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CAPITULDND 1

INTRCDUCCTION

E1 presente trabajo sobre la Cuantificacidn de Minerales en Prepa
raciones Licuidas Multivitaminicas mediante la aplicacion del -
Método de Absorcidon Atdmica, tiene como objetivo establecer un mé
todo répido, sencillo y preciso que permita determinar la canti--
dad de minerales existentes en Tos productos Tiguidos multivitami

nicos utilizados en ET1 Salvador.

E1 método esta basado en laespectroscopiade Absorcidon Atomica,y en
este trabaio ha sido aplicado a los siguientes minerales: Calcio,

Magnesio, Manganeso, Hierro, Potasio y Sodio.

E1 interés surgid, debidoc a que la Espectroscopia de Absorcion -
Atdmica ha sido aplicada para la determinacién de la presencia de
minerales en agua, fertilizantes, alimentos y otros productos com-
binados de minerales y cormpuestos organicos; pero en £1 Salvador -
no se han efectuado estudios para la determinacidn cuantitativa de

minerales en 1iquidos multivitaminicos.

Ademas, debido a que dichos productos son de gran utilidad para na

cientes en estade de convalecencia, asi como elementos eficaces en

la nutricion del ser humano, y para un control de la cantidad rotu

lada en el producto comercial: se plantea este método que puede --
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‘ser aplicado por los laboratorios farmaccéuticos sin gue ello -

impiique pérdida de tiempo y aunque el eauipno es costoso, con el
correr del tiempo resulta comodo porque los beneficios y utilida
des que proporciona compensan en gran medida la Tnversion reali-

zada.

Por otra parte, se lograra mantener un eficiente control de cali
dad como es el de asegurar la cantidad existente de minerales --
asociados a los productos multivitaminicos elaborados y consumi-

dos en E1 Salvador.

En el desarrollo del trabajo se ha realizado la comparacion de -
las técnicas en los métodos tradicionales o clasicos como los Gra
vimétricos , Volumétricos, Espectrofotométrico, con el Método de

Absorcion Atdmica propuesto.

Esto ha permitido establecer las diferencias y ventajas de la Ab-

sorcion Atdmica con respecto a los métodos cldsicos antes citados.

Es conveniente aclarar que durante el desarrollo del proceso inves

tigativo, tanto bibliografico como experimental , no hubo mayores

dificultades:; sor lo que, la realizacion de la presente investiga-
cion fue satisfactoria
Se hace necesario aclarar, que ademas de las experimentaciones --

realizadas en Tos seis minerales citados anteriormente, asi como -
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con las muestras seleccionadas, se hizo uso de las técnicas de
la investigacion de campo: La observacidn y la Entrevista. Ambas
permitieron 1a complementacidn y clarificacidn de aquellas dudas

existentes en el desarrollo de este trabajo.



CAPITULO TI1

GENERALIDADES:

En Ta presente investigacidn se utilizaron preparaciones liquidas

multivitaminicas combinadas con minerales.

Estas son soluciones utilizadas como suplemento de la alimentacion,
sobre todo en la nutricidon; también son empleadas en terapéutica y
en Tos procesos bioldgicos en los que tienen funciones fisiologi--

cas.

Los minerales combinados con las preparaciones Tiquidas multivita-
minicas, y analizados en este trabajo, son 1os que estdn mds in---
cluidos en Tlos productos farmacéuticos comerciales. Estos son:

Potasio, Hierro, Scdio, Magnesio, Calcio y Manganeso.

En el analisis de dichos elementos se utilizaron los Métodos Oficia
les para la cuantificacion: Volrmétrico, Gravimétrico y Espectrofo-
tométrico. Estos fueron comparados con el método propuesto: Absor--

cion Atdomica.

A. METODOS CLASICOS.Se les conoce como analiticos L porque permiten

la determinacién de la cantidad y cualidades de los elementos quimi-

1. FISHER, Robert B., y Peters, Demis G., Andlisis Quimico Cuantita-
tivo, 3a. edicidn, Editorial Interamericana S.A. México D.F. (Mé-

xico), 1970, pp.28.



cos, presentez en una muestra.

En sus inicios, estos se aplicaban con procedimientos volumétri
cos y grevimétricos; por lo que son conocidos como Métodos Clasi

2
cos .
Posteriormente se cambiaron los procedimientos iniciales, al uti
Tizarse la medicidon de las propiedades 6pticas, eléctricas, térmi

cas y otras.

Por eso se les conoce como Métodos Instrumentales, Tos cuad’es con

sisten en 1o siguiente:

1.~ Métodos Volumétricos. Se Tes conoce con este nombre po:rque el

and1isis se hace mediante la medicidon del volumen de una solu--
cidn determinada, cuya cantidad y cualidades se desean estable
_cer,

E1 proceso para la determinacidén cuantitativa y cuaiitativa -
de Ta muestra, consiste en evitar 1las 1nterferenc1a32; luego,
se mide la cantidad de 1a muestra a utilizar, por medio de pi-
petas volumétricas. Una vez medida s¢ coloca er un erlenmeyer,

donde se le agregan los indicadores 3. y por G:timo se revisan

2. SKOOG, Douglas, y West, Donald, Introduccion a Tla Quimica Ana-
1itica,la.edicidon,Editorial Reverté, México D.F.(México),1966
pp.3

2. INTEFERENCIAS, son todas aquellas sustancias organicas o inor-
gdnicas que pueden hacer variar la cantidad o cualidades d2 la
muestra.

INDICADORES, son compuestos quimicos que hacen cambiar el color
de la mu2stra analitica, como consecuencia de la variacidn de -
la concentracion.

(&%)
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los cdlculos para determinar la cuantificaciénde la muestra & -

investigar.

2. Métodos Gravimétricos. Estos consisten en el siguiente procedi

miento: Primero se prepara la muestra a la que se le evitan --
las interferencias; a continuacidon se aisla la sustancia a de-
terminar, mediante la precipitacion de Ta misma. Esto se hace
agregandoie 1os reactivos quimicos necesarios; luego se pasa -
el precipitado y por Gltimo se realizan los cédlculos para de-

‘erminar 1o cuantitativo de dicha muestra.

3. Métodos Espectrofotométricos.Ertan fundamentados en l¢ canti--

dad de radiacidn absorbida por la solucién y esta relacionada

con la concentracidn de Ta especie absorbente.

La aplicacidn espectrofotométrica en la regidon visible, requie-
re que la muestra tenga un maximo de absorcidon a determinada -
longitud de onda, y una de sus aplicaciones es la determinacion
de trazas de iones inorgéanicos. Este método tiene el siguiente
proceso:

Primero se toma una alicuota de la sustancia que se gquiere ana
lizar; luego se le agregan 10s reactivos quimicos necesarios pa
ra formar un complejo coloreado qu.. se concentra; a continuacion
se realiz= la lectura mediante 1la utilizacidn de parametros co

mo la 1ongitud de onia.
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Con este método se pueden determinar los iones metalicos aue pue
. . -4 -5

den formar complejos en el rango de concentracidon de 10 " a 10

por ciento.

La determinacidn cuantitativa de un mineral requiere en general,

de Tlos pasos ! siguientes:

2. Obtencidn de Ta muestra que se analizara,
b. Separacidn del componente deseado, en una forma mensurable,
Cc. Medicidn y cilculos de los resultados y

d. Conclusiornes.

Estos cuatro pasos sintetizan el procedimiento a realizar en la
cuantificacion de minerales en los que se incluyen los investiga

dos en el presente trabajo,

Naturalmente que el nimero de etapas varia entre algunos inves-

tigadores, quienes determinan etapas intermedias, pero que estan

incluidas en las citadas anteriormente.

Para mayor claridad y complementacion de Tos métodos analiticos -
se indica a continuacidn, la Tabla No.l, que trata de algunas ca

racteristicas de los métodos oficiales:

1. FISHER- Peters, Ob cit, pp.29



TARBLA N° 1

CARACTERISTICAS LT LGS METODOS OFICIALES

CLASIFICACION

CENERAL SUBCLASIFICACION MAGHITUD QUE SE MIDE
Gravimétrico Métodos directos Peso del compuesto que
contliene a la especie
buscada.
Métodos iwdirectos pérdida de peso debido
a la volatilizacion de
_________________________ la especie
Volumétrico Métodos de Valoracidn Volumen de solucidn gque
equivale guimicamente a
la especie buscada.
Andlisis de Gases Volumen de especin gaseo
§a Producido o consumido
Opticos Espectroscopia de Radiacidn emitida por

Electroanalil
ticos

emisidn
Espectroscopia d= Ab
sorcidn, colorimetria

Polarimetria

Refractrometria

Turbidemetria, nefelo
metria.

Potenciometria

Conductimetria

Coulumbime -ria

Polarografia

Métodos de Alta
Frecuencia

la especie

Radiacidn absorbida por
la especie.

Rotacidn del plano de la
luz polarizada, debida a
la especie.

Indice de refraccidén de
una solucidn de la espe

Dispersidn de la luz por
la especie

Potencial de un electro
do en eguilibrio con la
especie

Conductividad de unra so
lucidn de la especie

Cantidad de electrici-
dad equivalente a la
especie

Corriente asociada con
una reaccidn en un elec
trndo polarizable

Capacitancia de una so-
lucidn de la especie.
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De los métodos citacas, la industria farmacéutica de £1 Salva-
dor, s6to utiliza fundamentalmente, Tos Volumétricos, Gravimétri

cos y Opticos.

Naturalmente que la utilizacidn se refiere a la determinacidn de
los compuestos orgdnicos e inorganicos; pero no al control de ca
lidad de las preparacionss multivitaminicas, combinadas con mine-

rales.

Sin embargo, se considera que podria aplicarse =1 MEtodo Directo
de Absorcidn Atdmica, para la determinacidon cuantitativa de 1Tcs

minerales existentes en las preparaciones liguidas multivitamini
cas; ya que la utilidad potencial de la Absorcion Atdmica para

el andlisis de elementos metalicos ha sido empleada en otros pai
ses desde hace cerca de 20 afios. En la actualidad, se han iogra
do determinar 65 minerales 1, como puede comprobarse en la Tabla

No.?2.

Con relacion a las apiicaciones que puedan hacerse con el Méto-

. . 2 . . . 1
do Directo de Absorcidn Atdmica, se tienen las siguiemtes

1. PERKIN-ELMER, Corporation, Boletin sobre Técnicas de Aplica-
cidén de Absorcidn Atdomica, s/n, Connecticut (Estados Unidos)

19/0, pp.3

1. PERKIN ELMER, Corporation, Ib idem, pp. 5-8
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a) Bioquimica . Prra determinar la presencia de aminerales en -

la orina, sueros, sangre y otros materiales biolégicos.

b) Industria. En el drea de la economia es donde mas se utili
za, sobre todo, en la industria del petrdleo, para estable

cer la presencia de piomo en los derivados de ese producto.

También en el andlisis de alimentos, entre Tos que sobresalen
los productos lacteos (para comprobar el porcentaje de calcio,
magnesio, sodio, potasio), las bebidas alcohélicas (determinar

la cantidad de cobre que contienen), y otros.

En la industria del cemento, para determinar la calidad del -
producto y la presencia de calcio, silicios y otros minerales

contenidos en el cemento.

c) Industria Farmacéutica. Para el control de calidad de los fér

macos. Las investigaciones que hay al respecto son:

i. La de Barbara A. Dalrymple y Charies T.Kenner l, quienes
establecieron la presencia de calcio, en preparaciones far

mace{iticas , en el afio 1969.

1.DARRYMPLE, Edrbara, y Kenner, Charles, Journal of Pharmaceutical
Sciences, [10.58,5/1, 1969, pp.604.
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ii. R.E. Garner y E.Mario~, quienes establecieron la presen-
cia de plciao en Tlas lociones.

. 3 . .
iii.Mokomasto M., y Kanda I, Matsumoto ™, quienes determinaron

la presencia de plcemo en los cosméticos.

iv. La determinacidon de Zinc en 1la insulina, investigacidn rea

lizada por G.I Spielhatz & y G.C. Terralballa.

) Metalurgia. Para la determinacidn de los porcentajes de los mi-

nerales que forman las aleaciones.

Agricultura.En el andlisis de suelos y en el control de calidad
de los fertilizantes, 1o que permite establecer la cantidad de -
nutrientes del suelo; asi como Tla mayor abundancia de fdésforo y

potasio, en determinados suelos del pais. También se puede deter

minar la cantidad de los macronutrientes en los fertilizantes.

f) Andlisis de Agua. La espectroscopia de Absorcidn Atémica permi-

te establecer la presencia de calcio, sodio, bario, manganeso,

magnesio, arsénico, plomo, cobre y otros metales, en el aqua.

Y

. GARNER, R.E., y E., Mario, Journal Pharmaceutical Sciences, No.

57, s/1, 1968, pp.1243

. MATSUMOTO, Kanda I., y Mokomoto, M., Boletin de la Sociedad Qui

mica de Cosméticos, No.22, s/1, 1971, pp.589

. SPIELHATZ, G.I1., ¥ Torralballa, G.C, Aralisis,No.94, s/1,1969,

nn.1072.
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B. MIMERALES INVESTIGADOS. Los m nerales gque fueron analizados

en el presente trabajo son: Sodio, Potasio, Hierro, Calcio
Magnesio y Manganeso. A continuacion se hace breve resefia

de cada uno de ellos:

1.~ Sodio. Tiene como simbolo quimico: Na. Este elemento tie
ne como peso atdmico: 22.9898 gramos y como nlmero atomi

co, 11.

E1 sodio es un elemento que fue descubierto por Sir H.Davy, el
H.Davy, el afio 1807. Para obtenerlo se empled la electrdlisis

de soda calstica. Este mineral es abundante en forma de compues
tos; ya que nunca se le encuentra libre debido a su intensa ac-
tividad quimica; ; por To aue la caracteristica principal del So

dio es que quimicamente es muy reactivo.

a. Utilidades.Tiene muchas utilidades para el hombre, desde un
elemento necesario para la nutricidn del ser humano hasta Ta
formacidén de compuestos empleados en la industria y el comer-
cio. Este mineral es reguerido por el hombre adulto & razbn

de un gramo/dia.

Entre  Tlas funciones del sodio ei: el cuerpo humano, estan
las siquientes: Es necesario para la excitabilidad del nervio,

misculo y células glandulares; asi como la regulacion del pH,

—y

e isotonia.

Este elemento se encuentra en los 1iquidos extracelulares y -



1

se ingiere en forma de sales minerales, entre las que se -
encuentran el Cloruro de Sodio, Bicarbonato de Sodio, Citra
to de Sedio, Fosfato <e Sodio y otros

.- Potasio. Tiene como simbolo quimico: K; y el peso atdmico -

0 es 39.102 gramos y el nUmero atémico es die-

E1 Potasic fue descubierto por Sir H.Cavy., un afio después que

el sodio (1808).Para extraerlo se utilizd l1a electrdélisis del

Eidroxido de Potasio fundido.

Se

cas

de 1

te g

quer

mien

encuentra en forma de compuestos, sobre todo, sale

4]
W
u
™
(%]
]

se parecen mucho a las sales de Sodio y se di“erencian en
son menos solubles y no presentan la tendencia a separarse
as soluciones con agua. Se caracteriza por ser enérgicamen-
ctivo: pero es débilmente radicactivo . Este mineral es re
ido por el hombre como parte de su nutricidn, el requeri--

to minimo en o1 adulto debe ser de dos gramos/dia.

Utilidades. E1 Potasic es necesario para la exitabilidad de

1a membrana celular y para el mantenimiento del pH e isoto-
nia. Es ingerido en forma de sales, entre las que pueden ci-
tarse: Sulfato de Potasio, Carbonato de Potasio y otros; se

encuentra en el interior de Tas célules.

E1 Potasio es unc de Tos principales cationes del 1iquidc in
tracelular, v como tal, con frecuencia se contrapone al So--

J

dio (principal catidn del 1iquido extracelular). Ambos icnes



sgn esenciale ara el mantenimiento de isotonicid carac
teristicas electrodinamicas 1a céluia
- Hierro. Simbolo quimico Fe; tiene como peso atomicc 25.847 -

gramos, y como ndmero atomico veintiseis.

Este metal desempefia una funcidn trascendental en Ta nutricidn

D

de los animales y las plantas superiores, va aue in“Tuye en -
h

ei crecimiento normal tanto de animales como de 1as plantas -

superiores.

Este elemento forma doc series de sales derivadas ce] Oxido -
ferrosc y dei Gxido férrico; éstas son incoloras, sxcepto  las

férricas que por lo general son amarillas.
a. Utilidades.El hombre requiere cerca de doce miligramos dia

rios de hierro para lograr un ncrmal desarrollo y una efi-

como un elemento capaz de proporcionar vigor y fortaleza a

pacientes que adolecen de diversas enfermedades.

La deficiencia de este mineral en el hembre procuce una serie

de cambics que dependen del grado y duracién de ésta.

Cuando el humano padece de anemia por falta de hierro, se Ja

aplican sales ferrosas,ya que éstas se absorben mejor que los



compuestcs férricos. Este mineral es necesario para la formacidn
de la hemoglcbina de “a sangre; asi como de las enziwmas ferro--

porfirinicas.

ET hombre ingiere le¢s compuestos del hierrc en forma de sales,
entre las gque pueden citarse el Sulfato Ferroso, Gluconato Ferro
so, Citrato Ferroso-Calcico, y otros. Este metal debe ser ingeri
dc sistematicamente por 1o0s seres humanos ya que de 1¢ contrario
le puede provocar falta de suficiente hemogleobina y de enzimas,-
1o que puede provocarle anemias profundas y otro tipo de enferme-

dades debido a la falta dz hievro secln 1as nacesidades bioldgicas

de la oersona.
4.- Calcio. E1 simbolo quimico de este elemento es Ca; tiene como

peso atdmico 40.08 gramos, y como nimerc atémice veinte.

E1 primero en preparar este elemznto quimico fue Sir H.Davy. -

el afio de 1808.

Este mineral no se encuentra libre sino que en la naturaleza -

se haya formando compuestos, en enormes ca:itidades.

a. Utilidades. El1 calcio tiene diversidad de funciones en el -
desarrolio biolégico y fisiolégico del hombre, por 1o que --
puede considerarss como uno de T1os minerales mas necesarios

para el normal desarrollo del hombre. La cantidad requerida -



¢s de 0.€& gramos/dia, los guz sor ingerides en forma ce sales
como o1 Carbonato de Calcig, Hipofosfite de Calcio, Gluconatc
de Caicio, Cloruro de Calcio, Pantotenato de Calcio, otras
Lste elemente quimico es un id6n enddgeno del organismo. esen-
cial para el mantenimiento de diversos precceses fisioldazicos

E1 calcio participa como un factor integral en el mantenimien

to de la integridad funcional del Sistema MNervicso; ecerds, -
en los mecanismos contractiles del tejido muscular, en la coa
gulacidn de la sangre y en la formacidn de la mayor rarte de

tejidos estructurales del esqueletc humano.

Las aplicaciones terapéuticas del Calcio son cuando hay anorma
lidad en el metabolismo de dicho elemenic y que puede Zar lu-

gar a diversas deficiencias.

Este mineral es utilizado para Ta calcificacién de los huesos y
de 1lcs dientes. Es utilizado en la excitabilidad de la membrana
celular; as? como para los mecanismos de acoplamiento que posi-
bilitan el cambio eléctrico en la membrana celular, para acti--

var Ta célula y las reacciones de algunas enzimas.

Como puesde observarse el Calcio es uno de Tos minerales que mas
utilidad proporcicna a 1os kumanos; por 1o que se hace necesa--

rio una sistematizacidn al ingerirlo como parte de la nutricidn
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del hombre. En este sentidc, es recomendable que los productos -
farmacéuticos multivitaminicos de E1 Salvador, contengan las do-
sis neccsarias pnara gue tanto los 1iquidos comc les sdlidos de di
chos productos contribuyan al normzl desarrollo del hombre.

+L

5, Magresio. Este mineral *iene como simbolo quimico Mg, ndmero -
atomico doce, peso atomico 24.312 gramos, tiene un color blanco

plateado.

E1 Magnesio fue aislado por Sir H.Davy, en el ano 1808, y quien
Te dio el nombre de "Magnidr" ; no se le encuentra en estado 11
bre sino formanco compuestos. Una de sus caracteristicas quimi
cas es que reaccionan ccn facilidad, en presencia de la mayoria

i

no metales".

Este elemento es requerido diariamente por el hombre en una can
tidad de 0.4 gramos/ dia, el cual es ingerido en forma de sales
tales como Suifato de Magnesio, Carbonato de Magnesio, Cloruro

de Magnesio, y otras.

a. Utilidades. Es un i0n enddgeno empleado en la transmision neu
ral y sinaptica; asi como el mantenimiento de la irritabili-
dad neuromuscular normal. Este idn toma parte activa en el
funcionamiento de diversos procescs enzimdticos, debido a -

que algunas enzimas reguieren cdel i6n magnesio como co-
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factor. Este mineral se encucnitra en 1as huesos,

6. Manganeso.bs un metal gris que tiene un tinte rojizc y cuyo

simbolo quimico es Mn. Este mineral contribuye al ic.al que
los anteriores, al desarrollc normal del hombre.
E1 Manganeso tiene pesc atGmico 54.9380 gramcs, nGmero atd-

<
5
(e
-
|

mico veinticinco. Fue descubierto el ano de 1807, por J.

John, quien 1o ais1d de sus compeonentes ya que en 1a natura
leza no se encuentra en estado Tibre. Se requieren cerca de
10 miligramos/dia, como parte de Ta alimentacidon que el hom

bre ingiere diariamente.

Es un elemento gquimico que estd presente en todos los teji--
dos vegetales y animales. Tiene como funcionamientc la de co
facter de numerosas reacciones erzimaticas, principalmente -
en las que participan en 1la fosforizacidn oxidativa en las

mitocondrias celulares.

E1 Manganeso debe ingerirse en forma de sales, al igual que
el resto de minerales analizados en este trabajo. Entre Tlos -

principales compuestos de Manganeso estdn el Sulfato de Manga

neso, el Cloruro de Manganeso, y otros.

Por tods lo anterior, puede determinarse que la investigacidn
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realizada en el establecimientoc de la calidad y cantidad de Tos
minerales citazdos anteriarmente, y contenidos en los liquidos -
multivitaminicos, es necesaria porque contribuira a meiorar la
calidad de tales productos farmacéuticos. en beraeficio de Ta no
blacidr del pais; ya aue estos contrituyen al desarrollo biold

gico del hombre y al proceso fisiol6qico de los seres humanos.
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CAPITULO III

ANALISIS DE MINERALES. -

En la presente investigacion se aplicaron métodos quimices tra-
dicionales o clasicos y el de Absorciln Atémica; tanto cualita
tivo como cuantitativos, lo que ha permitido establecer los pro
cedimientos para determinar la cantidad y calidad de los minera

les presentes en los 1iquidos multivitaminicos.

Es claro que dichos procedimientos no han sido aplicados exacta
mente como aparecen planteados en la bibliografia consultada, -
sino de acuerdo con las condiciones que se presentaron durante

el desarrollo de las experimentaciones.

A. EQUIPO. Durante el proceso fueron empleados:

Espectrofotometro de Absorcidon Atdomica Perkin-Elmer 305

Espectrofotdémetro Spectronic 20 Bausch and Lomb

Balanza Analitica Mettler

Mufla Thermolyne

B. CRISTALERIA . En cuanto a la cristaleria, se utilizaron cdp

suias de porcelana, balones volumétricos, buretas, probetas,
erlenmeyer, beaker, pipetas y derdas material de laboratorio.
Asi como diversos reactivos que fueron empleados de acuerde -

con lo sefizlado en cada uno de, Tos métodos desarrollados en -

| BIBLIOTECA CENTRAI

r UNIVERSIDAD OF Fi ADOIR

L
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el presente capitulo, y que han sido sefalados con anterioridad.

C. PARTE EXPERIMENTAL.Para una mayor clarificacién de los procedi

mientos aplicados en el analisis de la cantidad y calidad de -
lTos minerales presentes en Tiquidos multivitaminicos, se han -
dividido en dos areas: Los que se refieren a los métodos tradi
cionales o clasicos, y la parte que ccrresponde al Método de
Absorcion Atomica. En ambos casas referidos a 1os seis minera-
les analizados: Hierro, Potasio, Manganeso, Magnesio, Sodio y

Calcio.

1.- ANALISIS DE LOS MINERALES POR METC20S CLASICOS.

Se desasrolld el siguiente procedimiento: Se aplicaron a
cada uno de los minerales, los métodos Volumétricos y Gra
vimétricos. Para ello, previo al procedimiento se estable
cieron dos pasos:

a. Elaboracién de la fGrmula patrdn (Ver tabla No,3); vy

b) Destruccion de la Materia Orgdrica.



COMPONENTES DE LA

PATRON
CSUSTANCTIA | FORMULA | CANTIDAD MEZCLADA

|
Acido Folico . C19H19N7O6 | 0.014 gramos
Vitamina B1 C12H18C12N405 J 0.020 gramcs

. : i AMos

Vitamina 82 C17H20N406 | 0.020 gramos

|
Nicotinamida CeHgh,0 ! 0.100 gramos
Vitamina B6 . C8H11NO3 0.005 gramecs
Glicerofosfato de
Sodio NaZC3H7O6P 0.100 grames
Cloruro de Cobalto | CoC]2 2.83 miligramos
Sulfato de Magnesio J MgSO4 70.97 miliaramos
Sulfato de Potasio KSO4 15.60 miligramos
Sulfatc de Manganeso | MnSO4 9.23 miligramos
Glicerofosfato de Cal
cio C3H7CaPO6 367.06 miligramos

Citrato de Hierro Amo

niacal

Alcohol

Vehiculo

(15% de hierro
CZHSOH
C.S.P.

583.0 miligramos
40.0 mililitros

1000 mililitros




- 24 -

Una vez elaborada la formula patrdn, se Te cuantificd; Sodio,
Poiasio, Calcio, Magnesio, Manganeso y ~i7:ro, mediante la apli
cacién de los métodos oficiales quimicos (cravimétrico, volumé-
irizo, colororimétrico); luego estos elementos se cuantificaron

po¥ Espectroscopia de Absorcidn Atdmica para comparar resultados.

Previo a Ta experimentacion y antes de la cuantificacion, se pro

cedid a destruir la materia orgéanica.

Para Ta destruccion de la materia organica, Uilliam Horwtiz1 sena
la que se transfiere una porcitn de la rmuestra bien mezclada, 1la
cual cortiene 10s seis mineraies a determinar, a una capsula de -
porcelara de 100 mililitros de capacidad. Luegoc se incinera a - -
525 Centigrados hasta que haya una aparente 1ibertad de Carbono.

A continuacion se enfria y se humedece con 20 mililitros de agua
y se lava de este modo Ta capsula; posteriormente se le adiciona -
cuidadosamente 10 mililitros d= &acido ciorhidrico concentrado. Lue
go se evapora a sequedad en un bafic de aqua, y se le adicionan 50
mililitros de dcido clorhidrico (1+9); para luego calentarlo en un
bafo de agua, durante 15 minutos. Se filtra cuantitativamente en -
un balén volumétrico, y se lava con agua caliente, se enfria la --

muestra sin materia orgarica y se afora.

1. HORWITZ, William, Editor de la Official Methods of Analysis Of
the %ssociation oF Official Analytical Chemists, Published by
the Association of Ofiicial Analytical Cnemists, Twelft Edition
1975, pp.664.



Esta se denominard solucidn

o

Una vez eleborada la férmula patrdn y destruida la materia or-

4

D

ganica, se hiza 1c¢ siguiente: Determinacidn de los seis minera-

les seflalados en esta invectigacidn:

a.

Determinacion Cuantitativa de Calcio. En este se anlicd el

método volumétrico, y consiste en la daterminacion volumétri

ca dz calcio por medio e la vatoracidn con Permangana

(o
[#1]
[a]
—+
[}
[l
[

o

Potasio C.05 Hormal.

Procedimiento. Se transfiere una alicucta de la solucidn
patrén, a un beaker, éste debe contener de 20 a 40 mili--
gramos de Calcio. Luego diluir apreximadamente a 100 mili
litros, se hierve y se le adicicnan 10 mililitros de solu
cidon saturada de oxalato de amonio y tres gotas de indicador
rcjo de metilo ; en seqguida se neutraliza con hidrdéxido de
amonio (1+4), hasta que aparece un color rosado y tiena un
pH de 5.0; después se deja reposar nor cuatro horas; conclui
do este tiempo, se filtra y se lava con agua destilada a --
temperatura ambiente hasta que el filtrado esté Tibre de oxa
latos (se guarda el filtrado para cuantificar Manganeso, y -

se le cita como la solucidn 2).

A continuacion , se rompe en un puntc el papel filtro por me
dio de un agitador que esté limpio, y se lava el precipitado
formado dentrc de un beaker, en el cual el Calcio fue preci-

pitado por medio de fiujo de agua caliente.
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Posteriormente se le adicionan 10 miTilitros de acido sulflri
co (1+4), y se calienta a una temperatura de 90 Centigrados;:

luego, se titula con Permanganato de Potasio 1.05 flormal, por
G1timo, se adiciona el papel filtro a la solucidn para com

pletar la titulacidn. (Ver resultadcs en Capitulo IV)

b. Determinacidn Cuantitativa de Magnesio. Este se hace median
te la aplicacién del Méteco Graviméirico y consiste en pre-

cipitar al i6n a determinar formando un compuesto a cuanti-

ficar que Tuego se nesa.

Procedimiento.” 1a solucidr 2 obtenida en la determinacidn
del Calcio se le adi.ionan 30 mililitros de dcido nitrico
(HWO3): Tuego se evapora a seaquedad para lograr la descom-
nosicidn de las sales de amonio aue estén nresentes en di

cha sclucidn,

Una vez evaporada. se le agregan cinco rililitros de acido

clorhidrico (HC1), y se diluye a 10C mililitros mediante

agua destilada; a continuacidn se le anaden cinco milili--

tros de Citrato de Sodio (C.li-la,0-2F,0) al 10%, asi como
6J J7L

10 mililitros de soiucién de Hipofosfato de Amonio - - -

(:“JHL.)ZHPO4 al 197, suficiente para lograr la precipitacion

de todo el id0n magnesin,

A continuacién se le adiciona tidrdxido de Bmronio NH4OH(1+4)

y se rmantiene en censtante agitacidn hasta lograr que la so-
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Tucidn sea totalmente alcalina y forme precipitado; posizs
mente se le adicionan 25 mililitros de Hidréxido de fAmcnio - -
HH4GH, con agitacidn constante hasta forinar un precinitado gra-
nular. Este se guarda en un lugar frio, se filtra y se Tava con
Hidroxido de Amonio (1:10) hasta que se Tibere de cloruraos: para
comprobar la ausencia de cloruros se le agrega, a una Cota de -
la solucion filtrada, Nitratc de Plata (Ag HO3)y si hay “ormacion

de precipitado el cloruro estd presente.

Por {iltimo, el papel filtro se incinera en una mufla; éste con--
tiene el precipitadec formado a una tempevatura que oscila entre

500~550°Centigrados hasta lograr la oxidaridn de todo el carbono

[

existente en la precipitacion. A continiacidn se somete a una
temperatura que oscila entre 800-950°Centigrados, durante un lap
so de cuatro horas. Este para formar Fosfato de Magnesio, el -
cual se enfria v luego se pesa, obteniéndose un precipitado blanco.
E1 resultado se reporta como porcentaje ¢~ Magnesic 1o nue apare
ce planteado en la Tabla MNo.5, en la que ademas de la ruestra pa-

trdon, estdn incluidas las muestras comerciates {Ver Capitulo IV).

a. Determinacitn Cuantitativa de Sodio v Potasio. Estos dos minera

les son determinados mediante la aplicacidn del Método Gravimé

trico.

i. Procedimiento. Se humedecen 10U gramos de la muestra patron

con Acido Sulftrico (1+10); Tuego se seca en un herno v se -
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incinera a una temperatura que oscila entre 5700-550 Centigrados,

hasta lograr la destruccién de la materia orgdnica.

Después, el residuo se calienta en un Laf%o de vanor, para lo aue
se utiliza de 2 a 5 mililitros de Acido Clorhidrico, y se lleva 2a
voiumen de 50 mililitros con agua. Este se transfiere a un heaker
y se le adiciona Hidréxido de Amonio. gota a gota, hasta aue se -
forma un precinitado, el cual requiere noco tiemno para disolver
de modo aque Ta solucidon quede suavemente Acida: ésto se compruebta

con napel nH.

La solucidn obtenida se calienta hasta ebullicidon v se le afade -
Hidréxido de Amonio nara precipitar todo el hierro. aluminio y -
otros elementos presentes. Luedo, se hierve durante un minuto, en
un beaker tapado; se remueve y si el vapnor de amonfaco no es detec
tado por el olfato, entonces se continfia adicionando gota a gota -
hasta detectarlo. A continuacidn se agita y filtra e inmediatamen-
te se lava el precipitado con agua caliente, y Tuego se filtra ré&-
pida y directamente por adicién de un fino chorro para liberar el

precipitado del napel.

Posteriorimente se lava varias veces y regresa el beaker de oriaen,
en donde se disuelve en pocas gotas de Acido Clorhidrico para Tue-
go, calentarlo, provocandc la precipitacion de hierro, aluminio v
fosfatos con Fidréxido de Amonio, tal como se dijo anteriormente, -
para lavarlo y filtrarlo hasta que el preciritado esté Tibre de -

cloruros.
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Los Tiguidos resultantes se evaporan a sequedad mediants =1 ca

Tentamientc a 450°Centigrados hasta cue las sales de arorio -
son expelidas, el residuo se disuelve con agua caliente. A con
tinuacidn se le adicionan cinco mililitros de solucidon satura-
da de Hidréxido de Bario (Ba(OH)2 y se calienta a ebullicidn
durante cinco minutos para Tuego dejarlo reposar hasta ~ue la
precipitacion es completa por la adicidn de Ba(OH)Z. Cuando ce
de la precipitacion,se filtra y lTava varias vecez con ac.a ca-

liente para separar los minerales no investigadas.

A continuacion se calienta el filtrade hasta ebullicién v se le
adiciona Hidréxido de Amonio (1+4) y solucidn al 107 de Carbona
to de Amonio hasta la completa precipitacion del Bario, Calcio
y otros. Se deja por media hora en un bafio de agua, se filtra y
lava el precipitado con agua caliente. Luego se evapora el fil-
trado y lavados hasta sequedad, se expelen sales de amonio por
calentamientoc a temperaturas menores de 4506°Centigrados, y luego
se trata con porciones de agua caliente y se le adicicnan pocas
gotas de solucion diluida de Hidrdxido de Amonio, una a dos go-
tas de solucidon de Carbonato de Amonio y nocas gotas de sciucidn

saturada de Cxalato de Amonio.

Después de dejar reposar por media hora en un bafio de agua y se
deja reposar fuera de €1, por tres horas. Se filtra y se evapora
a sequecad en un bafio de agua y se calienta hasta una temperatu-

ra igual o mayor de 500°Centigrados hasta que todas las sales de
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amonio son exuelidas y el residuo es casi blanco; éste se disuel
ve en aqua y se filtra. Luego se pasa a ura capsula de porcelara
donde se le afiaden cinco gotas de Acido Clorhidrico y se evapora
a sequedad en un bafio de agua a 500°Centigrados y se enfria en un
desecador y se pesa con Cloruro de Potasic v Clorurc de Sodio; el
calentamiento se rerite hasta Tograr el neso constante. Los resul

tados pueden observarse en las tablas 6 v 7.

d. Determinacidn Cuantitativa de Manganeso. Este mineral se deter

mina mediante la aplicacion del método oficial colorimétrico, -
en el que al formar un complejo coloreado su intensidad de color
0 su poder de absorcidn de energia es oroporcional a la cantidad

de Manganeso presente en la muestra.

i. Procedimiento. Se disuelve el precipitado formado en la deter

minacion de Magnesio en 15 mililitros de Acido Sulflrico, se
evapora y se le adiciona 10 mililitros de Acido Mlitrico y se
continla Ta evaporacibn. Agregar agua y calentar hasta lograr
la disolucion de las sales de hierro, y a continuacidn se 1le
va a un volumer de 150 mililitros con agua y se le adicionan -

0.3 gramcs de Peryodato de Potasio, en peauefas proporciones.

Después de hierve durante cincc minutos hasta que el color de
Permanganato de Potasio aparece, dejarlo eniriar y se toman -
valores de intensidad de color o absorbancia en un espectrofo

tometro a una loagitud de onda de 525 nandmetros.
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Los resultados obtenidos con la aplicacidén del método colarimé-
trico puede observarse en la Tabla No.8 en la que se sefdalan -
la relacion de la muestra patrdn con cuatro muestras comercia--

les.

ii. Preparacion del Estandar. A un volumen de agua similar al

de Ta muestra se le afiaden 15 mililitros de Acido Sulfirico

-

y suficiente Nitrato de Hierro libre de Manganeso. Después -
se le agrega una cantidad medida de Permanganato de Potasio
0.1 N hasta lograr que el color sea levemente mas Gscurc que
el de 1a muestra; Tuego se adicionan 0.3 graros de Peryodato
de Potasio y se hierve durante cinco minutos para luego en--
friarlo y transferirlo a frascos volumétricos de 100 ml.
Posteriormente, el esténdar es diluido a volumen de 170 ml y
se toman valores de absorbancia en espectrofotdmetros a una -

Tongitud de onda de 525 nandmetros; asi queda preparado el es

tdndar a utilizar en la experimentacion.

e. Determinacidn de Hierro. Este al igual que el mangcaneso se de-

termina mediante la aplicacidn del método colorimétrico, uno de
los sistemas oficiales o clasicos. Para ello, previamente se -
establecen los estédndares y luego se procede a la experimenta--

cion.

i. Procedimiento.Se transfiere una alicuota de la solucibén 1 -

que contenga de 0.2 a 0.5 miligramos de hierro a un frasco -
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volumétrico de 100 mililitros y so le adiciona suficiente Acido

Clorhidrico (1+9), con Ta finalidad de producir dos mililitros

de acido concentrado y se afora con agua a 100 mililitros.

Posteriormente se pipetean diez mililitros de la solucidn ante
rior y se transfiere a un frasco volumétrico de 25 mililitros

a los que se le adiciona un mililitro de solucidn de Hidroxil
Amina. Y en pocos minutos se le afaden cinco mililitros de solu-
cidon amortiguadora de Acetato de Amonio y un mililitros de solu
cidon de o-fenentrolina para diluirla a un volumen de 15 milili-
tros con agua. A continuacidon se toman valores de absorbancia -
en un espectrofotémetro a una longitud de onda de 510 nandmetros.
Paralelamente se 1leva un blanco en iguales condiciones para ha

cer luego la correccion.

Para determinar concentracidn de hierro se elatora una curva de
calibracion preparando las siguientes soluciones patrdn:

Se preparan once soluciones que contengan 0.0, 2.7, 5.0, 10.0,
15.0, 20.0. 25.0, 30.0, 35.0, 40.0, y 45.0 mililitros respecti-
vamente de solucidn patron de Hierro {que tiene una concentracion
de G.01 miligramos de hierro/mililitro); Tuego se les adiciona -
dos mililitros de Acido Clorhidrico concentrado y se 1levan a un

)

volumen de 100 mililitros.

Después se toman 10 mililitros de cada una de las soluciones y

se transfieren a un frasco volumétrico de 25 mililitros y se les
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adiciona un mililitro de solucidon de Hidroxilinamina, v en pocos

minutos se les afiaden cinco mililitros de solucidon amortiguado
ra de Acetato de Amonio y un mililitro de solucidn de c-fenan--

trolina y se diluye a volumen de 25 ml. con agua.

Posteriormente se toman valores de aktsorbancia en un es-ectrofo
témetro a una longitud de onda de 51C nandmetros, para zue lueao
se elabore 1a curva de calibracidn y se grafique los valores de
absorbancia contra valores de concentracidn, dando una linea rec

ta donce se interpola para encontrar concentracion de 1z muestra.

Es importante aclarar que para la determinacidon del rtizrro, se
procedid segln 1o planteado por Wiiliam Horwitzl, v CLyos resulta

dos se exponen en la Tabla MNo.9.

Como puede observarse, en Ta primera parte de este caritulo se han
nlanteado Tos procedimientos aplicados de Tos métodos clasicos,
nara determinar la presencia y cantidad de los minerales analizados
en esta investigacion: llierro, Manganeso, Sodio, Potasioc, Magnesio
y Calcio. Los métodos utilizados en Tas experimentacicnes fueron vo
Tumétrico, gravimétrico y el colorimétriceo, Tos cuales son conoci-
dos como m&tndos clasicos o métodos oficiales, tal como ha sido se

fialado en los orimeros parrafos de este trabajo de investigacion.

1.HORYITZ, ob cit., pp.223 vy 664.



2. ANALISIS DE MINERALES POR ABSORCIQN ATOMICA.

La sequnda drea del oresente capitulo corresponde a la apli
cacion del Método de Espectrofotometria de Absorcidn Atomica
para determinar la presencia y cantidad de los minerales ana

lizados en este trabajo.

Para ello, se utilizan reactivos ya preparados, los cuales -

son los siguientes:

a. Solucion Patron de Calcio. Calcio 500 ug/ml; a 1.242 de Car

bonato de Calcio (CaCO3), adicionar 50 mililitros de agua -
bidestilada, agregar gota a gota 10 mililitros de HC1 para
campletar solubilidad de Carbonato de Calcio. Llevar a vo-

Tumen de mil mililitros.

b. Solucion Patron de Manganeso. Manganeso 1000 ug/ml. Se di--

suelve 1.0 gramos de manganeso metalico en un volumen mini

mo de (1+1) de Acido Nitrico HND3. DiTuir a un volumen de

mil mililitros.

c.Solucidn Patron de Sodio. Sodio 1000 ua/ml. Disolver 2.542

gramos de Cloruro de Sodio en un Titro de agua bidestilada.

d. Solucion Patron de Potasio. Potasio 1000 ug/ml. Disolver -

1.907 aramos de Cloruro cde Potasio en un litro de agqua bi-

destilada .



e)

-3

(Sa)

Solucidn Patrdén de Hierro. Hierro 1000

gramos de varilla de hierro en 50 mililitros de {(1+1) de -
HNO3 (Acido Mitrico). Diluir a un volumen de mil mililitros

con agua bidestilada.

Solucidn Patrdn de Magnesio. Maanesic 1000 ug/ml. Disciver -

1

1.000 gramos de varilla de Fagnesic en vclumen minimo de --
HC1 (1+1). Diluir a un volumen de mil mililitros con aqua bl

destilada.

Determinacidn de Calcio. La aplicacidn del Método por Esvectro

fotometria de Absorcidn Atdmica comprende cinco etaras:

i. Preparacidn de Patrones, Preparar solucicones patrdn de -
Calcio a concentracicnes de 2, &, 6, & vy 10 microaramos por

mililitro.

ii. Preparacidn de Ta Muestra. Se toma una alicuota de muestra

que contenga 100 miligramos de Calcio, y se disuelve en 15

mililitros de acide ciorhidrico 1IN, y a continuacion se 1le
va a vclumen de 100 miTilitros. Posteriormente se tcoma de -

la soTucién anterior, una alicuota de 5 miliiitros y se pasa
a un baldn de 100 miTilitros aforar con agua bidestilada, y
de esta solucién se toman 5 mililitros que se transfieren -
en un baldn volumétyrico de 50 mililitros. Después se le adi
cionan 10 mililitros de solucién Lantano al 5% y se diluye

a volumen de 50 milititros con agua bidestilada.



iv.

Establecimiento de Faramelros de C.eracidn . Para la expe
rimeniacion se establecen los pardmetros del siguiente --
cuadro:
Longitud de Onda: 422.7 nm
)

f
Rango: visitle

|
T en \j 1] l:L B 4 I
Fuente de Radiacidn Lampara de Catodo hueco
I

Calcic

Tipo de 1lama: Aivre-Acetileno({reductora)

Lectura en el Espectrofotémetro y Elabcra~idn de las Curvas

[y

Calibracidn.(Ver Curva de Glibracién %o,1)

Lectura de la Muestra. (Ver Tabla %0.10)

Determinacion del Magnesio. Las etapas a desarrollar son cinco

al iqual que el metal anterior. Las cuales son:

i. Preparacién d= Patrones. Freparar soluciones patrdn de Magne
sio a concentraciones de 3.25, 0.5, 1.9 v 1.5 , ricrogramos

por mitititro {ug/ml).

ii.Preparacion de la 'luestra. Se toma una alicuota de muestra -

gue contenga el eauivalente a cinco miligramos de magnesio,

a los que se le afiaden cinco mililicros de Acido Clorhidrico
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concentrado; y luego se 1leva a volumen de 10U =ililitros con aqua

bidestilada. 2 continuaciér sc toma un mililitro de sgolucidn ante

rioy v se le aayrega 10 mililitros de Lantanc al 5 . Esto se 1leva a
volumen de 10C miTilitros con agua Gicdestilada

1i1. Parametros de Operacidn. Los criterios nara la exnerimentacidn

son los siguientes:

‘Longituec cde Onda: AT ol

\

Ranao: Lltravioleta

'Rendija: ?

Fuente de Radiacion: Lagmnara ce Catodo

‘ V'ueco e Macnesio

Tipo de Llama: "ire fcetileno(re--
uctora

iv. Lectura en el Esnectrofotdmetro y Elaboracidn de

Calibracidn. Esto se hace dirzctamente en el araratc y con base en
1os resultados se elahoran Tas curvas de calibracidn rediante los
datos de absorbancia y de concentracidn. (Ver Curva 'o.2)

I~

v. Lectura de la Muestra. La muestra patrdn es lcida en el aparato pa

—
—
~

ra determinar el {tacnesio. (Ver Tabla ilo.

c. Determinacidn de Manganesc.Para deterrinar la presencia y cantidad

del Manganeso en los productos coimerciales analizades, se aplica el

Método de Absorcion Atdmica, conforme i0s pasos siguientes:

i. Preparacidn de los Patrones. Preparar soluciones patrdn  de an




ganeso a concentraciones dc¢ 0.5, 1.9, 1.5 v 2.9 micrearanins nor

mililitros (ug/ml.;

ii. Precaracidn de ia l‘usstra . Se tomz una alicuota de muestra
gue cortencga el eguivalente a tres miliaramos v se le acregan

A
1

cinco mililitros de Acido Clorhidrico para Tusco Tlevarlo a
voluren ce 100 mililitros. ! contiruacicn se toma un mililitro
de la solucidn anterior y se lleva a volumen de 25 mililitros

con agua bidestilada.

jo}}

ii1. Parémetrecce Cperacidn. Los pardmetrcs establecidos para reali
zar las investicaciones son las cel siauiente cuadro.
Longitud de Mnda: 279.5
l Panca: Ultravioleta
f Fendija: 3
; Fuente de Radiacidn: Lampara de Catodo FHueco de --
. Manoaneso
| Tino de LTama: Aire Fcetileno (oxidante)

iv. Lectura en el Espectrofctametro v Elaboracidn de las Curvas de

Calibracidn. Los resultados pueden observarse en la Curva 1o.3,

en la que s& qrafica absorbancia contra concentracién.

v. Lectura de la Muestra.{Ver Tabla flo.12)




- 39 -

d. Determinacidn de Sodio.Al igual que los casos anteriores, la

determinacidn del Sodio comprende cinco etapas que son las -

siguientes:

1. Preparacion de Patrones. Preparar sciuciones patrdn de Sodio

a concentraciones de 0.2, 0.4, 0.56. 0'S y 1.0 microgramos -

por mililitro (ug/ml)

ii. Preparacion de Ta muestra.Se toma una alicuoata de muestra

que contenga el eauivalente a un miligramo de Socdio al que
se le agregan cinco miiilitros de Acido Clorhidrico concentra
do y se Tleva a un volumen de 100 mililitros con agua bidesti

lada. Luego, de solucidn anterior se toma un mililitro y se -

Tleva a volumen de 25 mililitros con agua bidestilada.

i11. Parametros de Operacidn. Para determinar la presencia y canti

dad de Sodio existente en Tas muestras comerciales y patron -

establecidas se utilizaron los parametros del siguiente cuadvo:

Longitud de Onda: 569.6 nm

Rango: Visible

Rendija: 4

Fuente de Radiacidn: Lamoara de Catcdo Hueco de So
dio.

Tipo de Llama: Aire-Acetileno(Nxidante)

iv. Lectura en el Espectrofotdémetro y Elaboracion de las Curvas de

Calibracidn. Los resultados pueden observarse en la curva de calibra
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cion No.4, en la que se ha graficado la absorbancia contra la con

centracion.

V.

e.

Lectura de la Muestra.(Ver

las siguientes:

i.

1.

Tabla |

i0.13)

Determinacién de Potasio. Comprende cinco etapas, las cuales son

Preparacion de Patrones. Preparar soluciones patrdén de potasio

a concentraciones de 0.5.1.0, 1.5 y 2.0 microgramos por milili

tro (ug/ml)

Preparacion de la Muestra. Se toma una alicuota de muestra que

contenga el equivalente a 10 miligramaos de potasio al que se -

afiaden cinco mililitros de Acido Clorhidrico concentrado y se

1leva a volumen de 160 mililitros con agua bidestilada. Poste-

riormente se toma de la scolucidon anterior, un mililitro y se

ileva a volumen de 100 mililitros con agua bidestilada.

Parametros de Operacidn. Los criterios establecidos para reali

zar las experimentaciones que determinarian la presencia y --

cantidad de potasio en las muestras seleccionadas son las del

siguiente cuadro:

Longitud de Onda:
Rango:
Rendija:

Fuente de Radiacidn:

Tipo de Llama:

766.5 nm |
Visible
4 |

Lampara de Cadtodo Hueco‘
de Potasio

Aire-Acetileno({oxidante




iv.

ii.
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Lectura en el Lspectrofotdmetro y Llaboracidn de las Curvas de

Calibracién. Cormo pue
Mo.5, se determina la

tracidn del Potasio.

Lectura de ta Muestra.

de ouservarse en 1a curva de calibracidn

relacién entre absortancia contra concen

Ver Tabla Yo.1”7.

Peterminacién de Hierro. La determinacion cel Hierro mediante

la aplicacidn cel "étodo de Zbsorcidn Ltomica comprende Tos oa-

50s siguientes:

Preparacidn de Patrones.Preparar solucicnes patron de Hierro a

concentracijores de &5,

ml).

10, 15 v 20 microgrames oor rililitro {ua/

Preparacidn de la Muestra. Se toma una alicuota de muestra que

contenga el eauivalente a 100 miligramos de Hierro y se le afa--

den cinco mililitros de Acido Clorhidrico concentrados y se lle

va a un volumen de 100

mililitros. A continuacidn se toma de Ta

anterior solucidn, un mililitro el que se 1leva a volumen de 100

mililitros con agua bidestilada.

Parametros de Operacidn. Estos son los sefialados en el cuadro:

Longitud de Cnda:
Rango:

Rendija:

Fuente de Radiacion:

Tipo de Llama:

208.3 nm

Ultravioleta

3

Ldmpara de Céatodo Hueco de Hierro

Mre-Acetileno(oxidante)




iv.
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| P i arky ]
Lectura en ei

Esnectrofotémetro v Elaboracidn de las Curvas

de Calibracidn. Se lee en el aparato Tos resultados obtenidos

en la experimentacién v lueaqo se arafica. tal como anarece en
la curva de calibracién %o.6, en Ta cue se graficd absorban--

cia contra ccncentracian.

Lectura de la Muestra. La GTtima etapa es la Tectura de las

nuestras ccrierciales seleccionadas. las cuales se usaron para
determinar la cantidad ce Hiervo en Tas 1Tcuidos multivitamini

cos, y cuves resultados aparecen en 1a Tabla No.1b.



CAPITULO IV

RESULTADO DE LAS EXPERINMENTACIONES

[n este canitulc se plantean los resultados obtenidos en Tos ex

perimentes realizados, tanic con los Métodos Clasicos ceorio con

el de Absorcién Atémica.

Dichos métodos pernitieron determinar la cantidad de “'aanesio.
ilanganeso, Hierro.Sodio, Calcio y Potasio: en 1iouidos multivita

ninicos. Estos resultados son:

A. RESULTADOS CON METODQS CLASICOS. Fstos fueron:

1. Ceterninacion de Calcio.

Los resultados obtenidos en mililitros agastacos de FPermanaa
nato son eauivalentes a los miliaramos de Calcio oresentes
en ia muestra o alicuota tomada, de acuerdo ccn lo siquien
te:

‘Un mililitro de Permancanato de Potasio 0.5 Mormal, ecauiva

le a un niliaramo de Calcio ".

En 1a Tabla No.4 se plantea la determinacion ce Calcio por -
el método volumétrico, tanto para la muestra patrdn como nara
las seis muestiras comerciales que fueron seleccionadas de 1las
cue son preducidas y utilizadas en E1 Salvador, v que en es-

ta investicacién fueron cuantificadas.
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Es importante aclarar aue ¢n dicha tabla. se Tes conoce con el
nombre de Muestra Comercial 1. Comercial 2, hasta 1a 7; con las

cue se hiicieron varias pruebas. Las Tablas son las siauientes.



TABLA N% g

RESULTADOS DE LA DETERMINACION CEL CALCIC POR EL METODOD VCLUMETRICO.

MILIGRAMOS MILIGRAMOS CCNTENIDD DE
MUESTRA ROTULADOS ENCCNTRADOS MUESTRAS
PATRCON 70 mg 6B.5 mg 97,85%
COMERCIAL 82,5 mg 80 mg 96,96
1
COMERCIAL 4000 mg 3900 mg 9745%
2
CDmiRCIﬂL 367.06 mg 350 mg 95, 35%
COMERCIAL 3 mg 2 mg 664 66%
5
COMERCIAL 12 mg 10 mg 83.33%
6
COMERCIAL 400 mg 350 mqg 87,507
7




TABLA K2 5

RESULTADDOS DE LA DETERMINACION DEL MAGNESIC PC3 EL METCDO GRAVIME
TRICO.

MILIGRAMES MILIGRANOS CONTENIDD DE
MUFSTRAS ROTULADOS ENCCNTRADOS MUESTRAS
PATRON 7  mg 88 g 92,857

MERCT A
ccmi Rk ES.5 mg 50 mg 90,097
COMERCIAL 70.92 mg 70 mg 98,707
4
COMERCIAL 0.5 mg 40 mg 804
5
COMERCIAL
2 1100 ‘mg 1000 man 90,907




TABLA NZ 6

RESULTADOS DOE Le DETERMINACION DEL SODID PCR EL METODO CRAVIMETRICC

MUESTRAS MILIGRAMOS MILIGRAMQOS CONTENIODZ DE
ROTULADOS ENCONTRADOS MUESTRAS
PATRON 22 mg 20 mg 90,50%

COMERCIAL 1000 mg 900 mg 90%

2
CD”;”““" 330 mgq 400 mg 121%
COMERCIAL

6 1000 mg 900 mg 90%
COMERCIAL

8 0.5 mqg 0,45 mo 90%
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TABLA N2 7

RESULTADCS DE LA DETERMINACION DE PCTASIO POR EL METROO GRAVIMETRICO

MUESTRA MILIGRANOS MILIGRAMOS CONTENIOD CE
ROTULADOS ENCONTRADDS | MUESTRA
PATRON 7 my & mg 85.71%
COMERCIAL 098 mg - -
1
COMEACIAL
4 15.60 mao 12 mg 76.92%
COMERCIAL 0.75 mg 0.60 mg 80%
5
SMEACEAL 1.5 mg 1.25 mg 83.33%
.




TABLA N2 B

RESULTADCS DE LA DETERMINACION DE MANGANESD POR EL METODO CRLCRIMETRICC

|
|  MUESTRA mILICRAMOS MILIGRAMOS CONTENIDO OF
RCTULADCS ENCONTRADOS MUESTRA
PATRON 3 mg 2.5 mg 83, 33%
| COMERCIAL 4,5 mg 1.5 mg 77.77%
1
COMERCIAL 9,23 mg 8 mg BE.67%
4
COMERCIAL 0.1 mg 0,09 mg 90%
5
COMERCIAL
7 20 mg 18 mg 90%
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C URVA DE CALIBRACION

DPETERMINACION DE MANGANESO

mei o do por E.A A

Abs concentracion
Mg /ml

0.05 0.25

0.10 0.5

.20 1.0

0.31 1.5

.42 2.0

Abs

O.1r
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CURVA

1

Lar)

CALIBRACION

DETEﬁF.i!IQACION DE POTASIO

metodo por E: A. A.
' _ ~Abs  concentracion
Mg/ mi
i G.101 0. 5
i : c.10¢8 .0
! ; 0.29 i-. 8
! 0,30 2.0
|
| V} ‘ | i
L9
| D ‘ !
l ; :
|
' |
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y
7
e
| e
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| | / 1
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S 0 U s 1 0 N
En el presente trabajo se ha establecido un méfodo de arilisis -
por Espectroscosia de Absorcidn Atdmica vara la determirzic dn --
cuantitativa c¢=: Sodio, Magnesio, Manaansso, Potasia, Ca zio ¥y

Hierro contenidos en productos liguidos multivitaninicos: ~&todc

que se desarroila con un volumen pequefic de musstra y er = enar
tiempo de andlisis posible, comparandolo con los M3todcz _14si-

cos de Andlisis.

La determinacidn volumétrica de .Celcio, a pesar de ser rizida y

L
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e
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=
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i
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m
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econémica, presenta la desventaja que es

tamente el punto final de la valoracidn: por ello se recz-ianda

realizar una titulacion potenciométrica. Otra desventajz .z pre-
senta y que da origen a error en la determinacidn 28 que 12 pre-

cipitacion del Calcio no se haga en una forma completa.

Por otra parte 1a determinacidn Gravimétrica de Maanesio. Zodio vy
Potasio no presenta mayor problema, en esta determinacidr el tra-
tamiento de la muestra debe hacerse con sumo cuidado parz evitar

pérdida de Ta misma.

En cambio 1a determinacion Espectrofotométrica de Absorcidn hecha
para el Manganeso y el Hierro es un método bastante confiable y
rapida.

La confiabilidad que nos da el método colorimétrico en la determi

nacién de Manganeso y Hierro, es que su maximo de Absorcidn es -

caracteristico del complejo aue se forma en la determinacidn.



En 12 z2cnica de Espectroscopia de Abscrcidn Atdmica es bien im
portante considerar el efectuar el anal~“sis; la buena preparacion
de la ruestra, como las aperaciones inszrumentales, ya que el -

buen control de los parametros influyer en los resultados obteni-
dos. Estos parametras son: condiciones z= la llama, seleccidn de

la longitud de onda analitica, tratamierzo de la solucidn a anali
zar.

La 1lama usada en la determinacidn de Czlcio y Magnesio es de ti-

po reductora; ya gue estos elementos necasitan una llama rica en -
contenido de combustible obteniéndose e~ estas condiciones una Ab

sorcidn maxima, el Sodio, Manganeso, Fczasic y Hierro, necesitan

una 1lama de tipo oxidante obteniendo 231 mejores resultados.

Otro de los parametros importantes es 2 seleccidn de la longitud
de onda, ya gque se debe ocupar la linez mas intensa del espectro

de emisidn caracteristica de cada elemento.

Las condiciones de la solucidén tanto de Ta muestra como la patrdn

es de mucha importancia, asi cuando se va a determinar Calcio

v -
Magnesio debe hacerse uso de una solucidn de dxido de Lantano al

5% para evitar la interferencia que puece causar el ion fosfato -
que puede estar presente, el Gxido de Lantano actda como un agente

supresor, ya que al reaccionar con el ion fosfato deja libres Tos

jones de Calcio y Magnesio.



n este estudio se han planteado las ventajas v desverzz’as que
existen en la aplicacidn de los todos Cldsicos con rzs-zcta -
al Metodo ae Absorcion Atdmica, en lo que respecta a "2 zetermi
cion de minerales en las preparaciones liguidas mult?, zamini--

cds.

E1 método propuesto en la presente investigacion de fz2°7 apli-

i
1

cacidon tal como puede observarse en la etapa experimer:

(Wi

mismo.

M

Se propone el Natodo d

(48]

Absorciaon Atdmica para gue sea .=ilizado

en ia Cuantificacidn d

0]

los minerales analizados: Sec-z, Potasio,

ue e

;alcio, Magnesio, Mar e y Hierro; ya que aunc
Calcio 510 anganeso y H 0; ya g q

(1
i

&
—
o
[#)

emplear es costoso, el m&todo es muy versatil; ademds. ce los ele

mentos aqui determinados permite el andlisis de aproxi~adamente -

)

70 elementos metalicos en rangos de concentraciones =.z van desde

trazas hasta macro cantidades.

Es un método rdpido, sencillo y preciso en el que se cotienen re

sultados exactos y reproducibles.

Con el método propuesto por Espectroscopia de Absorcién Atdmica -
se esta colaborando en 1a superacién del Control de Calidad en -

Ta Industria Farmacéutica de nuestro pafis.
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PRESTRRS. EPMEREIRLES
FORMULY 1.
c/5 milil’“ras.
Vitamima i
Vitamina 12.2 microaramns
Clorhidrat: de tianina 1.3 mn
Nivoflavira 1. ma
Miacinamida 1.0 mm
Vitamina 2. L2 o
Vitamina 21: 3 ma
Yitamina C £ g
Gluconato “erroso “ v
loduro de Potasio 52 n.
Lactato Cilcico 2.2 na
Gluconate de Tlanganeso PR SRt
Glucohentanate de Zinc 2.2 mm
Gluconato de Magnesio 5L.h ma
Vehiculo ¢.s.p.
FOMMULE
¢/100 gr contiene
Yitamine ?lq 120 mar

L
Vitamina E: 20,000 U1
lleptagluconato de Calcio * aramnos
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Sulfato de lotasia
fMecohol

Vehiculc c.s.n.

FORI'LLA =

Vitarmina A
Vitarina Bl
"icotinamida
Vitamina 86
Vitamina «
Yitamina E
Vitamina [
Yitamina Ga
2
Yitamina bl
Yitamina C
Acido Fdlico
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FARMYLA

c/16C ml cont-znen

Extracto hepizico Tibre de 2roteinas 3agr
Yitamina byn 10
Vitamine 1 15 rg
Vitamina Es e
Vitamina 3. Z ™
Pantotenato "Zlcico 12 '~a
Glicerofosfato Sadico 10C0 m
Gluconato de ~“erro ) ma
FORILA 7

c/190 ml conti=re

Vitamina A 62.000 UT
Vitamina Uj ¢.300 Ul
Vitamina B1 30 ma
Vitamina L, 30 mg
Vitamina B¢ <0 mg
Vitamina EIE €0 mcqr.
Vitamina C 1 ar

ma

Vitamina
Niacinamida
Sulfato Ferroso
Yodurc de Petasio

Pantotenato de Calcio

400
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Suifatoc de ‘annaneso
Sulfate ce In
Magnesio Flucruro

Jarake aromatizado c.s

FORMLL” =

c¢/5 ml

Hierroc Citrato arcniacal
Sulfatc de Cobre
Rluconate de Cobalto
Molibdato de Sodio
Lisina clorhicrato

Vitamina FE

Vitamina [,
Vitamina DE
Vitamina BG

Vi ing B
fitamina U192
Vitamina E ecetato
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