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CAPITULO I

INTRODUCCION

En las dftimas décadas, los colorantes han sido ampliamente utlizados en alimentos, farmacos y
cosméticos con el propésifo de mejorar la apariencia de fos  productos y -eventualmente- enmascarar una
apariencia desagradable.

En la industria farmacéutica, el uso de agentes colorantes para dar color a los medicamentos ha
sido una cosfumbre muy comin. En efecto, @ pesar de que oS FArmaces con color  no offecen ninguna
ventaja terapéutica sobre los incoloros, su uso es de considerale importancia por el efecto psicolégico para
el paciente. Con frecuentia se observa que un medicamento incoloro ro es aceptado por una gran mayoria
de pacientes quienes lo consideran inerfe.  £n consecuencia, ef use adecuado de colorantes es importante
para asegurar /a cooperacion del paciente en la administracion de los medicamentos prescritos.

& colorante Rojo No. 6 (C.1. 16255), cuyo esludio es tema del presente trabajo, se encuentra entre
los colorantes que estdn incluidos en la Farmacopea Mexicana y que pueden ser utilizados para
medicarmentos; pertenece al grupo de fos colorantes azbicos para los cuales no existen métodos confables
de delerminacion y cuya purificacion no es facil,

OBJETIVO

v Efectuar un estudio analitico de! Rojo No 6 a fin de poner a punto métodos de caracterizacion y
deferminacion de la  pureza de los productos comerciales.  Para efectuar osls estudio se empleargn
técnicas analiticas de uso comun en la mayoria de los laboratorios farmacéuticos y se utilizarin
productos comerciales def colorante.  Se considerard, por tanto, que las posibles impurezas presentes
en fas muestras de colorante, s6lo pueden provenir de los reactivos empleados en la manufactura o de Ia
degradacitn del propio producto.



CAPITULO II

ANTECEDENTES

Los agentes coforantes pueden definirse como compuestos empleados en fa industria con ef tnico
propasito de impartir color y pueden ser clasificados de la siguiente manerst : (1) Colorantes naturales
¥y {2) Colorantes sintéticos.

Colorantes Naturales

Los colorantes naturales se oblienen a partir de mingrales, plantas y fuentes animales. Se emplean
principalmente para propésitos artisticos, como adomnos simbdlicos de algunas tibus y como coforanfes en
afimentos, farmacos y cosméticos.

Los colerantes mingrales son frecuentements  denominados pigmentos y son usados para lociones
coloridas, cosmélicos y ofras preparaciones, generalmente de aplicacion externa.  El ténmino pigmento
también se aplica genéricamente por fos ffoquimicos a fos colorantes extraidos de las plantas.

Colorantes Sintéticos

En general los colorantes sintéticos son compuestos organicos . Las primeras aplicaciones de este
tipo de colorantes datan de 1856 cuando fue sintetizada por primera vez fa mauveing, también conocida
como parpura de Perkin.

Los colorantes organicos sintéticos contienen cierlos efementos estructurales - Nlamagios grupos
cromofaros- constiuidos  por un sistema de dobles figaduras conjugadas.  Esfos grupos son fos
responsables del color de las moléculas y estén constituidos por grupos funcionales tales coma: azo
{ -N=N-), nitroso ( -N=0 ), nitro { -NO, }, azoxi ( -N=N-O- ), carbonit (>C=0) y efifeno { >C=C< ).

La gran mayoria de fos colorantes son sustancias relativamenta inestables debido a sus estructuras
insaturadas. Estos compuesios pueden sufrir decoforacidn por diversos factores, fales como fa luz, cationes
metalicos, calor, microorganismos, agentes oxidantes o reductores, &cidos y bases fuertes, elc.

Cuando se infcid el emples de los coloranfes sintéticos, una gran mayoria de estos compuestos fueron
utilizados sin hacer ninguna seleccion que permitiera discriminar entre los foxicos y los inocuos; tampoco

! Genaro, AR, “Remington’s Phurmarentical Sciences”. 178 Edition. Muck Publisbing Copmany. Earton, P feania 18042, Philadefphi
1983,
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existla una supervision con respecto a su pureza, Y - menos ain - a la presencia de producios
contaminantes que pudieran provenir def proceso de manufactura /o de fos productos de degradacion.

Actualmente en la mayorfa de los pafses existe una legislacitn al respecto y muches colorantes han
sido prohibidos.

Usualmente, para impartir color a un medicamento, se prepara una solucidn concentrada del colorante
elegido, i3 cual se incorpora durante el proceso de manufactura del fanmac. La proporcion def colorante en
ef producto, generaimente va desde 0.0001% hasta 0.001% 2 Es muy comiin que ef color empleado sea
apropiade af sabor de fa medicing,

A pesar de que las proporciones requeridas son pequeiias, se recomienda que la forma del colorante
elegida cumpla con ciertos requisitos para su sefeocion # :

*  No debe ser toxico

¢ Debe ser compatitde con los ingredientes def medicamento

s Debe usarse en su forma mas estable de aplicacion

*  Debe incorporarse con facilidad af sistera en el cual es apiicado

= Deba cumplir ton el criterio estético requerido

¢ No debe impartir ofor 0 sabor desagradabie al producto

»  Lasustancia selectionada debe ser permitida para su uso en el pals comespondiente

Los colorantes certificados se clasifican inemacionaimente en tres categorias + : (1)Colorantes FD&C,
los cuales pueden ser legalmente wtilizados en afimentos, farmaces y cosméticos, (2) Colorantes D&C, que
pueden ser ulilizados en farnmacas y cosméticos, y (3} Colorantes D&C Externos, cuyo uso es restringido a
famacos y cosmeéticos de aplicacion externa.

Colorantes inclvidos en fa F.EUM. 5

Colorante (] Nombre comiin
s Amarillo No. 5 19140 Tartrazina
o Amarillo No. 6 15985 Amarilly crepisculo
s AzulNo. 1 42090 Azul brillante
e AzulNo. 2 73015 indigotina
o AzuiNo. 7 42051 Azul patente
e  RojoNo. 3 45430 Eritrosina
* _RojoNo. 6 ) 16255 Ponceau 4R
* Rojo No. 40 : 16045 Alfura
s Verde ND. 3 42053 Verde ripldo

2 “The Pharmacentical Codex". 11% Edition, The Pharmacentical Pres, London, 1979,
? Surbrick. J.; Baylm, |, *Yngpclopedia of Pharmacestical Technotagy™ Vol 3. Marcel Dekker Inc. U.S.A., 1990,

* Genaro, AR *Remingron's Pharmocentical Sciences™ 17 Edition. Mack Publishing Cop Easton, Penngylania 18042, Philadelpbio,
1985,

¥ “Farmacgpea de s Estados Uridas Mexscanos™, 6* Ediidn. Meéice.
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A continuacion se mencionan aigunas de las caracleristicas méas comunes del Rojo No. 6, objeto del
presente estudio:
Nombre comdn: Ponceau 4R
Colour intdex number; 16255
CAS —{ 2611827
Sindnimos ¢ Rojo No. 6, C.I. New coccine, Acid Red 18, C.I. Food Red 7, Coccin Red, Cochinesl Red A
Nombre Quimico ™: 1,3-naphtalenedisulfonic acid-T-hydroxy-8-{ (4-sulfo-1-naphthalenyl Jazo J- trisodium salt,
Formula condensada: CpHyNNa;010S, P.M.=604.4

Estructura quimica:
HQ
NaOsS$: @ M= @
@ Na© @
503N

Este compuesto se encuentra comerciaimente disponible en dos formas de presentacion y aplicacion:
1. Un polvo amorfo, de color rojo carmmin, que confiene dnicamente a sal trisédica ¥ s, por lo tanto, muy
sofuble en agua.

2. Un segundo polvo amorfo de color rojo mds fntenso, que contiene la misma sal trisédica en forma de laca
de hidrbxido de altsminio y que es insoluble en agua.

La fegislacibn sefala que el Poncesu 4R se puede utilizar como agenfe colorante en medicinas,
alimentos y bebidas a pesar de que se han reportado aigunas reacciones de tipo alérgico. £l consumo
maximo diarip de esta compuesto por persona no debe ser superior a 4mg/Ky de peso corporal *: en estas
condiciones se considera que ef compuesto debe ser inocup, aunque en fa fiteratura se mencionen casos de
algunas reacciones alérgicas, aun a estas bajas concentraciones.

# The Socety of drers and coborists. The ~Umerican Association of fextile Chemists and Colonrists, "Colonr Indexe”. 7+ Editon. ngland,
LLS AL, 1956,

7 “Cherical Abstrocts™.
¥ Murtindote. *The Extra Phromacepera”, Edited by James F. Reynolds. 29% Edition. The Pharmacentical Press, London, 1989,
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Cabe seftafar que el Ponceau 4R pertenece al grupo de fos colorantes azbicos ¥ que esle tipo de
compuestos es muy difich de purificar; por este motivo en ocasiones se piensa que la toxicidad puede
provenir de impurezas & produclos de degradacidn y no del producto mismo.

Por este hecho, y por la dificutfed para obtener estos producios en forma pura, es importante contar con
métodos de determinacién confiables. _

En e caso parficular del compuesto objeto de este estudio, los reactivos quimicamente puros indican
una pureza minima del 75% ° ; sin embargo los producios comerciales a granel y de precio muy inferior
aseguran una pureza superior a la mencionada.

Este hecho puede ser expficado por Ia dificultad que se presents para obtener estandares puros que
permilan realizar una cuantificacion répida y confiable,

En la actualidad, los métodas encontrados en Ia fiteratura ¥ que se emplean para determinar el Ponceau
4R se basan en Ia realizacién de determinaciones simultaneas del Ponceau 4R con ofros colorantes en
productos comerciales tales como refrescos, bebidas no alcoh6licas, medicinas, confileria, jugos de frutas,
efc.. Las principales técnicas analiticas utilizadas para este tipo de deferminaciones son ' ;

Cromatografia en capa micelar delgada, usanto densitornetro de barrido.
Espectrofotornetria (con filiro Kaiman).

Espectrofotometria de Ia primera derivada,

Espectrofolometria UV-Visible.

HPLC

TiLC

Voltamperometria de redisolucién por desabsorcion.

L N SR Y

La dificuffad en estas determinaciones radica en la falta de esténdares puros. Con frecuencia, los
productos comercigles son  utilizados como estindares de referencia aunque no existan  métodos
confiables para la deferminacion de a pureza de estos productos.

Asi pues, seria de gran utiiidad desamoliar un método que-permita cuantificar el coforante sin el uso de
estandares puros def mismo producto.

® AMdrich®. Caritage Mamual de Producter (uimicos Finos". 1996-1997. México,
" Chemtical Abstracts™ 1 990-1996.



CAPITULO I1I

PRINCIPIO DE LAS TECNICAS ANALITICAS
UTILIZADAS

v INTERCAMBIO IONICO

Un intercambiador de iones se define como  un sblido insoluble de peso molecular elevado que
contiene iones mdviles que pueden ser infercambiados por fones con carga del mismo signo provenientes
de una disolucion.

Los sélidos que responden a esta definicion son  numerosos y pueden.ser de tipo inorganico u
organico, naturales o siptéticos. Debido & la sencilez de su preparacidn y  manejo, los
intercambiadores cominmente utilizados en trabajo analfico son las resinas sintéticas. Las resinas estan
constituidas por una red macromolecular tridimensional formada generalmente por cadenas de poliéstireno
unidas con ‘“puentes” de divinilbenceno mediante un proceso de copolimerizecion. En  esta red
macromolecular se insertan grupos funcionales acidos o basicos { ionbgenos fijos) cuyas cargas son
neutralizadas por iones de carga conlraria ( contraiones) Ios cuales pueden ser intercambiados por iones de 13
misma carga que se encuentren en disolucion.

Cuando una resina intercambiadora en forma A se pone en contacto con una disolucion que
contiene confralones B { que poseen una carga del mismo signo), se establece el equilibiio:

ZAn +IBs & zAs+zBn

endondaz yz sonlascargas de Ay B. Esle equilibrio estd desplazado en un sentido u otro segun Ia
afinidad relativa de la resina por Ay B.

A fin de poder calcular Ia cantidad de resina necesaria para efectuar un intercamiio de jones, es
necesario conopcer la capacidad de infercambio de la resina.  Clasicamente, la capacidad de un
intercambiador se define como ef nimero de equivalentes del contraidn presentes en una canlidad dada de
éste.
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v VALORACIONES POTENCIOMETRICAS

El punto final en una valoracién puede ser determinado principalmente por dos formas: Ia primera,
se basa en ef cambio de color de un indicador y , la segunda, implica ef desarrolio de una curva experimental
por medio de una medida instrumental.  Ef instrumento debe responder @ una propiedad de la disofucion
que varfe en funcién del volumen del valorante afladido.

Las valoraciones potenciométricas son comdnmente utiizadas con este fin. Como Su nombre o
indica se basan en la medida def pofencial de Ja disolucion en el transcurso de la valoracidn; la medida se
realiza utilizando un electrodo de referencia y un electrodo indicador apropiado. Para sustancias con
propiedades écido-basicas, ef electrodo indicador cominmente utilizado es ef electrodo de vidrio.

Los cambios bruscos de pH que suceden en las proximidades del punto de equivalencia determinan
los puntos finafes de una valoracion y ef intervalo de pH para tales cambios varla de una valoracion a otra ¥
esté deteminado por Iz naturaleza y la concentracion del analito y del valorante; los punfos de equivalencia
corresponden a puntos de inflexién de ia curva oblenida.

Por medic de una valoracion potenciométrica es positle deferminar con gren exactitud fa
concentracitn desconocida de un analito a congdicion de que la reaccitn de valoracin elegida sea lo
suficientemente cuantitativa. Este tipo de valoraciones son ampliamente utiizadas por su sencillez, rapidez,
economiay repetibifidad.

v CONDUCTIMETRIA

La conductimelria es un método basado en la medida de fa conductividad de una disolucion g cul,
@ su vez, depende de fa concentracion de los iones presentes en una solucidn. En las valoraciones
conductimélricas se busca encontrar varfaciones bruscas de la conductividad que coincidan con el punto
estequiométrico de la reaccidn de valoracion.  La participacién de un deferminado ion en fa conductividad
lotal de la disolucién depende de la movilidad de dicho ion y esté relacionada con la conduclividad
equivalenta del mismo { Ag); dado que los iones H* y OH- son mds moviles que los demds, la conductividad
de una disolucion disminuye considerablemente cuando estos son  neutralizados. Este hecho da por
resultado que las mediciones conductimélricas sean ampliamente utilizadas para valoraciones Acido-base.

Cabe sefalar que este tipo de valoraciones son tambéén ulilizadas cuando un ion da lugar 2 un
precipitado insoluble, dando por resufado fa disminucion de la conductividad antes del punto de equivalencia.
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Tanto en el caso de valoratciones con formacion de precipitado como acido base se observa que, una
vez pasado el punto ds equivalencia, la conductividad aumenta debido al exceso del reactivo thulante idnico.

En esta forma una curva de valoracibn conductimétrica esta formada por dos recfas de pendiente
diferente que letricamente deben interceptarse en ef punto equivalente; sin embargo, con frecuencia se
obtiene una curva donde ef punto de inferseccitn tebrico no se observa debido a que - en concenlraciones
estequiométricas - fa reaccién no es completamente cuantitativa.  En este caso, ef punto de equivalencia
se obtiene por la inferseccibn de Ias pendienfes de las dos ramas de la curva experimental oblenida y para
trazar estas pentientes debe considerarse ef mayor nimero de los punfos experimentales Iniciales y finales
de la valoracidn (en estas condiciones ef equilitrio esta desplazado por exceso de uno de fos reactives). Una
venlaja de esta técnica radica en ef hecho de que st uSo puede extenderse a reacciones menos
cuantitativas que las ulilizadas para valorsciones potenciomélricas o con Indicador visual y que Se pueden
efectuar en medio dilvides (hasta 10~ mol L). La principal desverifaja de este método radica en que lodos
fos iones presentes en una disolucion contribuyen a la conductividad de la misma y ef efecto de fa matiz
purede provocar un efecto interferente sobre Ia medida.

v ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

El especiro inframojo se produce cuando fofones de fa zona del inframojo del especto
electromagnélico inciden sobre moféculas, produciendo vibraciones gque se registran como picos de
absorcion a diferentes longitudes de onda. La energia necesaria para producir cada vibracion es especifica
ya que varia en funcidn de la naturaleza de los dtomos y de fos enfaces que fos unen. Por lanto, as
moléculas sélo absorben radiacion infraroja a ciertas longitudes de onda y frecuencias. El aspecto mas util
de la espectroscopia inframofa es su disponibilidad para identificar los grupos funcionales de un compuesto;
por ofra parte, indica la ausencia de ofros grupos funcionales que darfan absorciones fuertes en ef caso de
que estuvieran presentes. Con frecuencia surgen ambigdedades en la interpretacion de los especiros
inframojos ya que, grupos funcionales diferentes son capaces de producir una absorcion en la misma
longitud de onda. Por lo generdl, la observacion de olras regiones def espectro permite determinar qué grupo
funcional esté presente.

Cuando ef compuesto es puro y e cuenta con especlros de referencia, Ia espectroscopia inframoja
puede dar pruebas concluyentes de que dos sustancias son el mismo compuesio 0 no, ya que os pices en fa
regitn dactilar dependen de las vibraciones complefas que tiene toda la mofécula. En efecto, es imposibie
que dos compuestos cualesquiera (exceplo los enantiomeros) tengan precisamente ef mismo especto de
infrarojo;  sin embargo, por Sf misma, no permite la slucidacion total de la estructura de un compuesto
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desconocido fa cual sbio puede lograrse utilizando otras técnicas espectroscopicas complementarias { UV-
Visible , RMN, Masas, efc.).

v ESPECTROFOTOMETRIA UV-VISIBLE

Las apiicaciones de la espectrofotometria de absorcién UV-Visible se basan en la inferaccion de la
radiacion de fa zona de UV-Visible del espectro electromagnético con moléculas que fienen electrones en
nivefes energéticos capaces de absorber radiacion de estas longitudes de onda (dobles enlaces conjugados).
La absorcibn de radiacion es variable y caracteristica de cava especie y & resuitado se le flama espectro de
absorcion.

Con fines de identificacitn la espectroscopla UV-Visible s6lo puede ser utiizada como 1écnica
complementaria ya que ef espectry de absorcidn consiste en una o varias bandas amplias sin estuctura fina
que en realidad son poco Utifles para una idenfificacion precisa. Esta espectroscopia se utiliza
fundamentalmente para la cuantificacion directa o indirecta de una gran variedad de especies inorgénicas,
organicas y bioquimicas y es uno de fos mélodos méas comunmente utilizados en 10s laboratorios. Por su
sensibifidad, exactitud , precisién y limites de defeccion en concentraciones del orden de 105 mol L, Ia
espectroscopia UV-Visible es uno de los métodos mas poderosos y més utiizados en andlisis cuantitativo.,
Permite la determinacién simulténea de dos componentes en una rmezcla sin necesidad de separacion previa,
ademas fa selectividad puede ser aumentada por Ia formacion de complejos, medificacion del DH, efc.

Por su sencillez y costo refativemente bajo esta técnica ha sido faciimente adaptada para métodos
aufomaticos.

v ESPECTROSCOFIA DE MASAS

En un espectromelro de masas, las moléculas se ionizan en un afto vacio y los iones resuftantes de
Ia fragmentacin se clasifican de acuerdo a sus masas. El registro de a2 abundancia de fos fones de cada una
de las masas producidos durante la fragmentacion, se denomina espectro de masas.

Para Ia ionizacion de fas muestras y para la separacion de fos jones se emplean diferentes métodos,
Sin embargo, los mas comunes son el impaclo electronico para la ionizacion y Ia fragmentacion de los iones
y fa deflexion magnética para separarios.
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La importancia de fa espectrometria de masas radica en que, al poder determiner las masas de las
particulas generadas, es posible conocer la masa molecular, tener una idea de f2 estructura de fa molécula,
asi como aigunas indicaciones acerca de Ia estructura de los grupos funcionales.
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CAPITULO 1V

PARTE EXPERIMENTAL

IV.I. REACTIVOS Y MATERIAL

INSTRUMENTOS Y MATERIAL:

644 Conductometer Metrohom (Cte. de la cefda ¢ = 0.76 o}
662 Photometer Metrohom (Celda 1 cm)

pH-metro Beckman Century SS-1

Balanza analitica Mettler AE 240

Agitadores magnéticos Tacussel

Columna para cromalografia (10 mL)

Pipetas volumétricas

Matraces volumétricos

Buretas de 25y 50 mL

Material de vidrio de uso comun en el laboratorio.

REACTIVOS:

Productos comerciales

Rojo No. 6 {C.. Food Red 7), Laca { Producto comercial fabricado en USA)
Rojo No. 6 (C... Food Red 7 ), Soluble ( Producto comercial fabricado en U.S.A )
Resina Dowex X8 comercial (Cationica)

Productos de calidad Reactivo analitico (J.T. Baker® o Merck®)

Soluciones reguladoras de pH = 4 y pH = 10 (Merck &)

Disoluciones de HCI preparadas a partir de HCI R A.

Disoluciones de NaOH preparadas a partir de NaOH R.A.

Disolventes organicos para pruebas cualiiativas { etanol, cloroformo, acetona, propanol, tetrahidrofurano)
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PARTE EXPERIMENTAL

IV.il. DESARROLLO EXPERIMENTAL

21

SOLUBILIDAD DE LAS DOS FORMAS COMERCIALES DEL. ROJO. 6.

Con Ia finalidad de deferminar el tipo de disoiventes que Se pudieran emplear para 1as
deferminaciones analiticas del Rojo No. § (laca y soluble), se probd con diferentes disofventes (agua,
acefona, etanol, propanol, THF, efc.) la solubiidad de ambas muestras.  Se observd una notable
diferencia en ta capacidad de solubfidad del Rojo No. 6 en Jaca, con respecto & Rojo No. 6 saf
trisodica, siendo mucho mas soluble ef segundo.

DETERMINACIONES ANALITICAS SOBRE ROJO No. 6 (SAL TRISGDICA).

Purificacin del colorante.

A fin de poder trabajar con muesiras puras del colorante, se intento purificario por recristalizacion. Para
el se ulilizaron pares de disoiventes de menor polanidad que ef agua (efanolacetona, aguafefanol y
agua/acefona). En ninguna de ellas  se logro recristalizar adecuadamente. Por consiguiente todo &f
desarrollo experimental se realiz6 con el producto comercial,

2.2, Obtencién del espectro visible.

Se deferminG ef especiro de absorcion de fa disolucidn acuosa del colorants en su forma trisodica. Para
elio se utiizd una disolucion def producto comercial en concentracion 3.2 x 107 mg/mL y se obtuvieron
fas valores de absorbancia en ef intervalo de longitudes de onda comprendido enfre 400 y 700 nm. Se
observd un solo maximo de absorcidn en A= 510nm (figura 1).

2.3, Obtencion del espectro visible en medio Scido y bésico

Para deferminar el especiro visibla en medio &cido y basico, se prepararon disoluciones en esfos medios
apartir de una disolucién del producto comercial en aqua destilada (concentracion 2 mg/mL):
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a) Disolucion écida:  se colocd una alicucta de 4.0 mi de la disolucién anterior en un matraz
volumétrico de 250.0 mL, se agregaron 2.5 mlL de écido clorhidrico 1 mol L7 y se complett el volumen
hasta el aforo con agua destilada; esta disolucion tuvo un pH final de 2.5.

b) Disolucion basica: se prepard fomando otra alicuota de 4.0 mL da la disoluckdn iniclal y aftadiendo
2.5 mL de NaOH 1mol L' en un matraz volumétrico de 250.0 mL Una vez completado hasta el aforo
con agua destilada, el pH final de esta disolucitn fug 11.2.

Se defermind la absorbancia de ambas disoluciones en ef infervalo de longitud de onda comprendido
enlre 400 y 700 nm.  Para ambas disoluciones se observd un sdio maximo en 500 am pero el de fa
forma basica presentd una menor absorcion { figura 2 ).

Obtencién del espectro de inframrojo.

El espectro de infrarrojo del compuesto fue oblenido en pastiia de KBr. Los picos de absorcion
comespondientes a los principales grupos funcionales de la molécula coinciden con los def espectro IR
encontrado en la fiteralura y oblenido en nujol (figura J).

2.5. Obtencion del espectro de masas.

Una muestra del coforante se somelié a un analisls de espectroscopia de masas, utilizando el método de
FAB (Fast Afom Bombardment)' . No fue posible oblener ninguna infarmacion con esta técnica, debido
ala dificuftad de volatilizacidn del compuesto.

2.6. Intercambio lénico.

Antes de proceder al intercambio iénico del producto se procedic al acondicionamiento y
determinacion de fa capacidad de la resina. Para elfo se sigui6 procedimiento descrito a continuacion:

2.6.1. Hinchamiento y determinacion de la capacidad de Ia resina:

- Un Iote de aproximadamente 30 ¢ de la resina comercial seca se colocd en 250 mL de aqua destilada y
semantuve con agilacion suave durante todo un dfa. Una vez hinchada ia resing, se fillfd y se somefid
a lavados sucesives con agua destilada ( cada uno de elfos de 250 mL y manteniéndola nuevamente
con agitacién suave durante aproximadamente 1 hora anfes de proceder a su filtracion ). A fin de acelerar
Ia cinélica del infercambio, fa resina hinchada y lavada se sometio a equilitrios sucesivos de intercamblo
inico con NaOH y HCI, ambos en concentracion aproximada de 1 mol L. Después del ifimo
intercambio y una vez fa resina en su forma H*, se lavd vanias veces con pequefas porciones de agua
destilada con Ia finalidad de eliminar por completo el exceso de &cido.

- Para asegurar que no quedara ningn exceso de! acido, se fomaron unas gotas de agua del lavado y
se trataron con AgNQs.  La ausencia de lurbidez confirmd Ia eliminacion total del cido.
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- Se pest con exactitud una cantidad aproximada de 2.5 g de esta resina himeda y se colocd en un
volumen de aproximadamente 50 mL; posterformente se valord con NaOH 0.1986 mof L. E punto de
equivalencia se deferminé ulilizando fenolftaleina como indicador.  E£sfa operacion se efectut por
triplicado. Una vez terminadas las valoraciones, las muestras de resina se fifiraron y se dejaron secar
durante 48 horas en una estufa a 50° C; posteriomnente se pesaron obleniéndose fos correspondientes
pesos de resina seca.
- Por otra parte, una porcion de Ia resina hinchada se sect en la estufa - 8 50° C-  durante 48 horas.
Una vez seca, se pes6 una muestra de 1.006 g, se coloct en agua y se somefid también a equilibrios
sucesivos NaOHMHCl y lavados con agua destifada para eliminar ef exceso de HCL  Esfa muestra se
valord con NaOH 0.1986 mof L, siquiendo la litulacitn potenciomélricamente.  La curva de valoracion
obtenida muestra un solo punto de equivalencia, que tiene la forma de valoracion de un &cido fuerte y
corresponde a la valoracion de los grupos sulfonicos de Ia resina. Ef volumen de NaOH gastado para
llegar al punty de equivalencia s iqual a 13.25 mL (figura 4 ).

2.6.2 Preparacidn de la columna de intercambio.
£n una columna para cromatografia se empacaron aproximadamente 10 g de resina humeda, cuidando
en fodo momento que fa resina quedara uniforme en foda Ia columna

2.6.3. Transformacién del colorante & Ia forma H*.

2.6.3.1 Una disolucidn de 27.0 mg del colorante en 10 mL da agua destilada, se hizo pasar lenlamente a
través de I3 columna da infercambio. La columna se lavo con varias porciones de agua destifaga,
recogiendo fodo el fiquido efiuyente en un matraz volumétrico de 50.0 mL.  EI volumen se completd hasta
el aforo con agua destilada.

2.6.3.2. Por otra parte, se pesarn 32.6 mg def colorante y se disolvieron en 10 mL de agua destilada. La
disolucidn se mezcld en un vaso de precipitados con eproximadamente 3 g de resing himeda (en forma
H+}, y se coloc en aghacién suave durante 1 hora para asegurar un infercambio cuantitativo. La mezcla
se fittrd para separar fa resina. El liquido filtrado y fas aguas de lavado se recegieron en un matraz
voluméfrico de 50.0 mL v el volumen se completd hasta ef aforo con agua destilada.

2.7. Valoraciones Potenciométricas .

27.1. Valracion del colorante en forma H;  H coloranfe, transformado @ su forma H* por los
procedimientos descritos en los pamafos 26.3.1. y 26.3.2, se valor6 con NaOH 0.01986 mol L. La
curva de valoracién obtenida en ambos casos comesponde a la de un acido fuerte 'y stlo se observa
un punto de equivalencia, cormespondiente a los tres grupos sulfénicos; no se observa la neutralizacion
del grupo fendlico . Esta operacion se efectud por tiplicado, la forma de Jas gréficas oblenidas se
presenta en la figura 5.
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27.2.  Valoracitn directa del colorante con HCi:  Con ef fin de determinar si el grupo fendlico se

encontraba parciaimente en forma de sal sédica, una disofucion del colorante de 30 mgiml, se valord
con &cido clorhidrico (.202 mol L. Este procedimiento se realizé por dupficado sin que se observara en
ninguna de ias valoraciones un punio de equivalencia.

2.8. Valoracion Conductimétrica.

kR 2

A fin de tratar de valorar ef grupo fendlico una disolucitn del colorante en concentracitn 2.65 rmg/mL, se
valord con NaOH 0.1522 mof L', y se efectuaron - después de cada adicibn del ttulante- las
comespondientes medidas de conductancia de fa disofucitn. Este procedimiento se efectud por
triplicado. Los valores de conductancia (Q) vs Volumen de NaOH, una vez efectuadas las comecciones
necesarias por los efectos de dilucion sobre (Q) se representaron grificamente. Los resultades

oblenidos muestran  una linea recta (aurmento continuo de fa conductancia) sin  ningun cambio de
pendiente .

DETERMINACIONES ANALITICAS SOBRE ROJO No. 6 (LACA).

Obtencién del espectro visible de las formas acida y basica.

Una masa de 207.7 mg de laca def coloranie se coloct en un malraz volumétrice de 100.0 mL y se le
adicionaron 3.5 mL de NaOH 0.1522 mof L', el volurmen se completd hasta ef aforo con agua destifada.
De Ia disolucion asf oblenida se tomaron dos alicuotas de 4.0 mL cada una y se colocaron en dos
matraces volumétricos de 250.0 mL; a uno de estos mafraces se afladid ademdas, 25 ml de HCI
T mol L' . En ambos se completd ef volumen hasta ef aforo con agua destilada.  Para oblener el
espectro visible de las dos disoluciones se midieron los valores de absorbancia en ef infervalo de
fongitud de onda de 400 a 700 am.

£l espectro obfenido en medio écido (pH = 4.3) muestra un méximo en 480 nm y se observa la aparnicidn
de una ligera absorcion en 570 nm. El especiro ablenido en el medio baskco sin neutralizar (pH=11.3)
mueslra dos maximos de absorcién, uno en 510y &f otro, mas bajo entre 530 y 540 nm y ambos con un
vaior de absortividad molar superior al cbtenido en medio acido.

Los especiros de Absorbancia vs longitud de onda oblenidos se muestran en la figura 6,
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3.2. Obtencién de! espectro infrarrojo.

33

a4

35,

El espectro da inframmojo del compuestn fue oblenido en pastilla de KBr. Se observan méximos de
absorcion en valores de longitud de onda de 3398, 1472, 1294, 1078, 1046, 666,612 y 544 cor'. Dichos
maximos son atribuidos a las vibraciones de los principafes grupos funcionales de la molécula aunqgue se
observan desplazamientos considerables con respecto a los obfenidos para ef colorante en forma de fa

sal tisOdica soluble.  El espectro oblenido para la laca se muestra en la figura T y no existe antecedente
enla literatura,

Obtencion del espectro de masas.

Ei coforante se sometio al andlisis de Espectroscopla de Masas, utilizando el métode de FAB (Fast

Atom Bombardment). No fue posible obfener ninguna informacin con esla técnica, debidu a la
dificulfad para la volatifizacion de la laca.

Valoraciones potenciométricas (Valoracién por retroceso de! colorante en NaQOH, con HCI).

Una masa de 102.0 mg del colorante se disoivié en 20.0 mL de NaOH 0.03972 mol L' y la disolucidn
obtenida se valord por retroceso con HC! 0.0404 mol L. La curva de valoracion muestra una figera
zona de amortiguamiento (que pudiera ser stritwida al sistema fenol / fenolato).  La valoracitn se repitié
tres veces; sin embargo, en ninguno de los casos fue posible deferminar el punto de equivalencia
correspondiente af grupo fenolato (ni directamente de la curva de valoracién potenciométrica ni por el
mélodo de la primera derivada).  Ef consumo de HC! tolal es superior af requerido para fa valoracin de
1a susa afadida. La curva de valoraciin oblenida se muestra en la figura 8.

Valoraciones Conductimétricas.

Se pasd con exactitud , una cantidad aproximada de 200 mg de la laca 1a cual se coloct en un mafraz
volumélrico de 100.0 mL y se disohié en 10.0 mL de NaOH (11522 mol L*.  El volumen se
completd hasta el aforo con agua destilada.  La disolucion oblenida se valord por retroceso con HO!
0.1522 mol L, efectuando las medidas de conductancia correspondientes después de cada adicion def
&cido. Enla gréfica de Q (corregida por el efecto da dilucion ) vs volumen de HCI se observan dos
cambios de pendiente que comesponden a dos puntos de equivalencia. El volumen de acido clorhidrico
ulifizado para flegar al segundo punto de equivakencia es superior al necesario para la neutralizacion
del hidroxido de sodio afladido.  El procedimiento se realiz6 por cuadruplicado y en todos fos casas
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ios resuftados fueron equivafentes. La gréfica obtenida en una de las valoraciones efectuadas se
muestra en la figura 9.

Una de las valoraciones se siguié potenciométricamente de manera simultdnea, el pH cormespondiente
al primer punto de equivalencia (primer cambio de pendiente) fue 11.5, mientms que & segundo
punto de equivalencia le correspondic un pH = 4.3 ( figura 10 ).

1 METODO DE FAB (FAST ATOM BAMBARDMENT): Al bombardear Ia superficie de wn igrida com s oy de dtormos repidos,
se produce rra desarciin wnfinua d ienes carocterivtivos del Yguido. S disol nna ex xx disploenss o matriz, of borvbardes produce
iones molecwilares o prendomoleculures.

E! bombardes puede realizarse con dtomos de un gas inerte para evitar reaividad superfiaial on ls mustra. Se pucde wifizar He, Ar
@ Xe, aungue-éste iliima o generalmente el proferido por consesuir wna somisatin mdi eficients, debide o su sayor masa wiimicn

E! gas fnerte es introducido a st raridod dondt es perdolmentt ionizade por bombardro clectrinico, formunda fanes pasitivos gne son
nmediatamente acelerades por campos eléctricos de meds gue s fororesran Lus colisiones entre fones aceleradas y dtonsos mewiros lentos, produciéndose
interzanebios de carga que originan dlomay wewtros rapidos bos cuales som los que bombordean lr superficic de ko mwestro, por b gue s¢ boniza o Iy
a2ty (p. of. ghaernl, G) ages jenes reacdones con las demds moléculus de éita para produdr fones reactitos (G +H)*, o forms awibiga o la
fontsacion quimica, Las moliquler de ana muesira, pareicipan en la iraniferencia protontca, sransfercnca de bidriro o reacciones de pares finfes con
dos fones rewitivos (GyvHJ*, para producir iowes piewdomolecwtares como (M+H)*, (M.H), (M+G+H)*,
Matrices: Ghierel, tigzfticernl, 3owitrobenal alobol, tristamelamina, entry siros.
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IV.HI. FIGURAS

FIGURA 1: ESPECTRO VISIBLE DEL RCJO No. 6 {SAL TRISCDICA}
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FIGURA 2: ESPECTRO VISIBLE EN MEDIO ACIDQ Y BASICO (SAL TRISODICA)
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FIGURA 3: ESPECTRO INFRARRCJC DEL ROJO No. 6 (SAL TRISODICA)
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FIGURA 4: DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE LA RESINA
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FIGURA 5: VALORACION DEL COLORANTE TRANSFORMADOQ A SU FORMA ACIDA (SAL TRISODICA}
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FIGURA 6: ESPECTRO VISIBLE DE LAS FORMAS ACIDA Y BASICA (LACA)
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ESPECTROS INFRARROJO DEL ROJO No. 6 (A=SAL TRISODICA, B= LACA).
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FIGURA 8: VALORACION POR RETROCESO DE LA LACA EN NaOH, CON HC!
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FIGURA 10: VALORACION CONDUCTIMETRICA CON MEDICION SIMULTANEA DEL PH (LACA)
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CAPITULO V
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RESULTADOS - DISCUSION

1. SOLUBILIDAD DE LAS DOS FORMAS COMERCIALES DEL ROJO No. 6

DISOLVENTE Rojo No. 6 {Sal trisGdica) Rojo No. & (Laca de AI{OH)y)

Agua destilada Muy soluble Poco soluble

NaOH Muy soluble Muy soluble
Acetona Poco soluble Insoluble
Etanol Poco soluble Insohuble
Cloroformo Poco soluble Insolhuble
THF Poco soluble Insoluble
Propanol Poco soluble Insoluble

2. DETERMINACIONES ANALITICAS SOBRE EL ROJO No. 6 (SAL

TRISODICA)

DETERMINACION RESULTADO DISCUSION DE RESULTADOS
2.1 Purificacion del| No se togrd recristalizar ef coforante | No es posible fa purificacion def
colorante en ninguno de los pares de|colorante por recristalizacion.

disolventes empleados.
2.2 Obtencibn del espectrot 2 max = 510 nm £l valor de absorividad se calcuid
visible = {omando en consideracitn la pureza
f'.g!g',_” Ligem de reactivo (Capitulo-V, Seccién-2.7.).

2.3. Obtencibn del espectro
visible en medio dcido y
bésico

Solucién bcida: pH=2.5
A max = 500 nm
K=5213L/gom
Solucion basica: pH=11.2
A max =500 nm
K=4590L/gcm
Figura 2.

En ambos casos se observa un ligero
desplazamiento  hipsocromico  que
pudiera ser alribuido a la fuerza ibnica
del medio.

El valor de K disminuye cuando el
colorante se encuentra en Ia forma

basica def fenol.
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RESULEADOS-DISCUSION
DETERMINACION . RESULTADO DISCUSION DE RESULTADOS
24 Obtencibn del espectro| Los  maximos de  absorcion | Ef espectro obfenido fue determinado

infrarrojo

comespondientes a los principales
grupos funcianales coinciden con el
de! espectro encontrado en 3
lferatura aunque se observan
bandas adicionales y ligeros

en KBr, y of espectro de Ja literatura
estd determinado en Nujol  las
handas adiclonales comesponden a
este compuesto y los leves
desplazamientos pueden fambién ser

potenciométricamente (Muestra 1) :
Masa de resina = 1.006 g do resina
seca

Volumen de NaOH 0.1986 mol L'
gastado = 13.25 mL

Figura 4.

Capacidad de /3 resina = 2.616
meq/q de resina seca en forma H-.
Capacidad de la resina determinada
con indicador visual ( Muestra 2 ,3,
y4)

Masas de resina himeda:  2.459,
2662y2734g.

Volimenes de litulante gastados:
890 100 y 100 mL de NaOH
0.1986 mol LT respectivamente.
Capacitdad = 0.727, 0.746 y 0.726
meg/g de  resina himeds,
respectivamente.

Capacidad promedio = 0.736 meg/g
de resina himeda

desplazamientos en algunos de las | atiibuidas a ios medios empleados.
bandas de absorcion.
Figura 3.
2.5. Obtencion del espectro| No se logrd oblener informacitn por| Para tratar de cbtener &f espectro de
de masas esla {écnica analitica. masas de este compuesto se requiere
una técnica especial no confemplada
en ef presente trabajo.
-{ 2.6. Intercambio i6nico Capacidad de ia Resina determinada | Las  caracteristicas de la resina

ulifizada son;

Densidad de la resina seca: & = 0.77
g/mL

Densidad de ia resina himeda: & =
092g/mL+ 1.6x 103

% Hinchamienfo: 257%
Capacidad cientifica: 2.616 meq/g,

Capacidad técnica: 0.676 meg/mi +
0.011. :
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RESULEABOS-DHCUSION

DETERMINACION

RESULTADO

DISCUSION DE RESULTADOS

2.7. Valoraciones
Potenciométricas

2.7.1. Valoraciin del colorante en
forma H*;

- Valoracidn 1 (procedimiento
descito en 2631) Volumen
utifizado de I3 disolucion = 25.0 mL
Volumen de NaCH 0.01986 mol L
gastado = 1.52mL

Pureza del colorante = 45.04 %

- Valoracibn 2 (procedimiento
descrto en 2.6.3.2); Volimenes
ulilizados = 200 mL y 25.0 mlL de
disolucion

Volirnenes  gastados de  NaCH
0.01986 moiL' = 1.4 y 1.85mL
Pureza del coloranfe = 4296 vy
45.41 % , respectivamente.

Figura 5.

2.7.2. Valoracion directa con HCL:
No se ohbserven en i
inflexiones que puedan ser atribuid.
a la neutralizacion de! grupo fenolato.

La lransformacidn del colorante
puede efecluarse en  un  Solp
equilibrio.

13 pureza def colorante comercial
obtenida por este méfodo es de 44.47
+1.32% ().

Cabe seftalar que ( dependiendo del
proceso de sinfesis) impurezas de
écldo o sales procedentes de écidos
fuertes  podrian interferir en la
determinacion.

El producto comercial no confiene
canfidades apreciables de impurezas
en forma fenolato.

28. Valoracién
Conductimétrica

No hay cambios da pendiente
durante fa valoracién, y solo se
observa un aumenio constante de fa
conductividad.

La acidez del grupo fendlico es muy
débil lo que puede ser explicada por
Su posicidn orfo con respeclo af grupo
diazo.
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RESULEADOS-DISCUSION

3. DETERMINACIONES ANALITICAS SOBRE EL ROJO No. 6 (LACA)

"DETERMINACION

RESULTADO

" DISCUSION DE RESULTADOS

1.1. Oblencién del espectro
visible de las formas 4cida y
basica

Solucién dcidapH = 4.3
A max=480nm
K= 16.86 L/igcom

Solucién basica pH = 11.5
Amax= 5§10y 530 nm
K= 27.66 y 2248 L /g om {para 510

£ valor de absorividad calculado
comesponderia al compuesto 100 %
puro . La aparicibn de un segundo
maximo indica la presencia de un
segunda compueslo que puede ser un
cwmplejo con e aluminio () , cuya
formacion se  favorece en medio
basico. Esta formacion del complejo
puede explicar el hecho de que la
absortividad especifica de fa laca sea
superior en medio basico (sivacion
contrania a la observada en el caso
de Ia forma soluble ).

3.2. Obtencién del aspectro
infrarrofo

¥ 530 nm respectivamente).
Figura 6.
Se ocbservan  desplazamienlos

significativos en  méximos de
ahsorcidn comespondientes a los

El desplazamiento de los maximos
sugiere interaccion entre el colorante
y el hidréxido de aluminio (ain en

principales grupos funcionafes de fa | estado solido).
molécula.
Figura 7.
3.3. Obtencitn def espectro| No se Jogrt oblener infarmacion por | Para tratar de oblener ef especho de
de masas esta cnica analifica. masas da esle compuesto se requiere
una tacnica aspecial no contemplada
en ef presente trabajo.

3.4. Valoraciones

Potenciométricas
(Valoracién por retroceso
del colorante en NaOH, con
HCl}

No se logra detectar el punto de
equivalencia de fa neutralizacion del
fenolato solo.

£! consumo de HCI es superior al
fequerido para la neulralizacion de la
s08a fotal.

Figura 8.

Existen en disolucion bases cuya
fuerza no pernite distinguirlas de ia
de Ja sosa en exceso.

La neutralizacion del aluminato
formado al disolver la laca en un
exceso de NaOH no regenera &
hidroxido de aluminio original { y
segin ef pH puede pasar hasta las
especies AIfOH) »* , A{OH)* o Al ™).
A pH = 4.3, la especie predominante
es el A3 { Anexo ).
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Conductimétricas

procedimiento descrito en 3.5.
Muestra 1

Masa de laca utilizada: 201.7 mg de
coforante

Puntos de inflextn de la curva
Vohimen gastado de HCI : 5.8y 11.3
mL

Muestra 2

Masa de faca utilizada: 204.3 mg de
colorante

Puntos de inflexién de la curva
conductimétrica:

Volumen gastado de HCI: 5.2y 11.6
mL

Muestra 3

Masa de laca utiizada 208.2 mg da
colorante

Puntos de inflexion de Ja curva
conductimétrica:

Volumen gastado de HCE 8.5y 12.4
mL

Muestra 4

Masa de laca utilizada: 206.9 mg de
colorante

Punlos de inflexién de fa curva
conductimélrica:

Volumen gastado de HC: 5.4y 11.4
mL.

Figura 9.

pH af primer punto de equivalencia
=115

PH al segundo punto de equivalencia
=43

Figura 10,

RESULTADOS-DISCUSION
DETERMINACION RESULTADO DISCUSION DE RESULTADOS
.5, Valoraciones Muestras preparadas de acuerdo a{El  primer punlfo de  inflexion

comesponde & exceso de NaOH
afhadida. En efecto la neutralizacion
e /a sosa da lugar a una disminucion
de la conductancia de la disolucion
por la desaparicion de los jones OH -
{A°=180Seq-' cm? ), pasado este
punto se observa un aumento de la
conductancia que puede ser afribuido
a la sustifucién de los fones fenolato
por iones CI- y de los fones aluminate
por iones Cl -y Al . El segundo
punto de inflexidn comesponde al
aumento de fa conductancia debida a
fos iones H'y CI - provenientes dei
acido clorhidrico en exceso .

La pureza del colorante , obtenida
por diferencia de los volimenes
gastados para flegar a los dos puntos
de equivalencia y con base en ef
modelo ledrico propuesto { Anexo )
esiguala 94.08+ 0.79 % (+). Caba
seflalar que los procedimientes
usuales, basados en los valores de
absortividad (molar 6 especlfica) dan
valores muy inferiores a los oblenidos
por este método.

{*) NOTA: Los promedios de pureza agui sefalados se dan con sus corvespondienies desviaciones estindar, y
Jueron calowlados o partic de los resultados obtenidos en las determinaciones realizadas para cada caso.
Posteriormente s¢ determinaron los intervalos de variacdiin, con un 95% de confianzu en la determinacion para
dichos promedios y los resuilados obienidos se informean en las conclusiones de este trabajo.
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES

Las siguientes conclusiones cormesponden a los estudios efectuados con las dos presentaciones del Rojo
No. 6 comercial. A menos que se indique la palatra laca”, los resultados se refieren a la presentacion
soluble en farma de sal trisodica.

1. El procedimiento de infercambio inico def Rojo No. 6, con una resina acido fuerte (en forma H*), permite
Ia determinacién del colorante por medio de una valoracién  acido-base. La pureza del producto
comercial utilizado fue de 44.47 + 1.32 %, con un 95 % de confianza de la exactitud del vafor. Los
resultados obtenidos por equilibrio dindmico en columna o por un solo equilibrio, son muy similares.

2. Elespectro de absorcitn del colarante en agua, muestra un méximo de absorcidn en fa A = 510 nm, con
un coeficlente de absortividad molar £= 70851 Limol cm (este coeficiente ha sido catculado con base en
la pureza determinada para ef producto y asumiendo que las impurezas no absorben en dicho méximo).

3 Laforma &ciday bésica del Rojo No. 6, presentan méximos de absorcion en iz misma longitud de onda
(A =510 nm).

4. Los coeficientes de absortividad molar en la longifud de anda de maxima absorcitn de las formas acida y
basica del Rojo No. & { u < 0.005, para ambas soluciones) no son iguales. &l valor de fa absortividad
molar de la  forma acida ( corregido con base en fa pureza) es £ = 70851 Limol ecm  mientras que en

dela formabasicaes £ = 62384 Limofem.

5. La no coincidencia de los valores de absorfividad molar en agua y en medio basico muestran que ef
grupo fandlico si se encuentra disociado en la disolucién basica, aunque sus propiedades &cido-base no
hayan podido deferminarse con las experiencias realizadas.
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6. Con base en el modelo ledrico propuesto, el método de valoracion conductimétrica indirecta da la laca
con HCI, permite deferminar ia pureza del producto. El valor de fa pureza estimado para las muesiras
utitizadas es de 94.08 & 1.26 %, con un 95 % de confianza de la determinacion.

7. La repetibilidad en los resultados de Ia pureza de la laca , muesira que el modelo tetrico propuesto, es
adecuado.

8. El espectro de absorcidn de la laca en medio basico { u <0.005 ) muestra dos méximos de absorcién en
A=510 y 2=530nm, cuyosvalores de absorividad molar son: £ = 17771 Lmofem  y

£= 14443  Umolcm, respectivaments (ambos considerando fa pureza delerminada).

9. Elespectro de absorcion de lafaca en medio acido ( 1 < 0,005 ), muestra un sofo maximo de absorcion
en A = 480 nm, con un valor de absortividad molar £= 10832 Limol cm, y presenta una pequeda inflexion

en A= 570 nm.

10. La presencia de una segunda absorcion en el espectro de la laca (principalmente en medio basico)
puede ser afribuida a fa farmacitn de un complejo con el jon Al ¥, La verificacion de esta hipblesis safe
de los objetivos del presente trabajo.

11, £ especto IR del Rojo No. 6 en forma de laca se presenta por primera vez  Este espectio difiere del
especho IR da {3 forma sohubie y sugiere una interaccidn entre fos enlaces de las moléculas def colorante
y el hidroxido de aluminio.

12. Los resultadas obtenidos muesiran que la ausencia de estandares puros no permite ia determinacion de
1a pureza de coforanles (y en esfe caso en particufar del Rojo No. 6) basada unicamente en medidas de
absorbancia.
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ANEXO

§i se considera que Ia faca estd constituida exclusivernente por el coloranta Rojo No. 6 yel
higroxido de aluminio { AOH}, ), cuyas masas moleculares son 604.4 y 78 g/moi, respeciivamente, es
posible plantear la sigulente ecuacion:

M= T78x + 6044y ........... {ec. 1)
En donde:

M = masa del colorante en gramos
x = moles dg Al{OH};
¥ = moles de Rojo No. 6

Por ofra parte, el balance de masas tofal del aluminio disuelto en medio basico es:

Al (Mot = Al 3 + AOH}  + AIfOH);* + A{OH)s + AH{OH)4-

AI®[1+ 51 fOH-]+ B [OH-] + B3 [OH~] + pu {OH-]]
Endonde B, f. f» y Bi representan las constanles globales de formacién de los complejos sucesivos del
Alfiti) con el OH-.

El pH medido durante el transcurso de la valoracion conductimélrica muestra que:

8) La especie del aluminio predominante a pH = 11.5 (que comesponde a punto de equivalencia de la
neutralizacién de la sosa en exceso), es ef A{OH) -,

b) La especie def aluminio que predoming a pH = 4.3 (pH que comesponde &l punio de equivalencia de fa
neutralizacion del R-O- ydel AOH} ~ ), es elion AT %,

Por Io tanto, es posible considerar que la reaccion de neutralizacion del complejo A{OH), es:
AOH)a- +4H —  A* + 4H0

Y entonces, se fiene que:

en donds m H* = moles de acido gastadas en la valoracion simultinea de! Rojo No. 6 y el AI{OH);
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La resolucitn de! sisterna de las ecuaciones simultineas 1y 2 (planteadas conforme al modelo
{edrico propuesto), permite obtener las cantidades de Rofo No.6 y Al(OH): que conliene la muestra de
colorante. Los resultados oblenidos con ias diferentes muestras valoradas se muestran en ia siguiente tabla:

Masa de mmoles da | mmoles de Masadoy Masadex % dey
colorante {mg) y X _(mg) {mg) {mg)
201.7 0.3169 0.1300 191.56 10.14 94.95
204.3 0.3168 0.1643 191.48 12.82 93172
208.2 0.320% 0.1823 19398 14.22 9317
206.9 0.3233 0.1475 195.40 11.50 94.44

El porcentaje de y en la muestra indica s pureza del Rojo No. 6 en ef colorante (leca).  La repetibilidad de Jos
resultados confirman la vafidez del modefo propuesty {ef grado de confianza se delermina mediante métodos
estadisticos ).
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