.a calentando hasta 

evaporación total. 

3.- Se adiciona una cantidad previamente medida y en exceso del 

metal correspondiente y se deja completar la reacción de precipitación 

del complejo nicotina-metal (ML
2

) por espacio de 20 minutos. 

considerando los valores de pKa de la nicotina (p. 13), que el pH 

de la disolución es alrededor de 6 y de que se supone una relación 

molar Cobre-nicotina de 1:2, se puede proponer que el equilibrio de 

reacción es: 

Cu (N) 
2
A + 2H+ 

Donde: 

N nicotina 

A Anión 

Este es el equilibrio que parece más probable y, puesto que no es 

el objetivo de este trabajo el establecerlo, es interesante senalarlo 

y sugerirlo como tema principal de otro estudio. 

4.- Se filtra el precipitado a través de papel filtro Whatman 

núm. 2. El filtrado se afora a 100 ml con agua destilada (solución A), 

el precipitado es redisuelto con 10 rnl de ácido clorh1drico (HCl) 0.1 

M. y se afora a 100 ml con agua destilada (solución B). 

5.- Se mide la absorbancia del metal residual y equivalente en 

las soluciones A y B respectivamente, bajo las condiciones anal1ticas 

correspondientes. 

b} Curva de calibración de cobre. 

De la solución de sulfato de cobre (Cuso,) de 100 ppm se miden 

al1cuotas de 1 a 5 ml y se aforan a 50 ml con agua destilada, para 

obtener concentraciones de 2 1 4, 6, e y 10 ppm de cu2
... Se mide la 
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absorbancia en las siguientes condiciones anal1ticas para la 

determinación de cobre, que se determinaron previamente, en base al yá 

conocido método de la máxima absorbancia. 

Aire/Acetileno: 

Corriente: 
Longitud de onda: 
Slit: 

5.2/2.6 unidades de lectura 

(escala en el aparato). 
3 miliampers (mA). 
324.7 nm. 
0.2 nm. 

Se grafican los resultados que se obtienen de absorbancia contra 

concentración en la figura n6m. l. 

e) Determinación de nicotina con cobre. 
Se miden alícuotas de la fase orgánica para cada punto de la 

curva de calibración, se precipitan con una cantidad previamente 

medida y en exceso de sulfato de cobre (CuS04) de concentraci6n 100 

ppm, se mide la absorbancia y se interpola. La cantidad equivalente 
a l mg de Cu2

• es de 5. 11 mg de nicotina. 

d) curva de calibración de zinc. 

De la solución de sulfato de zinc (ZnS0
4

) de 50 ppm se miden 

a11cuotas de l a 8 ml y se aforan a 50 ml con agua destilada, para 
obtener concentraciones de 1 a B ppm de Zn2•. Se mide la absorbancia 

en las siguientes condiciones anal1ticas. 

Aire/Acetileno 

Corriente: 

Longitud de onda: 
Slit: 

5.2/2.6 unidades de lectura 

(escala en el aparato). 

5 miliampers (mA). 
213.9 nm 
0.2 nm 

Se grafican los resultados Qbtenidos de absorbancia contra 

concentración, ver figura nüm. 2. 
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e) Determinaci6n de nicotina con zinc. 

Se miden alicuotas de fase orgánica para cada punto de la curva 

de calibraci6n y se precipitan con una cantidad previamente medida y 
en exceso de sulfato de zinc (Znso,) de concentraci6n 100 ppm se miden 

las absorbancias y se obtiene la concentraci6n de zinc. La cantidad de 

nicotina equivalente a 1 mg de zn2
• es de 4.96 mg. 

J.J.2. DETERMINACION DE ATROPINA 

3.3.2.1. Oeterminaci6n de atropina por espectrofotometr1a de absorci6n 

atómica. 

a) Complejación y extracción de atropina. 

1. - Se transfiere una muestra de disolución de atropina de 1 

rng/ml al interior de un embudo de separaci6n. se adiciona solución 

reactivo de tetratiocianato de cobalto [Co(SCN:~], que contiene 

cobalto en concentración de 0.9360 M. 

2.- S'~ ajusta el pH de la solución por adición de NaOH o HCl 0.1 

M. Con agua destilada se lleva hasta un volumen de disolución de 25 ml 

y se extrae con 10 ml de Cloroformo (CHC1
3

) • Se agita por espacio de 

5 minutos y se realizan 3 extracciones sucesivas. 

3. - Se separan y reunen los extractos orgánicos, en un matraz 

erlenmeyer de 125 ml, se evapora lentamente el disolvente orgánico 

(Cloroformo), hasta su eliminación total. Se adicionan 10 ml de Hcl 

0.1 M. y se calienta ligeramente para redisolver el residuo que queda 

en el matraz. 

4. - Se mide la absorbancia de esta soluci6n en las siguientes 

condiciones anal1ticas para determinación de cobalto. 
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Aire/Acetileno: 

corriente: 
Longitud de onda: 
Slit: 

5.2/2.6 unidades de lectura 
(escala en el aparato). 
5 miliampers (mA) • 

240.7 nm 
0.1 nm 

b) Curva de calibración de cobalto. 
De la solución de cloruro de cobalto (C0Cl2) de 100 ppm, se miden 

alicuotas de 1, 2, J, 4, 5, 6, 7 y 8 ml, se aforan a 50 ml con aqua 
destilada, para obtener concentraciones de 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14 y 16 
ppm, de cobalto divalente, se miden las absorbancias a las condiciones 
anal1ticas establecidas para cobalto y se grafican los resultados, ver 
figura nüm. J. 

J.J.2.2. Estudio de las condiciones óptimas para la extracción de 
atropina. 

a) Influencia del pH. 
se estudia la influencia del pH de a 6 en incrementos 

unitarios, ajustándolo con HCl o NaOH 0.1 M. Se sigue el procedimiento 
de extracción y se miden las absorbancias y se graf ican en función de 
pH, para encontrar el pH óptimo de extraccion. 

b) Influencia de la concentración de NH
4
SCN. 

Se realiza una variación de la concentración de tiocianato de 
amonio (1.4, 2.e y 4.2 M.). y se sigue el mismo procedimiento para la 
extracción, se miden las absorbancias y se grafican en funci6n del 
porcentaje de atropina extra1da. 

e) Influencia de un agente salino, perclorato de potasio (KClO•)· 
se realizó una variaci6n de la concentración d.e perclorato de 

potasio, como agente salino, en concentraciones da 0.1, 0.2 y o.JM 
siguiéndose el mismo procedimiento para la extracción. Se midieron las 
absorbancias y su.s valores se grafiearon en función del porcentaje 
extra1do de atropina. 
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d) Influencia del tiempo 
Una vez que se establecieron las condiciones óptimas de 

extracción, anteriores, se realizó esta ultima con el tiempo de 
agitación de 10, 20 y 30 minutos Los resultados de reportan en función 
del porcentaje de extracción de atropina. 

e) Influencia de la Temperatura. 
También se estudió la influencia que tiene la temperatura en la 

extracción de atropina. Este estudio se hizo a temperatura ambiente 

(aproximadamente 25 ºc.) y controlandola primero a JO ºe y después a 

40 ºc. Con las condiciones óptimas encontradas anteriormente. Los 

resultados se reportan en función del porcentaje de extracción de 

atropina. 

J.3.2.J. Curva de calibración de atropina con cobalto. 

Va establecidas todas las condiciones óptimas para la extracción 

de atropina se procede a realizar una curva de calibración, partiendo 

de una solución estándar de sulfato de atropina de concentración, 1 

mq/ml. Se toman alicuotas de 1, 2, J, 4, 5 y 6 ml y se procede de la 

manera mostrada en la tabla 2. 

TABLA 2. SISTEMAS DE EXTRACCION PARA UNA CURVA DE CALIBRACION DE 

DE ATROPINA CON COBALTO. 

Volumen en Sistema de extracción 
ml de: 1 2 3 4 5 6 

Co(SCN)i 2 10 10 10 10 10 10 

NH 4SCN 10 10 10 10 10 10 

KCl04 3 3 3 3 3 3 

Atropina 1 2 3 4 ·5 6 

H20 Dest. 6 5 4 3 2 1 
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El volumen de atoro del sistema de extracción es de 30 ml, el 
volumen final para determinar la absorbancia es de 10 ml para obtener 

las siquientes concentraciones: 0.1, 0.2, 0.3, 0.4, o.s y 0.6 mg/ml de 

sulfato de atropina para cada sistema, respectivamente. 
Se sigui6 el mismo procedimiento ya establecido para la 

extracci6n del alcaloide, realizandose tres extracciones consecutivas 

con cloroformo para cada punto de la curv~, se reunieron los extractos 
y se determinó su absorbancia por Absorción atómica. 

3.3.2.4. Determinación de sulfato de atropina por espectrofotometr1a 
visible ultravioleta. 

El sulfato de atropina presenta un espectro de absorción en la 

región de radiación ultra-violeta, con un mAximo de absorción 

caracter1stico a una longitud de onda de 258 nm. 
Se realiza una curva de calibración de sulfato de atropina, a 

partir de una disolución de 2.5 mg/ml. Se toman allcuotas de 1, 2, J, 

4 y 5 rnl se aforan a 10 rnl y se obtienen las siguientes 

concentraciones: 0.25, o.so, 0.75, 1.00 y 1.2s rng/ml respectivamente, 

se miden las absorbancias y se grafican los valores correspondientes, 
los resultados se presentan en la gráfica de la figura núm. 4. 
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4. ANALISIS Y DISCUSION DE RESUL TACOS. 

4.1. DETERMINACION OE NICOTINA. 

4.1.1. VALORACION POTENCIOMETRICA. 

Oespu~s de la obtención del alcaloide nicotina, por medio del 

proceso de extracción con benceno/clorformo, se llevó a cabo la 
valoración del alcaloide, los resultados de una curva de valoración 

representativa se presentan en la Tabla 3 y en la Figura nüm. 6. Esta 

valoración se efectuó con la finalidad de conocer la concentración de 

nicotina en el extracto orgánico y poderla utilizar como estándar para 

la realización de las curvas de calibración por E.A.A. 

TABLA 3. RESULTADOS DE UNA VALORACION POTENCIOMETRICA DE EXTRACTO 

ORGANICD DE NICOTINA, CON ACIDO PERCLORICO C0.025053 M.l. 

ml HClO• Eº mv. ml HClO• Eº mv. 

o.oc 150 9.50 395 

1.00 260 10.00 410 

2.00 310 10.50 425 

3.00 320 11.00 480 

4.00 330 11.50 670 

5.00 340 12.00 690 

6.00 350 12.50 700 

7.00 360 13.00 705 

8.00 370 14 ·ºº 710 

9.00 385 15.00 710 
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Para asegurarse de la ausencia de otras sustancias dentro del 
extracto orgánico, se realizaron dos pruebas de identificación al 

mismo: 

a) Infrarrojo. 
Se obtuvo un espectro de infrarrojo del extracto orgánico en una 

celda de bromuro de potasio y se c6mpar6 con el espectro de nicotina 
reportado en la bibliograf1a, comparando unicamente los picos a 

longitud de onda caracter1sticos para nicotina 712, 810, 1022, 1040, 

1310, 1575. En la Figura nüm. 7 se presenta el especto de infrarrojo 
obtenido 

b). Espectrofotometr1a visible-ultravioleta. 

Para llevar acabo esta identificación se realizaron dos 
extracciones en fase acuosa del extracto orgánico, una en medio ácido 

(con HCl O.l. M) y otra en medio biisico (NaOH 0.1 M) los espectros 
reportados en la bibliograf1a presentan máximos de absorbancia 

caracter1sticos, en medio ácido 259 nm y en medio bti.sico 261 nm. Los 
espectros obtenidos que se presentan en la Figura nüm. 8, muestran 

gran similitud con los reportados en la bibliograf1a. 

Tanto el espectro de infrarrojo como los espectros de 

ultra-violeta confirman que la nicotina predomina en el extracto y no 
alguno de los compuestos semejantes extra1bles de las hojas de tabaco. 

4.1.1.1. Determinaci6n de la cantidad m1nirna detectable. 

Para determinar la cantidad m1nima detectable de nicotina, se fué 
disminuyendo el volumen de la al1cuota valorada, de 5 en 5 ml cada 

vez, desde un volumen de 25 ml hasta s ml. Para llevar a cabo este 
estudio se trabajaron dos diferentes extractos orgánicos de diferente 

tipo de tabaco comercial, los resultados obtenidos se .Presentan en la 
tabla 4. 

En esta tabla se presentan las concentraciones promedio de tres 

valoraciones realizadas por al1cuota y éstas corresponden a la 

concetraci6n del extracto original. 



TABLA 4. VALORACION DE DIFERENTES ALICUOTAS DE EXTRACTO ORGANICO DE 

NICOTINA. 

Alicuotas. Concentraciones lmq/ml1. 

ímll Tabaco l faros l • Tabaco Calas). 

50 0.755 0.605 

25 0.756 0.610 

20 0.766 0.602 

15 0.754 0.603 

10 0.767 0.612 

05 0.751 0.607 

De los datos de esta tabla, se puede observar que es posible 

valorar nicotina hasta una concentración mlnima de 0.602 mg/ml, 
obteniendose una curva en la que se observa el cambio de potencial y 

puede determinar confiablemente el punto de equivalencia. 

Para el caso del tipo de tabaco Faros, el promedio de todas las 

valoraciones (X} y su desviación estándar relativa (DSR} son: 

0.758 rng/ml DSR o. 0066% 

Para el caso del tipo de tabaco Alas, el promedio de todas las 

valoraciones (X) y su desviación estándar relativa (DSR) son: 

X - 0.606 rng /ml DSR - 0.0042\ 

Los resultados de DSR, nos indican que hay una buena 

repetibilidad de la técnica entre cada uno de los ensayos para 

diferente volumen de alícuota valorada. 
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4.1.1.2. Determinaci6n del por ciento en peso para diferentes tipos 

de tabaco 

Como un estudio adicional, se determin6 la cantidad de nicotina 
presente en cinco diferentes tipos de tabaco de cigarrillos elegidos 

al azar: Faros, Alas, Marlboro lights, Marlboro y Raleigh. 

Para cada tipo de tabaco se obtuvo_ su extracto orgánico y se 
valor6 potenciométricamente como se indica en la sección 3.J.1.2. Los 
resultados obtenidos se presentan en la siguiente tabla. 

TABLA 5. VALORES OBTENIDOS DE NICOTINA POR CADA MARCA DE CIGARROS. 

Tabaco Peso mta. conc. Por ciento 
gramos mg/ml en peso (t) 

Faros 3.0747 0.758 2.4652 

Alas 3.0606 0.606 l. 9800 

M. ligths 3.0650 0.531 1.7324 

M. rojos 3 .1397 o. 575 l. 8916 

Raleigh 3.0964 0.599 l. 9345 

4.1.2. OETERMINACION POR ABSORCION ATOMICA. 

4.1.2.1. Determinación con cobre. 

con propósitos de referencia, se obtiene la curva de calibración 
para el ion cu2

• por absorción atómica partiendo de cuso,-su3o, loa 

resultados se presentan en la Figura nUm. 1. 
Para llevar a cabo el estudio de determinación del alcaloide 

nicotina con cobre (Cu.2
), se realizaron diversos ensayos para llegar 

a la estandarización de la técnica, que es la presentada en la secci6n 

3.3.1.3. 
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TABLA 6. CURVA DE CALIBRACION DE NICOTINA CON COBRE POR EAA. 
(Ver Fiqura ntlm. 9) 

Concentración Absorbancia 
10· 2 mq/ml a 324.7 nm 

1. 0297 0.222 

2.0593 0.320 

3.0890 0.405 

4 .1187 0.506 

5.1483 0.616 

6.1780 o. 718 

7. 2077 0.834 

8. 2374 0.941 

De esta curva de calibraci6n de nicotina con cobre, podemos 
observar que tiene el mismo comportamiento que la curva de calibraci6n 
para cobre est.Sndar. Presenta los siguientes datos, producto de la 

regresión lineal: 

y = A + Bx. 

Intercepto Pendiente Correlación 

A= 0.1067 B = 0.1000 r = 0.9992 

Estos datos nos indican que, al obtenerse una buena linealidad, 
esta técnica puede ser utilizada para fines 9uantitativos. El resto de 
las curvas de calibración para nicotina con que se obtuvieron durante 
ecte estudio, se presentan en la siguiente tabla. 
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TABLA 7, DA TOS DE CORRELACION 0E CADA UNA OE LAS CUlV AS OE CALIBRACION 

PARA LA DETERMINACION OE NICOTINA CON COORE. 

curva n A B r 

l. 4 0.0475 0.1142 0.9991 

2 4 0.1055 0.0998 0.9996 

3 4 0.1420 0.0991 0.9993 

4 .5 0.1170 o. 2188 0.9991 
-5 < --5 0.1439 0.0902 0.9988 

-- 6- e -5 o. 1425 o. 0912 0.9985 

7 5 0.1469 0.0906 0.9992 
---

8 6 0.1033 0.0995 0.9993 

9 B 0.0954 o .1513 0.9991 

10 B 0.1067 0.1000 0.9992 

Donde: 
n • nümero de puntos en la curva. 
A ... intercepto u ordenada al origen. 
B • pendiente. 
r a correlaci6n. 
Ax m Intervalo de determinación (X 10-z mg/ml). 

Ax 

1.5 - 6.2 

1.2 - 4.8 

1.1 - 4.5 

0.5 - 2.6 

1.2 - 6.4 

1.2 - 6.4 

1.1 - 5.7 

1.0 - 6.2 

0.6 - 4.5 

1.0 - B.2 

Como se puede observar de la tabla 7, para todas las curvas su 
pendiente se encuentra alrededor de B ... O. 1 y su correspondiente 

correlación no es menor de r • 0.99, lo cual nos indica que la técnica 

anal1tica presenta una buena repetibilidad. 

El intervalo de determinación lineal, en promedio, es de: 

1.15 a 5.60 x lo·• mq/ml de nicotina. 

o bién, en µq/rnl: 

11.5 a 56 µq/ml de nicotina. 



Es de mencionarse que, a mayor nO.mero de puntos en la curva 

(mayor cantidad de est~ndares), es posible tener un intervalo lineal 

mas grande y mejor correlaci6n de los puntos. Pero también es de 

m~ncionarse que la variabilidad observada se debe a los diversos pasos 

seguidos en la técnica. Para tener datos menos dispersos, es necesario 

tener experiencia en la realización de esta técnica y brindarle el 

mayor de los cuidados. 

Por otro lado, para conocer el grado de precisi6n que puede 

tenerse al realizar una determinación con estas curvas, se calculó la 

precisión para un estAndar como si fuese una concentración determinada 

en una muestra, los resultados se presentan en la Tabla a. 

TABLA 8. DATOS DE PRECIS!ON PARA LA OETERMINACION 

DE NICOTINA CON COBRE. 

Curva mú.n. de Concentración 

núm. puntos determinada 

8 6 0.06018 mg/ml 

9 8 0.04007 mg/ml 

10 8 0.05980 mg/ml 

4. 1. 2. 2. Determinación con zinc. 

Precisión 

(%) 

9,09 

7 .98 

0.16 

Siquiendo el mismo procedimiento que en _la determinación con 

cobre, se llevó a cabo el estudio de la determiraci6n de nicotina con 

zinc. 1 

La curva de calibración de zinc fué preparada a partir de 

znso
4
-7H

2
o, se presenta en la figura nO.m. 2. En la Figura nam. 10 se 

presenta una curva de calibración para la determinación de nicotina 

con zinc y en la Tabla 9 se presentan los valores de absorbancia do la 

misma, obtenidos como se indica en la secci6n 3.341.3. 

37 



TABLA 9. CuRVA DE CALIBRACION DE NICOTINA CON ZINC POR EAA. 

(Ver Figura nQm. 10) 

Concentración Absorbancia 

l0- 2 mg/ml 213.9 nm 

0,8335 0.215 

l. 6670 0.361 

2.5005 0.485 

3.3340 0.610 

4.1675 0.759 

5.0010 0.879 

5.8345 0.930 

Los datos de correlación para esta curva son: 

A= 0.0876 B = 0.1590 r = o.9996 

En lo que se refiere a la repetibilidad, en la tabla 10 se 
muestran los resultados para cinco curvas de calibración 

TABLA 10. CURVAS DE CALIBRACION DE NICOTINA CON ZINC. 

curva n A B r Ax 

1 6 0.1016 0.1488 0.9993 o.a - 4.8 

2 6 0.0876 0.1590 0.9996 o.a - 5.0 

3 6 0.0695 0.1656 0.9996 0.7 - 4.5 

4 7 0.0941 0.1532 0.9997 0.1 - 5.5 

5 7 0.0846 0.1589 0.9997 0.7 - 5.2 
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Donde: 
n = ntlmero de puntos en la curva. 

A • intercepto u ordenanda al origen. 

8 • pendiente. 
r = correlación. 

~X n Intervalo de determinación (X 10·2 mg/ml). 

De esta tabla, 
experimentales se 

se observa que la 

encuentra alrededor 

pendiente 

de B 

de las 
0,15 

curvas 

y su 

correspondiente correlación no es menor de r = 0.999 1 lo cual nos 

indica que la técnica anal1tica presenta una buena linealidad y 

repetibilidad. 

El interval.o de determ.inaci6n lineal, en promedio, es de: 

0.75 a 5.oo x io· 2 mg/ml de nicotina 

o bién, en µg/ml: 

7,5 a 50 µg/ml de nicotina. 

Como es el caso para la determinación con cobre, se observa que, 

a mayor no.mero de puntos en la curva (mayor cantidad de estándares) es 
posible tener un intervalo lineal más grande. También es de 

recomendarse el tener precaución al ejecutar esta técnica. En general 

se tienen mejores resultados que con cobre, se observa que el 
intervalo de determinación lineal con zinc presenta valores algo 

menores que los obtenidos para cobre, aunque el intervalo total de 

zinc es menor. 
Por otro lado, para conocer el grado de precisión que puede 

tenerse al realizar una determinaci6m con estas curvas, se calculó la 

precisión para un estándar como si se tratase de una muestra, los 
resultados se presentan en la Tabla 11. 
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TABLA 11. DATOS DE PRECISION PARA LA OETtRMINACION 

DE NICOTINA CON ZINC. 

curva n<im. de concentraci6n 
mlm. determinada 

,l." 0,0439 mg/ml 

2 0.0328 mg/ml 
3.· 6 0.0384 mg/ml 

.4 7 ·0.0335 mg/ml 

5 7 o.oJJO mg/ml 

4.2. DETERMINACION DE ATROPINA. 

Precisi6n 

(t) 

9.56 

B.35 

6.Ú 

·5.92 

4.2.1. DETERMINACION POR ESPECTROFOTOMETRIA VISIBLE-ULTRAVIOLETA. 

Se realizó la determinación do Sulfato de ati:opina por 
espectrofotometr1a de visible~ultravioleta, como se indica en la 

sección J.3.2.4. Los resultados obtenidos se presentan en la Tabla 12 

y en la Figura núm. 4. 

Los datos de correlación de esta curva son: 

A = -O.Ol.26 B = 0.7488 r =: 0.9995 

La curva presenta buena linealidad, con una correlaci6n mayor de 

r = 0.999 en un intervalo de concentraciones o de linealidad de 0.25 a 

l. 25 mg/ml. 

A manera de identificación del estándar de sulfato de atropina, 

se realiz6 el barrido de una disoluci6n de l. mg/ml de J60 a 200 nm. 

Siendo similar al reportado en la bibliograf1a (Clarke's, 1986) [21). 

El espectro de absorción del compuesto se presenta en la Fiqura 

núm. s. 
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TABLA 12. ClA1VA DE CALIBRACION DE SULFATO DE ATROPINA POR V-lN. 

(Ver Figura n~m. 4) 

Con6entraci6n Absorbancia 

mg/ml 258 nm. 

0.25 0.185 

o.so 0.354 

0.75 0.538 

1.00 0.740 

·l:. 25 0.928 

4.2.2. DETERMINACION POR ABSORCION ATOMICA. 

Como en casos anteriores, se obtuvo la curva de calibración de 

Cobalto (Co2
•) acuoso como referencia para el estudio. Esta curva se 

presenta en la Figura nüm. 3. 

4.2.2.1. Influencia de los factores que afectan la extracción. 

Con el propósito de establecer las condiciones óptimas de trabajo 

para la extracción del alcaloide, se estudiaron varios factores que 

influyen en el rendimiento de extraccci6n del par iónico Co(SCN)~ -

atropina, cuyos resultados se exponen a continuación. 

a) Influencia del pH en la extracción. 

Se prepararon varios sistemas de extracción conteniendo el 
alcaloide, se ajustó el pH de cada uno de los sistema de extracci6n 

(con NaOH o HCl 0.1 N), utilizando un potenciómetro y electrodos de pH 

y calomel. Los resultados de las extracciones a diferentes valores de 

pH, se presentan en la Tabla 13 y en.la Figura nam. 11, en la que se 

observa que el pH 6ptimo de extracción es de 4. 
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TABLA 13. INFLUENCIA DEL PH. 

Unidades 
·de pH 

2 

·s 

Absorba ne la 
240.7 nm 

·º' 122 
oas'4 
0.171 
0·;116 

. 0,175 

0.143 

b) Influencia de la concentraci6n de tiocianato de amnonio (NH
4
SCN). 

Con la finalidad de ver la influencia que tiene el tiocianato de 
amonio sobre la estabilidad del complejo de Co(SCN):. Se probaron tres 
diferentes concentraciones, calculándose el rendimiento de extracción 

de atropina. Los resultados se presentan en la Tabla 15 y en la Figura 

n!lm. 12. 

TABLA 14. INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION DE 

TIOCIANA TO DE AMONIO. 

Concentración Extracción 

NH
4

SCN M. (%). 

1.4 22.00 

2.8 32.00 

4.2 39.00 

De los resultados se observa que la concentraci6n de tiocianato 
de amonio influye de manera muy signi.f icativa sobre la extracci6n del 
alcaloide atropina. La especie SCN- en exceso, proveniente de NH,SCH 
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está desplazando el equilibrio quimico hacia la formación del 

complejo de cobalto, lo cuál asegura que la extraci6n del alcaloide va 
a ser más importante, por lo que se tendrá mayor rendimiento. La 
cohcentraci6n de tiocianato de amonio que se utilizará en los ensayos 
siguientes es de 4.2 M. 

e) Influencia de un agente salino (KC10
4
). 

Se estudió la influencia de un agente salino para favorecer la 

extracción del par i6nico. Para el estudio se escogió perclorato de 

potasio. 

Los resultados se muestran en la Tabla 15 y en la Figura nam. 13, 

de donde se observa que el rendimiento en la extracción se ve afectado 

considerablemente con el uso del perclorato de potasio, sin que para 

ello se requieran grandes concentraciones de agente salino, 

encontrándose que con una concentración de o. l. M de perclorato de 

potasio, se se mejora sustancialmente el rendimieto de la extracción. 

TABLA 15. INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION 

DE PERCLORA TO DE POTASIO. 

Concentración 

KC10 4 M. 

o.oo 
0.10 

0.20 

o. 30 

Extracción 

(%). 

32.06 

62.40 

55.88 

36.90 

d) Influencia en el tiempo de agitación. 

Para determinar el tiempo necesario de agitación que se requiere 

para lograr un mayor rendimiento en la extracción, se probaron 3 

diferentes intervalos de tiempo: s, 10 y 1.5 minutos, para cada uno de 
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ellos se llevaron a cabo 3 extracciones consecutivas de 10 al de 
cloroformo. Al final se mezclaron los 3 extractos de cada intervalo y 
se determinó el rendimiento total. Los resultados se presentan en la 
Tabla 16 y en la Figura nüm. 14. 

TABLA 16 INFLUENCIA DEL TIEMPO DE AGITACION. 

Tiempo Extracción 

minutos (%). 

05 63.06 

10 62.61 

15 62.88 

De acuerdo con los resultados obtenidos se tiene que el tiempo 
de agitación no es un factor que determine el rendimiento de 

extracción, ya que para los tres diferentes tiempos la variación en el 
rendimiento es poco siginificativo. Encontrándose que es suficiente un 

tiempo de agitación de 5 minutos. 

e) Influencia de la temperatura. 

El ültimo de los factores fUé el de temperatura en el rendimiento 

de la extracción. Se escogieron 3 diferentes temperaturas: 25, 30 y 40 

ºc. No se estudió ninguna otra temperatura debido a la dificultad en 

la agitación y estabilidad del sistema, puesto que la fase orgá.nica 

utilizada para la extracción es muy volátil. Los resultados se 
presentan en la Tabla 17 y en la Figura nüm. 15. 

Es interesante observar que el rendimiento de la extracción se ve 

muy deteriorado al aumentar la temperatura, por lo que es importante 

realizar esta extracci6n a temperatura ambiente y enfriar la(s) 

soluci6n(es) que por alguna razón estén a temperaturas m~s altas 
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TABLA 13. 111'1.LIENCIA DE LA TEMPERATURA. 

Temparatura Extracci6n 
•e (%). 

25 63.50 

30 44.56 

40 37.16 

4.2.2.2. Condiciones experimentales óptimas. 

Después de los estudios realizados, se llegó al establecimiento 

de las condiciones óptimas para la extracción del alcaloide atropina: 

a) Tres extracciones sucesivas. 

b) pH de 4 .o. 

e) Concentración 4.2 M. de NH4SCN. 

d) Concentración 0.1 M. de (KC104}. 

e) Tiempo de agitación de 5 minutos. 

f) Temperatura ambiente (25 ºc.). 

4.2.2.3. curva de calibración de atropina con cobalto. 

Considerando las condiones experimentales ya establecidas para la 
extración de atropina se construyó una curva de calibración de 
atropina con cobalto, cuyos resultados se presentan en la tabla 18 y 

en la Figura nam. 16, 

Los datos de regresión de esta curva, considerando hasta el sexto 
est~ndar (0.6 mg/ml) son: 

A = 0.0712 B 0.2126 r = o.9994 
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TABLÁ 18. Cu!VA DE CALIBRACION DE ATROPINA CON COBALTO. 

Concentración Absorbancia 

_240.7 nm 

;9;092 
céJ; í.is .•. 
'·0:1:i3 
·o.isa 
0.178 

0.198 

Estos datos nos indican que este método puede utilizarse para 

fines cuantitativos en un intervalo de determinación de 

0.1 a 0.6 mg/ml de atropina, 

o bién, de 

100 a 600 µg/ml de atropina 

En cuanto a la repetitibilidad de esta curva de calibraci6n, se 

presenta en la Tabla 19, Los resultados de tres curvas de calibraci6n. 

TABLA 19. CURVAS DE CALIBRACION DE ATROPINA CON COBALTO. 

curva n A B r Ax 

1 5 0.0675 0.2430 o. 9990 0.1 - 0.5 

2 6 0.0712 0.2126 0.9994 0.1 - 0.6 

J 6 0.0688 o. 214Jl 0.9995 0.1 - 0.6 
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Donde: 
n = NQmero de puntos en la curva. 
A = Intercepto u ordenada al origen. 

B Pendiente. 
r = Correlación. 
Ax= Intervalo de determinación (x 10-z mg/ml). 

No obstante, cabe mencionar que, a pesar de que se consideraron 
todas las condiciones óptimas y de que esta técnica puede tener 
aplicaciones cuantitativas, no se obtuvo un rendimiento de extracción 

cercano al 100%. En caso de tenerlo, se podr1a disminuir el limite 

inferior a la mitad, aproximadamente. 
Puesto que se estudiaron todas las condiciones óptimas, lo que 

resta suponer es que el disolvente utilizado (cloroformo), es el 
causante de tan bajos rendimientos. Consecuentemente, en un estudio 
posterior, objeto de otra tesis, se ensayará la extracción de 

alcaloides con otro disolvente. 

4.3. RESUMEN DE RESULTADOS. 

Se presenta un resumen de los resul tactos obtenidos para la 

determinación de los alcaloides en estudio, comparando la técnica de 
espcetrofotometria de absorción atómica con otra técnica analítica. 

4, 3, 1. DETERMINACION DE NICOTIHA. 

I. Potenciometr!a 
cantidad minina detectable de o. 532 mg/ml, determinada en lei 

sección 4.1.1.1. 

II. Absorción Atómica 

a) Determinación con cobre (Cu2
•). 

Intervalo de determinación: 

Cantidad minima detectable: 

Ecuaci6n de la recta: 

0.0115 - 0.0560 mg/ml 

0.0115 mg/ml 

A= (0.107 '. 0,016) + (0.10 O.OOJl)C 
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b) Determinación con zinc (Zn2
•). 

Intervalo de determinaci6n: o. 0075 - O. 0500 mg/ml: 

cantidad m1nima detectable: 0.0075 mg/ml · 

Ecuación de la recta: A = (0.001 ! o .• ol.,5) + (0.16 .. o.0041¡c 

4.3.2. DETERMINACION DE ATROPINA. 

I. Visible-ultra violeta. 

Intervalo de determinación: 

cantidad m1nima detectable: 

Ecuación de la recta: 

II. Absorción atómica. 

Intervalo de deterrninaciGn: 

Cantidad rn1nima detectable: 

Ecuación de la recta: 

0.25 -

0.10 - o.60 mg/ml 

0.10 mg/ml 

A= (0.071 ! 0.0078) + (0.212 O.OOJ)C 

De acuerdo con los resultados obtenidos para la determinación del 

alcaloide nicotina, la técnica por valoración potenciornétrica, es un 

método seguro que nos permite la determinación del alcaloide hasta 

una concentración rn1nirna de 0.532 rng/rnl. 

Comparada con la técnica por absorción atómica, se puede observar 

una diferencia significativa en la cantidad minima detectable, siendo 

de 0.0115 mg/ml para cobre y 0.0075 rng/rnl para zinc. 

si se lleva a cabo la determinación con zinc, se obtienen mejores 

resultados que cuando se realiza con cobre. Ambos metales presentan 

buena linealidad con una correlación muy buena, en las diferentes 

curvas obtenidas, lo cual nos muestra la repetibilidad de la técnica. 

En cuanto a los resultados para la determinación cuantitativa de 

atropina por espectrofotometr1a visible-ultravioleta, se encontró una 

cantidad m1nima detectable de 0.25 mg/ml, teniendose correlaciones no 

menores de r = o.999. 

Por otro lado para la determinación de atropina por absorción 

atómica, se tiene una cantidad m1nima detectable de 0.10 mg/ml (mejor 

a la encontrada por visible-ultraviol~ta) y una correlación no menor 

de r = 0.999. 
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5. CONCLUSIONES. 

5. l. NICOTINA. 

El estudio de 
cuantificación de 

atómica, permitió 

los parámetros que pueden intervenir en la 
nicotina por Espectrofotometrla de absorción 

que se establecieran las condiciones óptimas, 
llegándose al establecimiento de la técnica mediante el uso de los 

iones metálicos cobre y zinc. 

En el caso de la determinación con cobre, se encontr6 que las 

curvas de calibración presentan una buena linealidad, con una 
correlación no menor de r = 0.99, indicando que la técnica tiene buena 

repetibilidad y que pueden ser utilizadas con fines cuantitativos. 

La cantidad minima detectable con esta determinación, es de 0.0115 

mg/ml de nicotina. 

La aplicabilidüd, con fines 

calibración, se ve reforzada al 

cuantitativos, 

calcular la 

de las curvas de 

precisión de una 

determinación. si ésta se realiza en el centro de los puntos de la 

curva, se encuentra que 5% < precisión < 10%, lo que la hace una 

técnica analítica bastante aceptable. Cabe mencionar que, para tener 

buenos o mejores resultados en la precisión, es necesario incrementar 

la cantidad de puntos en la curva y adquirir cierta experiencia en su 

~esarrollo experimental. 

Como un estudio paralelo, se determinaron las condiciones óptimas 

para la determinación con zinc. Las curvas de calibración con éste 

metal, presentan una correlación no menor de r = 0.999, indicando que 

se tiene una linealidad y repatibilidad mejor que la de los resultados 

obtenidos con el cobre. La cantidad mínima detectable 0.0075 mg/ml, es 

menor que la obtenida con cobre, La precisión obtenida también se 

encuentra entre: 5% < precisión < 10%. Concluyendose que la 

determinación con zinc 

es analltlcamente buena y también puede utilizarse con fines 

cuantitativos. 

Como referencia, se determinó la cantidad m1nima de nicotina 
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cuantificable por el ya conocido método potenciométrico, encontrándose 

que se pueden valorar concentraciones de alrededor de o.5 mq/ml, 
cantidad que es muy superior a la que se puede determinar con las dos 

técnicas anteriores. 

5.2. ATROPINA. 

Para la determinación de atropina por espectrof otometria de 
absorción atómica, basada en la extracción del alcaloide con el 

tetratiocianato de cobalto, se estudiaron y establecieron los factores 
que influyen sobre el sistema de extracción del alcaloide, a saber: 

pH óptimo de 4. o, concentración de NH4SCN de 4. 2 M (con lo que se 

asegura la formación del complejo extractante de tetratiocianato de 
cobalto [Co(SCN)iz] que a su vez forma con el alcaloide el par i6nico 

extraible) y O .1 M de perclorato de potasio como agente salino. La 
extracción se realiza con tres volumenes sucesivos de 10 ml de 

cloroformo, agitando durante 5 minutos a temperatura ambiente. 
La curva de calibración obtenida con la técnica anterior tiene 

una correlación no menor de r = O. 999, lo que indica una buena 
linealidad y obteniendose un intervalo de determinación de 0.1 - 0.6 

mg/ml de nicotina. Cabe mencionar que, aún considerando las 

condiciones óptimas para la extracción del alcaloide, no se obtuvo un 
rendimiento de extracción cercano al 100%. 

En comparación 

espectrofotometria de 

con la determinación 

visible-ultravioleta, 
de 

con 

atropina 

ésta Ciltima 

por 
se 

obtienen curvas de calibración con correlación no menor de r - 0.999 y 
un intervalo de determinación de 0.25 - 1.25 mg/ml. 

Ambas técnicas son aplicables, con la salvedad de que sus 

intervalos de determinación son diferentes y de que la posibilidad de 

interferencias en la determinación por v-ultravioleta es mucho mayor. 
con base en el estudio realizado de las condiciones óptimas para 

la determinación de atropina con tetratiociana.to de cobalto, es de 
suponerse que el disolvente cloroformo empleado par~ la extracción, 

sea el causante de los bajos rendimientos, que no permitieron el 
cálculo de precisión para esta técnica. Por lo que, se inició el 

estudio con otro disolvente y que ea. motivo de los trabajos de otra 

tesis. 
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6. FIGURAS. 
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nicotina. 
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Curva de Calibración 
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Figura nüm. a. Espectros visible ultravioleta de extracto orgánico da 

nicotina en medio ácido y básico. 
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