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CAPITULO I 

INTRODUCCION 

En las ultimas décadas, los colorantes han sido ampliamente utilizados en alimentos, famacos y 

cosméticos con el propésito de_ mejorar la apariencia de fos productos y -eventualmente- enmascarar una 

apariencia desagradable. 

En Ia industria farmacéutica, el uso de agentes colorantes para dar color a los medicamentos ha 

sido una costumbre muy comin, En efecto, a pesar de que fos farmacos con color no ofrecen ninguna 

ventaja ferapéutica sobre los incoloras, su uso es de considerable importancia por el efecto psicolégico para 

ef paciente. Con frecuencia se observa que un medicamento incoloro no es aceptado por una gran mayoria 

de pacientes quienes fo consideran inerte. En consecuencia, ef uso adecuado de colorantes es importante 

para asegurer la cooperacién del paciente en la administracién de fos medicamentos prescritos. 

EI colorante Rojo No. 6 (C.1. 16255), cuyo estudio es tema del presente trabajo, se encuentra entre 

fos colorantes que estén incluidos en la Farmacopea Mexicana y que pueden ser utilizados para 

medicamentos; pertenece al grupo de los colorantes azdicos para los cuales no existen métodos confiables 

de determinacion y cuya purificacién no es facil. 

OBJETIVO 

¥ Efectuar un estudio analitico del Rojo No 6 a fin de poner a punto méfodos de caracterizacion y 

deferminacién de la pureza de los productos comerciales. Para efectuar este estudio se emplearan 

técnicas analiticas de uso comin en la mayoria de los laboratorios farmacéuticos y se utlizarén 

productos comerciales del colorante. Se consideraré, por tanto, que las posibles impurezas presentes 

en las muestras de colorante, s6lo pueden provenir de los reactivos empleados en la manufactura 0 de la 

degradacién del propio producto.



  

CAPITULO II 

ANTECEDENTES 

Los agentes colorantes pueden definirse como compuestos empleados en Ia industria con ef unico 

propésito de impartir color y pueden ser clasificados de la siguiente manera‘: — (1) Colorantes naturales 

y {2) Colorantes sintéticos. 

Colorantes Naturales 

Los colorantes naturales se oblienen a partir de minerales, plantas y fuentes animales. Se emplean 

principalmente para propésitos artisticos, como adomos simbdlicos de algunas iribus y como colorantes en 

alimentos, farmacos y cosméticos. 

Los coforantes minerales son frecuentemente denominados pigmentos y son usados para lociones 

coloridas, cosméticos y otras preparaciones, generalmente de aplicacién extema. EI término pigmento 

también se aplica genéricamente por los fitoquimicos a fos colorantes extraidos de las plantas. 

Colorantes Sintéticos 

En general fos colorantes sintéticos son compuestos orgénicos . Las primeras aplicaciones de este 

tipo de colorantes datan de 1856 cuando fue sintetizada por primera vez fa mauveina, también conocida 

como purpura de Perkin. 

Los colorantes orgénicos sintéticos contienen ciertos elementos estructurales - llamados grupos 

croméforos- constituides por un sistema de dobles ligaduras conjugadas. Estos grupos son los 

responsables del color de las moléculas y estan constituidos por grupos funcionales tales como: azo 

{-N=N-), nitroso ( -N=O ), nitro ( -NOz J, azoxi ( N=N-O- ), carbonil (>C=O) y effleno ( >C=C<). 

La gran mayoria de {os colorentes son sustancias relativamente inestables debido a sus estructuras 

insaturadas. Estos compuestos pueden sufrir decoloracién por diversos factores, tales como fa luz, cationes 

metélicos, calor, microorganismos, agentes oxidantes o reductores, dcidos y bases fuertes, etc. 

Cuando se inicio el empleo de jos colorantes sintéticos, una gran mayoria de estos compuestos fueron 

utilizados sin hacer ninguna seleccién que permitiera discriminar entre los fOxicos y los inocuos; tampoco 

 Genaro, AR, ‘Remington's Phurmaveutical Sciences". 174 Edition. Mack Publishing Capmany, Easton, Pennsyleania 18042, Philadelphia, 
4985.
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“ANTECEDENTES 

existla una supervision con respecto a su pureza, y - menos atin — a fa presencia de productos 

contaminantes que pudieran provenir del proceso de manufactura yo de los productos de degradacién. 

Actualmente en la mayorfa de los paises existe una fegistaci6n al respecto y muchos colorantes han 

sido prohibidos. 

Usualmente, para impartir color a un medicamento, se prepara una solucién concentrada del colorante 

elegido, fa cual se incorpora durante ef proceso de manufactura del farmaco. La proporci6n def coforante en 

el producto, generaimente va desde 0.0001% hasta 0.001% 2. Es muy comin que el color empleado sea 

apropiado al sabor de fa medicina. 

A pesar de que las proporciones requeridas son pequefias, se recomienda que /a forma del colorante 

elegido cumpla con ciertos requisitos para su seleccién : 

© No debe ser t6xico 

¢ — Debe ser compatible con los ingredientes del medicamento 

« — Debe usarse en su forma mas estable de aplicacion 

* — Debe incorporarse con facilidad al sistema en el cual es aplicado 

« — Debe cumplir con ef criterio estético requerido 

¢ No debe impartir olor o sabor desagradable al producto 

» La sustancia seleccionada debe ser permitida para Su uso en el pais correspondiente 

Los colorentes certificados se clasifican intemacionaimente en tres categorias ‘: (1)Colorantes FD&C, 

fos cuales pueden ser legaimente utilizados en alimentos, farmacos y cosméticos, (2) Colorantes D&C, que 
pueden ser utilizados en farmacos y cosméticos, y (3} Colorantes D&C Extemos, cuyo uso es festringido a 

farmacos y cosméticos de aplicacién extema. 

Colorantes incluidos en la F.E.U.M. +: 
  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

Colorante ° Cd Nombre comun 
«  Amanilio No. § 19140 Tartrazina 
e Amarillo No. 6 15985 Amarillo creptisculo 
*  AzulNo. 7 42090 Azul brilante 
e AzulNo. 2 73015 Indigotina 
© AzwiNo7 42051 Azul patente 
o Rojo No. 3 45430 Exitrosina 
e Rojo No. 6 16255 Ponceau 4R 
2 RojoNo. 40 : 16045 Altura 
e Verde NO. 3 42053 Verde répido       

  

? “The Pharmacentical Codex”. 11% Edition. The Pharmacentical Press. London, 1979, 

) Swarbrick. J.: Boylan, J. “Wincyclopedia of Pharmacentical Technology": Vol3, Manel Dekker Inc. US... 1990, 
* Genaro, AR “Remington's Pharmaceutical Sciences". 174 Edition. Mack Publishing Capmany. Easton, Penngyluania 18042, Philadelphia, 
1985, 

§ “Farmacopea de las Estados Unides Mexicanos”. 6° Edicién, México. 

 



4 

ANTECEDENTES 

A continuacién se mencionan algunas de las caracteristicas mas comunes del Rojo No. 6, objeto del 

presente estudio: 

Nombre comun: Ponceau 4R 

Colour index number: 16255 

CAS —{ 2611-82-7} 

Sinénimos «: Rojo No. 6, C.1. New coccine, Acid Red 18, C.l. Food Red 7, Coccin Red, Cochineal Red A 

Nombre Quimice 7: 1,3naphtalenedisulfonic acid-7-hydroxy-8-{ (4-sulfo-t-naphthaleny! Jaz0 }- trisodium salt 

Férmula condensada: CaHy:N2N@z0wS3, P.M.= 604.4 

Estructura quimica: 

HO 

Na03S- (O) N=, (C) 

(O) Nao: () 

‘SO3Na 

Este compuesto se encuentra comerciaimente disponible en dos formas de presentaciOn y aplicacion: 

7. Un polve amorto, de color rojo carmin, que contiene unicamente /a sal trisédica ¥ @S, por lo tanto, muy 

Soluble en agua. 

2. Un segundo polvo amorfo de color rojo més intenso, que contiene ta misma sal trisodica en forma de laca 

de hidréxido de aluminio y que es insoluble en aqua. 

La legistacién sefiala que ef Ponceau 4R se puede utilizar como agente colorante en Medicinas, 

alimentos y bebidas a pesar de que se han reportado algunas reacciones de tipo alérgico. El consumo 

maximo diario de esta compuesto por persona no debe ser superior a 4mg/Kg de peso corporal ': en estas 

condiciones se considera que ef compuesto debe ser inocuo, aunque en Ia literatura se mencionen casos de 

algunas reacciones alérgicas, aun a estas bajas concentraciones. 

© The Society of dyers and culourists. The -Umerican Association of textile Chemists and Colourists, “Calour Index”. 26 Edition. England, 
USA, 1956, 

? “Chemical Abstracts”. 

5 Martindale. "The Extra Phramacopeia”. Edited by James P. Reynolds, 29% Edition. The Pharmacentical Press, London, 1989.
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/ANTECEDENTES 

Cabe seflalar que ef Ponceau 4R pertenece al grupo de Jos colorantes azdicos y que este tipo de 

compuestos es muy dificil de purificar, por este motivo en ocasiones se piensa que {a toxicidad puede 

provenir de impurezas 6 productos de degradacién y no del producto mismo. 

Por este hecho, y por fa dificulted para obtener estos Productos en forma pura, es importante contar con 

métodos de determinacién confiables. : 

En el caso particular del compuesto objeto de este estudio, fos reactivos quimicamente puros indican 
una pureza minima del 75% ° ; sin embargo los productos comerciales a granel y de precio muy inferior 

aseguran una pureza superior a la mencionada. 

Este hecho puede ser explicado por Ja dificultad que se presenta para obtener esténdares puros que 
permitan realizar una cuantificacion rapida y confiable, 

En la actualidad, los métodos encontrados en fa literatura y que se emplean para determinar ef Ponceau 
4R se basan en la realizacion de determinaciones simultaneas del Ponceau 4R con otros colorantes en 
productos comerciales tales como refrescos, bebidas no alcohdlicas, medicinas, confiteria, jugos de frutas, 

etc.. Las principales técnicas analiticas utilizadas para este tipo de determinaciones son * : 

Cromatografia en capa micelar delgada, usando densitémetro de barrido. 

Espectrofotometria (con filtro Kalman). 

Espectrofotometria de fa primera derivada. 

Espectrofotometria UV-Visible. 

HPLC 

TLC 

Voltamperometria de redisolucién por desabsorcion. N
N
N
 
N
R
K
 

La dificultad en estas determinaciones radica en ta falta de esténdares puros. Con frecuencia, los 

productos comerciales son utilizados como estaéndares de referencia aunque no existan métodos 

confiables para la determinaci6n de la pureza de estos productos. 

Asi pues, seria de gran utlidad desarroifar un método que-permita cuantificar el colorante sin e! uso de 

estandares puros del mismo producto. 

9 sldricl®, “Catitogo Manual de Productos Quimicos Fines". 1996-1997, México, 
"Chemical Ubstracts". 1990-1996,



CAPITULO III 

PRINCIPIO DE LAS TECNICAS ANALITICAS 

UTILIZADAS 

¥ _INTERCAMBIO IONICO 

Un intercambiador de jones se define como un sélido insoluble de peso molecular elevado que 

contiene iones méviles que pueden ser intercambiados por iones con carga del mismo signo provenientes 

de una disolucion. 

Los sélidos que responden a esta definicin son numerosos y pueden.ser de tipo inorganico u 

organico, naturales o sintéticos. Debido a la sencillez de su preparacién y manejo, los 

intercambiadores comunmente utilizados en trabajo analitico son las resinas sintéticas. Las resinas estén 

Constituidas por una red macromolecular tridimensional formada generalmente por cadenas de poliestireno 

unidas con ‘“puentes" de divinilbenceno mediante un proceso de copolimerizacin. En esta red 

macromolecular se insertan grupos funcionales acidos o basicos { iondgenos fijos) cuyas cargas son 

neutralizadas por iones de carga contraria ( contraiones) los cuales pueden ser intercambiados por iones de fa 

misma carga que se encuentren en disolucion. 

Cuando una resina intercambiadora en forma A se pone en contacto con una disolucién que 

contiene contraiones B { que poseen una carga del mismo signo), se estabfece el equilibvio: 

ZAa +ZBs > ZAs + ZBR 

en donde z yz sonias cargas de Ay B. Este equilibrio esta desplazado en un sentido u otro segin la 

afinidad relativa de la resina por Ay 8. 

A fin de poder calcular fa cantidad de resina necesaria para efectuar un intercambio de iones, es 

necesario conocer la capacidad de intercambio de la resina. Ciasicamente, la capacidad de un 

intercambiador se define como ef numero de equivalentes del contraién presentes en una cantidad dada de 

éste.
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PRINCIPIO DE LAS TECNICAS.,. 

~ VALORACIONES POTENCIOMETRICAS 

EI punto final en una valoracion puede ser determinado principalmente por dos formas: ja primera, 

se basa en ef cambio de color de un indicador y , la segunda, implica el desarrollo de una curva experimental 

por medio de una medida instrumental. E/ instrumento debe responder a_una propiedad de fa disolucién 

que varie en funcién del volumen del valorante afladido. 

Las valoraciones potenciométricas son comunmente utilizadas con este fin. Como su nombre lo 

indica se basan en la medida del potencial de fa disolucién en ef transcurso de la valorecién; ia medida se 

realiza utilizando un electrodo de referencia y un electrodo indicador apropiado. Para sustancias con 

propiedades acido-basicas, ef electrode indicador cominmente utilizado es ef electrode de vidrio. 

Los cambios bruscos de pH que suceden en las proximidades del punto de equivalencia determinan 

fos puntos finales de una valoracion y el intervalo de pH para tales cambios varla de una valoracién a otra y 

est determinado por la naturaleza y la concentraci6én del analito y del valorante; ios puntos de equivalencia 

corresponden a puntos de inflexién de la curva obtenida. 

Por medio de una valoracién potenciométrica es posible determinar con gran exactitud fa 

concentracién desconocida de un analito a condicién de que ja reaccién de valoracién elegida sea lo 

suficientemente cuantitativa, Este tipo de valoraciones son ampliamente utilizadas por su sencillez, rapidez, 

economia y repetibilidad. 

¥ CONDUCTIMETRIA 

La conductimetria es un método basado en la medida de la conductividad de una disolucion la cual, 

@ su vez, depende de la concentracién de los iones presentes en una solucién. En las valoraciones 

conductimétricas se busca encontrar variaciones bruscas de la conductividad que coincidan con el punto 

estequiométrico de la reaccién de valoracién. La participacién de un determinado ion en fa conductividad 

total de fa disolucién depende de la movilidad de dicho jon y esta relacionada con la conductividad 

equivalente del mismo ( As); dado que los iones H* y OH son mas moviles que los demés, la conductividad 

de una disolucion disminuye considerablemente cuando estos son neutralizados. Este hecho da por 

resultado que las mediciones conductimétricas sean ampliamente utilizadas para valoraciones acido-base. 

Cabe sefialar que este tipo de valoraciones son también utilizadas cuando un ion da lugar a un 

precipitado insoluble, dando por resultado la disminucién de a conductividad antes del punto de equivatencia.
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PRINCIPIO DE LAS TECNICAS... 

Tanto en el caso de valoraciones con formacién de precipitedo como acido base se observa que, una 

vez pasado ef punto de equivalencia, la conductividad aumenta debido al exceso del reactivo titulante ionico. 

En esta forma una curva de valoracién conductimétrica esté formada por dos rectas de pendiente 

diferente que tedricamente deben interceptarse en el punto equivalente; sin embargo, con frecuencia se 

obtiene una curva donde el punto de interseccién teérico no se observa debido a que - en concenfraciones 

estequiométricas - a reaccién no es completamente cuantitativa. En este caso, el punto de equivalencia 

Se obtiene por fa interseccién de las pendientes de las dos ramas de la curva experimental obtenida y para 

trazar estas pendientes debe considerarse el mayor nuimero de los puntos experimentales iniciales y finales 

de la valoracién (en estas condiciones ef equilibrio esta desplazado por exceso de uno de fos reactivos). Una 

ventaja de esta técnica radica en ef hecho de que su uso puede extenderse a reacciones menos 

cuantitativas que fas utilizadas para valoraciones potenciométricas o con indicador visual y que se pueden 

efectuar en medio diluidos (hasta 10+ mol L-). La principal desventaja de este método radica en que todos 

fos iones presentes en una disolucién contribuyen a fa conductividad de la misma y el efecto de la matriz 

puede provocar un efecto interferente sobre fa medida. 

¥ ESPECTROSCOPIA INFRARROJA 

EI espectro infrarrojo se produce cuando fotones de fa zona del infrarojo del espectro 

electromagnético inciden sobre moléculas, produciendo vibraciones que se registran como picos de 

absorcién a diferentes longitudes de onda. La energia necesaria para producir cada vibracién es especifica 

ya que varia en funcién de la naturaleza de los atomos y de fos enlaces que fos unen. Por tanto, las 

moiléculas solo absorben radiacion infrarroja a ciertas longitudes de onda y frecuencias. El aspecto mas util 

de la espectroscopia infrarroja es su disponibilidad para identificar los grupos funcionales de un compuesto; 

por otra parte, indica la ausencia de otros grupos funcionales que darian absorciones fuertes en el caso de 

que estuvieran presentes. Con frecuencia surgen ambigdedades en fa interpretacién de fos espectros 

infrarojos ya que, grupos funcionales diferentes son capaces de producir una absorcién en la misma 

longitud de onda. Por io general, la observacién de olras regiones def espectro permite determinar qué grupo 

funcional esta presente. 

Cuando ef compuesto es puro y se cuenta con espectros de referencia, ia espectroscopia infrarroja 

puede dar pruebas concluyentes de que dos sustancias son el mismo compuesto o no, ya que los picos en la 

region dactilar dependen de las vibraciones complejas que tiene toda fa molécula. En efecto, es imposible 

que dos compuestos cualesquiera (excepto fos enantiémeros) tengan precisamente ef mismo espectro de 

infrarrojo; sin embargo, por sf misma,’ no permite la elucidacién tolal de la estructura de un compuesto
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PRINCIPIO.DE LAS TECNICAS... 

Gesconocido /a cual s6lo puede lograrse utilizando otras técnicas espectroscépicas complementarias ( UV- 

Visible , RMN, Masas, etc.). 

¥ ESPECTROFOTOMETRIA UV-VISIBLE 

Las aplicaciones de la espectrofotometria de absorcién UV-Visible se basan en ta interaccién de fa 

radiacion de fa zona de UV-Visible del espectro electromagnético con moléculas que tienen electrones en 

niveles energéticos capaces de absorber radiacion de estas longitudes de onda (dobles enlaces conjugados). 

La absorcion de radiacion es variable y caracteristica de cada especie y af resultado se le lama espectro de 

absorci6n. 

Con fines de identificacion ta espectroscopla UV-Visible sélo puede ser utilizada como técnica 

compiementaria ya que ef espectro de absorcién consiste en una o varias bandas amplias sin estructura fina 

que en realidad son poco utiles para una identificacién precisa. Esta espectroscopia se utiliza 

fundamentalmente para la cuantificacion directa o indirecta de una gran variedad de especies inorganicas, 

organicas y bioquimicas y es uno de los métodos mas comunmente utilizados en tos laboralorios. Por su 

sensibilidad, exactitud , precision y limites de deteccién en concentraciones del orden de 105 mot L, fa 

espectroscopia UV-Visible es uno de los métodos mas poderosos y més utilizados en andlisis cuantitativo. 

Permite fa determinacién simuiténea de dos componentes en una mezcia sin necesidad de separacién previa, 

ademas /a selectividad puede ser aumentada por Ja formacién de complejos, modificacién del PH, etc. 

Por su sencillez y costo relativamente bajo esta técnica ha sido facitmente adaptada para métodos 

autométicos. 

¥ ESPECTROSCOPIA DE MASAS 

En un espectrometro de masas, fas moléculas se ionizan en un alto vacio y las iones resultantes de 

fa fragmentacion se clasifican de acuerdo a sus masas. EI registro de fa abundancia de los fones de cada una 

de las masas producidos durante la fragmentacion, se denomina espectro de masas. 

Para la ionizacién de fas muestras y para la separaci6n de los iones se emplean diferentes métodos. 

Sin embargo, los mas comunes son el impacto electrénico para fa ionizacion y la fragmentacién de los iones 

y la deflexién magnética para separarios.
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PRINCIPIO DE LAS TECNICA... 

La importancia de la espectrometria de masas radica en que, al poder determinar las masas de las 

particulas generadas, es posible conocer fa masa molecular, tener una idea de fa estructura de fa molécuta, 

asi como algunas indicaciones acerca de fa estructura de los grupos funcionales.



CAPITULO IV 

PARTE EXPERIMENTAL 

WV.L. REACTIVOS Y MATERIAL 

INSTRUMENTOS Y MATERIAL: 

644 Conductameter Metrohom (Cte. de la celda c = 0.76 cnr'} 

662 Photometer Metrohom (Celda 1 cm) 

pH-metro Beckman Century SS-1 

Balanza analitica Mettler AE 240 

Agitadores magnéticos Tacussel 

Columna para cromatogratia (10 mL} 

Pipetas volumétricas 

Matraces volumétricos 

Buretas de 25 y 50 mi. 

Material de vidrio de uso comin en el laboratorio. 

REACTIVOS: 

Productos comerciales 

Rojo No. 6 (C.1. Food Red 7), Laca ( Producto comercial fabicado en USA) 

Rojo No. 6 (C.l. Food Red 7 }, Soluble ( Producto comercial fabricado en U.S.A. ) 

Resina Dowex X8 comercial (Catiinica) 

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

Soluciones reguiadoras de pH = 4 y pH = 10 (Merck@} 

Disoluciones de HC! preparadas a partir de HCI R.A. 

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

Disolventes organicos para pruebas cualitativas ( etanol, cloroformo, acetona, propanol, tetrahidrofurano)
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IV.I. DESARROLLO EXPERIMENTAL 

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

Con fa finalidad de determinar ef tipo de disolventes que se pudieran emplear para las 

determinaciones analiticas del Rojo No. 6 (laca y soluble), se probé con diferentes disolventes (agua, 

acetona, etanol, propanol, THF, etc.) fa solubilidad de ambas muestras. Se observd una notable 

diferencia en fa capacidad de solubilidad del Rojo No. 6 en aca, con respecto al Rojo No. 6 saf 

trisddica, siendo mucho mas soluble el segundo. 

2. DETERMINACIONES ANALITICAS SOBRE ROJO No. 6 (SAL TRISODICA). 

2.1. Purificacién del colorante. 

A fin de poder trabajar con muestras puras del colorante, se intentd purificarlo por recrisfalizaci6n. Para 

ello se utilizaron pares de disolventes de menor polaridad que e! aqua (elanol/acetona, agua/etanol y 

agua/acetona). En ninguna de elias se logré recristalizar adecuadamente. Por consiguiente todo ef 

desarrollo experimental se realiz6 con el producto comercial. 

22. Obtencién del espectro visible. 

Se determiné el espectro de absorcién de la disolucién acuosa del colorante en su forma trisddica. Para 

ello se utilizd una disolucién def producto comercial en concentracién 3.2 x 10? mg/ml. y se obtuvieron 

fas valores de absorbancia en ef intervato de longitudes de onda comprendido entre 400 y 700 nm. Se 

observé. un solo maximo de absorcién en A= 510 nm (figura 1). 

2.3. Obtencién del espectro visible en medio acido y basico 

Para determinar el espectro visible en medio acido y basico, se prepararon disolucfones en estas medios 

a partir de_una disolucién del producto comercial en agua destilada (concentracion 2 mg/ml):



24. 
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a) Disolucién dcida: se colocé una alicuota de 4.0 ml. de fa disolucién anterior en un matraz 

volumétrico de 250.0 mL, se agregaron 2.5 mL da acide clorhidrico 1 mol Ly se complet6 ef volumen 

hasta el aforo con agua destilada; esta disolucion tuvo un pH final de 2.5. 

b) Disolucién basica: se prepar6 tomando otra alicuota de 4.0 mL de fa disolucion inicial y attadiendo 

2.5 ml de NaOH 1 mot en un matraz volumétrico de 250.0 mL Una vez completado hasta ef aforo 

con agua destilada, el pH final de esta disoluci6n fue 11.2. 

Se determin6 fa absorbancia de ambas disoluciones en el intervalo de longitud de onda comprendido 

entre 400 y 700 nm. Para ambas disoluciones se observé un sélo maximo en 500 nm pero el de la 

forma basica present una menor absorci6n ( figura 2 ). 

Obtencién del espectro de infrarrojo. 

El espectro de infrarrojo del compuesto fue obtenido en pastilla de KBr. Los picos de absorcién 

Correspondientes a los principales grupos funcionales de la molécula coinciden con los del espectro IR 

encontrado en la literatura y oblenido en nujol (figura 3). 

2.5. Obtencién del espectro de masas. 

Una muestra del colorante se sometié a un andlisis de espectrascopia de masas, utilizando ef método de 

FAB (Fast Afom Bombardment). No fue posible obtener ninguna informacién con esta técnica, debido 

ala dificultad de volatilizacién del compuesto. 

2.6. intercambio lénico. 

Antes de proceder al intercambio iénico del producto se_procedié al acondicionamiento y 

determinacién de la capacidad de la resina. Para elfo se siguié procedimiento descrito @ continuacién: 

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

- Un lote de aproximadamente 30 g de la resina comercial seca se colocé en 250 mL. de agua destilada y 

$e mantuvo con agitacién suave durante todo un dla. Una vez hinchada 1a resina, se filtré y se sometié 

@ lavados sucesivos con agua destilada (cada uno de eos de 250 ml y manteniéndola nuevamente 

con agitacin suave durante aproximadamente 1 hora antes de proceder a su filtracion }. A fin de acelerar 

la cinética del infercambio, fa resina hinchada y tavada_se sometid a equilibrios sucesivos de intercambio 

iénico con NaOH y HCI, ambos en concentracién aproximada de 1 mol L*. Después del ultimo 

intercambio y una vez fa resina en su forma H", se lav varias veces con pequefias porciones de agua 

destilada con Ia finalidad de eliminar por completo ef exceso de acido. 

- Para asegurar que no quedara ningun exceso del dcido, se tomaron unas gotas de agua del lavade y 

$e trataron con AgNO La ausencia de turbidez confirmé fa eliminacion total det acido.
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- Se pesd con exactitud una cantidad aproximada de 2.5 g de esta resina himeda y se colocd en un 

volumen de aproximadamente 50 ml; posteriormente se valoré. con NaOH 0.1986 mof L-!. El punto de 

equivalencia se determind utilizando fenolftaleina como indicador. Esta operacién se efectué por 

triplicado. Una vez terminadas las vaioraciones, las muestras de resina se filtraron y se dejaron secar 

durante 48 horas en una estufa a 50° C; posteriormente se pesaron obteniéndose los correspondientes 

pesos de resina seca. 

- Por otra parte, una porcién de fa resina hinchada se secé en la estufa - a 50°C- durante 48 horas. 

Una vez seca, Se pesé una muestra de 1.006 g, se colocé en agua y se sometié también a equilibrios 

sucesivos NaOH/HCl y lavados con agua destilada para eliminar el exceso de HCl. Esta muestra se 

valord con NaOH 0.1986 mol Lt, siguiendo Ja titulacién potenciométricamente. La curva de valoracién 

obtenida muestra un solo punto de equivalencia, que tiene fa forma de valoracién de un acido fuerte y 

Corresponde a fa valoracién de fos grupos sulfénicos de fa resina. El volumen de NaOH gastado para 

Hegar al punto de equivalencia es igual a 13.25 mL (figura 4 }. 

2.6.2. Preparaci6n de la columna de intercambio. 

En una columna para cromatografia se empacaron aproximadamente 10 g de resina himeda, cuidando 

en fodo momento que fa resina quedara uniforme en toda la columna 

2.6.3. Transformaci6n del colorante a fa forma Ht. 

2.6.3.1 Una disolucién de 27.0 mg del colorante en 10 mL de agua destilada, se hizo pasar lentamente a 

través de la columna de intercambio. La columna se lavé con varias porciones de agua destilada, 

recogiendo todo ef fiquido efluyente en un matraz volumétrico de 50.0 mL. Ef volumen se complet hasta 

ef aforo con agua destilada. 

2.6.3.2. Por otra parte, se pesaron 32.6 mg del colorante y se disolvieron en 10 mL. de agua destilada. La 

disolucién se mezcié en un vaso de precipitadas con aproximadamente 3 g de resina himeda (en forma 

H+), y se colocé en agitacién suave durente 1 hora para asegurar un intercambio cuantitativo. La mezcla 

se filtré para separar la resina. EI liquido filtrado y las aguas de lavado se recogieron en un matraz 

volumétrico de 50.0 mL y ef volumen se compiefd hasta el aforo con agua destilada. 

27, Valoraciones Potenciométricas . 

27.1. Valoracién del coloranta en forma H*: Ef colorante, fransformado a su forma H* por tos 

procedimientos descritos en los parrafos 2.6.3.1. y 2.6.3.2, se valor con NaOH 0.01986 mol L. La 

curva de valoracién obtenida en ambos casos corresponde a la de un acido fuerte y sélo se observa 

un punto de equivalencia, correspondiente a los tres grupos sulfénicas; no se observa fa neutralizacion 

del grupo fendlico.. Esta operacién se efectud por triplicado, ta forma de las graficas obtenidas se 

presenta en la figura 5.
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2.7.2. Valoracién directa de! colorante con HCI; Con ef fin de determinar si ef grupo fendlico se 

28. 

34. 

encontraba parciaimente en forma de sal sédica, una disolucién del colorante de 30 mg/ml, se vealord 

con dcido clorhidrico 0.202 mol L:1. Este procedimiento se realiz6 por duplicado sin que se observara en 

ninguna de las valoraciones un punto de equivalencia. 

Valoracién Conductimétrica. 

A fin de tratar de valorar el grupo fendlico una disolucién del colorante en concentracién 2.65 mg/mL, se 

valord con NaOH 0.1522 mol L', y se efectuaron - después de cada adicién del titulante- las 

Correspondientes medidas de conductancia de {a disolucién. Este procedimiento se efectud por 

fripliceado. Los valores de conductancia (Q) vs Volumen de NaOH, una vez efectuadas las correcciones 

necesarias por los efectos de dilucién sobre (Q) se representaron gréficamente. Los resultados 

oblenidos muestran una tinea recta (aumento continuo de fa conductancia) sin ningun cambio de 

pendiente . 

DETERMINACIONES ANALITICAS SOBRE ROJO No. 6 (LACA). 

Obtenci6n del espectro visible de las formas acida y basica. 

Una masa de 207.7 mg de laca del colorante se colocd en un matraz volumétrico de 100.0 mL y se le 

adicionaron 3.5 mL de NaOH 0.1522 mot L; ef volumen se completd hasta ef aforo con agua destilada. 

De fa disolucién asi obtenida se tomaron dos allcuotas de 4.0 mL cada una y se colocaron en dos 

matraces volumétricos de 250.0 ml; @ uno de estos matraces se afiadié ademas, 25 mL de HCI 

1 mot i”. En ambos se completd el volumen hasta el aforo con agua destilada. Para obtener ef 

espectro visible de fas dos disoluciones se midieron fos valores de absorbancia en el intervalo de 

longitud de onda de 400 a 700 am. 

EI espectro obfenido en medio acido (pH = 4.3) muestra un maximo en 480 nm y se observa fa aparicién 

de una ligera absorcién en 570 nm. El especiro ablenido en ef medio bésico sin neutralizar (pH=11.3) 

muestra dos maximos de absorcién, uno en 510 y ef otro, mas bajo entre 530 y 540 nm y ambos con un 

valor de absortividad molar superior al obtenido en medio dcido. 

Los espectros de Absorbancia vs longitud de onda obtenidos se muestran en Ia figura 6.
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3.2. Obtencién del espectro infrarrojo. 

33. 

a4. 

35. 

&! espectro de infrarrojo del compuesto fue obtenido en pastilia de KBr. Se observan maximos de 

absorcién en valores de fongitud de onda de 3398, 1472, 1294, 1078, 1046, 666,612 y 544 cnr’. Dichos 

méaximos son atribuidos a fas vibraciones de los principales grupos funcionales de la molécula aunque se 

observan desplazamientos considerables con respecto a ios obtenidos para ef colorante en forma de fa 

Sal trisédica soluble. Ef espectro obtenido para la laca se muestra en fa figura 7 y no existe antecedente 

ena literatura. 

Obtencién de! espectro de masas. 

I colorante se sometid al anélisis de Espectroscopia de Masas, utilizando ef método de FAB (Fast 

Atom Bombardmenty. No fue posible obtener ninguna informacién con esta técnica, debidu a ta 

dificultad para la volatilizaci6n de ia laca. 

Valoraciones potenciométricas (Valoracién por retroceso del colorante en NaOH, con HCH). 

Una masa de 102.0 mg del colorante se disolvid en 20.0 mi de NaOH 0.03972 mol L" y la disolucion 

obtenida se valoré por retroceso con HCI 0.0404 mol Lt. La curva de valoracién muestra una ligera 

zona de amortiguamiento (que pudiera ser atribuida al sistema fenol /fenoiato). La valoracién se repitié 

tres veces; sin embargo, en ninguno de fos casos fue posible determinar el punto de equivalencia 

correspondiente al grupo fenolato (ni directamente de fa curva de valoracién potenciométrica ni por ef 

método de Ja primera derivada). Ei consumo de HCI total es superior af requerido para ja valoracién de 

fa sosa afadida. La curva de valoraciin obtenida se muestra en la figura 8. 

Valoraciones Conductimétricas. 

Se pesd con exactitud , una cantidad aproximada de 200 mg de fa flaca {a cual se colocé en un matraz 

volumétrico de 100.0 mL y se disoWié en 10.0 mL de NaOH 0.1522 mofL' El volumen se 

completé hasta ef aforo con agua destilada. _—_La disolucién obtenida se valor) por retroceso con HCI 

0.1522 mot L', efectuando las medidas de conductancia correspondientes después de cada adicibn def 

cido. En la grafica de Q (corregida por el efecto de dilucién } vs volumen de HCI se observan dos 

cambios de pendiente que corresponden a dos puntos de equivalencia. Ef volumen de acido clorhidrico 

utilizado para flegar al segundo punto de equivalencia es superior al necesario para fa neutralizacién 

del hidroxido de sodio afiadido. El procedimiento se realizé por cuadruplicado y en todos fos casos
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fos resultados fueron equivalentes. La grafica obtenida en una de tas valoraciones efectuadas se 

muestra en la figura 9. 

Una de las valoraciones se siguié potenciométricamente de manera simultanea, el pH correspondiente 

al primer punto de equivalencia (primer cambio de pendiente) fue 1.5, mientras que al segundo 

punto de equivalencia le correspondié un pH = 4.3 ( figura 10 }. 

1 METODO DE FAB (FAST ATOM BAMBARDMENT): Al bombardear la superficie de wn Ugnida con un berg de dtomos répides, 
se produce wea desorcién continua de iones coracteristicas del Uguide, Si disolvezmos una renestra en xx disohente o matriz, ef bembardes produce 
ones molecilares 0 pseudo meleculares. 

El bombardeo puede realizarse com dtomos de un gas inerte para evitar reactividad superficial con la muestra. Se puede utilizar He, Ar 
@ Xe, aunque éste dltima os generalmente el preferide por conseguir wna ianizaién ms gficiente, debide ain aecyor masa atémisa. 

El gas inerte es introducido a una caridad donde es parciulmente ionizado por bombardeo electrinico, forevanda iones positives gue son 
inmediatamente acelerades por campos eliciricos de moda que se favoreszan las colisiones entre iones aceleradas y dtonros newtros lextos, prodixitndose 
intercambios de cargo que originan dtemos nextros ripides las cuales son los que bombordean la superficie de la muestra, por be que se ionixa a la 
matriz (p. ¢. ghcerol, G) ages iones reacionan con las demds molécelas de ésta para produc iones reactivos (GetH)*, ex forma andlyga o la 
ionization quimioa, Laas moléeulas de nna muestra, particpan en la transferencia protinica, transferencia de bidrure 0 reactiones de pares iénios con 
bs tones reactivos (Ga+H)*, para produsir iones piendemalecalares como (M+H)*, (M-H), (M+G+H)*. 
Matrices: Gkicrral, eghcerol, 3-nitrobenal alcohol, rrittanelamina, entre otros,



IVI, FIGURAS 

FIGURA 1: ESPECTRO VISIBLE 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 TRANSFORMADO 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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FIGURA 7: ESPECTRO INFRARROJO DEL ROJO No. 6 (LACA). 
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ESPECTROS INFRARROJO DEL ROJO No. 6 (A=SAL TRISODICA, B= LACA). 
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PARTE EXPERIMENTAL. 
FIGURA 8: VALORACION POR RETROCESO DE LA LACA EN NaOH, CON HCI 
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FIGURA 10: VALORACION CONDUCTIMETRICA CON MEDICION SIMULTANEA DEL pH (LACA) 
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RESULTADOS - DISCUSION 

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

  

  

  

  

  

  

  

  

OISOLVENTE Rojo No. 6 (Sal trisédica} Rojo No. 6 (Laca de Al(OH);) 

Agua destilada Muy soluble Poco soluble 

NaOH Muy soluble Muy soluble 

Acetona Poco soluble Jnsoluble 

Etanol Poco soluble insoluble 

Cloroformo Poco soluble Insoluble 

THE Poco soluble insoluble 

Propano! Poco soluble insoluble         

  

  

  

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

DETERMINACION RESULTADO DISCUSION DE RESULTADOS 

21. Purificacibn —_del| No se togrd recrisfalizar ef colorante|No es posible fa purificacién def 
colorante en ninguno de los pares de! colorante por recristalizacion. 

disolventes empleados. 

2.2. Obtencién def espectro| 4 max = 510 nm EI valor de absortividad se caiculd 
visible x= §2.13 Légem tomando en consideracién la pureza 

Figura 1. del reactive (Capitulo-V, secci6n-2.7.). 

  

23. Obtencién del espectro 
visible en medio acido y 
basico 

  
Solucién acida; pH=2.5 

Amax = 500 nm 

K=5213L/@0mn 

Sotucién basica: pH=11.2 

Amax = 500 nm 

K=45.90L/gcm 
Figura 2.   

En ambos casos se observa un ligero 

desplazamiento _hipsocrémico que 
pudiera ser atribuido a la fuerza iénica 
del medio. 

Ef valor de K disminuye cuando ef 
colorante se encuentra en la forma 

basica def fenol.    
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RESULEADOS-DISCUSION 

DETERMINACION RESULTADO DISCUSION DE RESULTADOS 

24. Obtencién del espectro| Los madximos de —_absorcién| El espectro ablenido fue determinado 
intrarrojo correspondientes a los principales 

grupos funcionales coinciden con ef 

del espectro encontrado en la 
literatura aunque se observan 
bandas adicionales y _ ligeros 
desplazamientos en algunos de las 
bandas de absorcion. 
Figura 3. 

en KBr, y ef espectro de la literatura 
asté determinado en Nujol; las 
bandas adicionales coresponden a 

este compuesto y los leves 

desplazamientos pueden también ser 
atribuidas a fos medios empleados. 

  

25. Obtencién del espectro 
de masas 

No se fogrd obtener informaci6n por 

esta técnica analitica. 
Para tratar de obtener ef espectro de 
masas de este compuesto se requiere 

una técnica especial no contemplada 
en ef presente trabajo. 

  

  
‘| 2.6. intercambio Iénico 

  
Capacidad de ia Resina determinada 
potenciométricamente (Muestra 1): 
Masa de resina = 1.006 g de resina 
seca 
Volumen de NaOH 0.1986 mol L* 
gastado = 13.25 mL 
Figura 4. 
Capacidad de fa resina = 2.616 
meq/g de resina seca en forma Ht. 

Capacidad de Ia resina determinada 
con indicador visual ( Muestra 2 ,3, 
y 4): 
Masas de resina himeda : 
2.662 y 2.7349. 
Volimenes de titulante gastados: 

9.0, 10.0 y 10.0 ml de NaOH 
0.1986 mol L~* respectivamente. 

Capacidad = 0.727, 0.746 y 0.726 

meqyg de  resina —hdmeda, 
respectivamente, 

Capacidad promedio = 0.736 meq/g 
de resina himeda 

2.459, 

  
las caracteristcas de fa resina 
utilizada son: 

Densidad de fa resina seca: 5, = 0.77 
g/ml. 

Densidad de Ja resina himeda: & = 
0.92g/mLi + 1.6.x 10%, 

% Hinchamiento: 257% 

Capacidad cientifica : 2.616 meq/g. 

Capacidad técnica: 0.676 meq / mL + 
0.01. : 
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DETERMINACION RESULTADO- DISCUSION DE RESULTADOS 
  

27. Vatoraciones 
Potenciométricas 

2.7.1. Valoracion del colorante en 

forma Ht; 
- Valoraciin 1  (procedimiento 
descrito en 2.631): Volumen 
utifizado de a disolucién = 25.0 mt. 
Volumen de NaOH 0.01986 mol L* 
gastado = 1.52 mL 

Pureza del colorante = 45.04 % 
- Valoracién 2 — (procedimiento 
descrito en 2.6.3.2): Voldmenes 
utifizados = 20.0 mL y 25.0 ml de 
disolucion 
Volimenes gastados de NaOH 
0.01986 mol’ = 1.4 y 1.85 mL 
Pureza de! colorante = 42.96 y 
45.41 % , respectivamente. 
Figura 5. 

2.7.2. Valoracién directa con HCI: 
No se observan en fa curva 

inflexiones que puedan ser atribuidas 

a fa neutralizacién de! grupo fenolato. 

La transformaciin del colorante 

puede efectuarse en un solo 

equilibrio. 

La pureza def coforante comercial 
obtenida por este método es de 44.47 
+ 1.32 % (+). 
Cabe sefialar que ( dependiendo del 
proceso de sintesis) impurezas de 
&cido o sales procedentes de acidos 
fuertes  podrian interferir en la 

determinaci6n. 

Ef producto comercial no contiene 
cantidades apreciables de impurezas 

en forma fenolato. 

  

28. Valoracién 
Conductimétrica     No hay cambios de pendiente 

durante fa valoracién, y solo se 
observa un aumento constante de fa 
conductividad. 

La acidez del grupo fendlico es muy 
débil lo que puede ser explicada por: 
Su posicién orto con respecto af grupo 

diazo.     
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RESULEADOS-DISCUSION 

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

  

DETERMINACION — RESULTADO DISCUSION DE RESULTADOS 
  

3.1. Obtencién del espectro 
visible de las formas acida y 
basica 

Solucion acida pH = 4.3 
A max = 480.nm 

k= 16.86 L/gcm 

Solucién basica pH = 11.5 
Amax= 510 y 530.am 

K= 27.66 y 22.48 L/g cm (para 510 
y 530 nm respectivamente). 
Figura 6. 

El valor de absortividad calculado 
comesponderia af compuesto 100 % 

puro. La aparicion de un segundo 

maximo indica fa presencia de un 
segundo compuesto que puede ser un 
cumplejo con ef aluminio (lil) , cuya 
formacién se favorece en medio 

basico. Esta formacién de! complejo 
puede explicar el hecho de que la 

absortividad especifica de la laca sea 
superior en medio basico (situacion 

contraria a la observada en el caso 
de fa forma soluble ). 

  

3.2. Obtencién del espectro 

infrarrojo 

Se observan _—_desplazamientos 

significatvos en méaximos de 
absorcién correspondientes a los 

principales grupos funcionales de la 
moiécula. 
Figura 7. 

El desplazamiento de fos maximos 

sugiere interaccién entre el colorante 
y ef hidréxido de aluminio (aun en 
estado sélido). 

  

3.3. Obtencién def espectro 
de masas 

No se jogré obtener informacién por 

esta técnica analitica. 
Para tratar de obtener el espectro de 
masas de este compuesto se requiere 

una fécnica especial no contemplada 
en el presente trabajo. 

  

3.4. Valoraciones 
Potenciométricas 

(Valoraci6n por retroceso 
del coforante en NaOH, con 

HC)   No se fogra detectar ef punto de 

equivalencia de ia neutralizacién det 

fenolato solo. 
£1! consumo de HC! es superior al 

requerido para la neutralizacion de la 

sosa fotal. 
Figura 8.   Existen en disolucién bases cuya 

fuerza no pennite distinguirlas de fa 

de fa sosa en exceso. 
La neutralizaciin del aluminato 
formado al disolver fa jaca en un 

exceso de NaOH no regenera al 
hidroxido de aluminio original { y 
segin ef pH puede pasar hasta las 

especies Al(OH) 2°, A(OH}* 0 Al**). 
A pH= 4.3, Ia especie predominante 

es ef Al} ( Anexo). 
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RESULTADOS-DISCUSION 

DETERMINACION RESULTADO DISCUSION DE RESULTADOS 

2.5, Valoraciones Muestras preparadas de acuerdo aj Ef primer punto de inflexion 
Conductimétricas 

    

procedimiento descrito en 3.5. 
Muestrat 

Masa de lace utilizada: 201.7 mg de 

cotorante 
Puntos de inflexibn de la curva 

Volumen gastado de HCI: 5.8 y 11.3 
mi 
Muestra 2 

Masa de flaca utilizada: 204.3 mg de 
coforante 

Puntos de inflexién de la curva 
conductimétrica: 
Volumen gastado de HCl 5.2 y 11.6 
me 

Muestra 3 
Masa de faca utilizada 208.2 mg de 
colorante 
Puntos de inflexién de la cura 
conductimétrica: 
Volumen gastado de HCh 5.5 y 12.4 
mi 

Muestra 4 

Masa de flaca utilizada: 206.9 mg de 
colorante 

Puntos de infiexién de fa curva 
conductimétrica: 

Volumen gastado de HCI: 5.4 y 11.4 

mi 
Figura 9. 
PH al primer punto de equivalencia 
245 

pH al segundo punto de equivalencia 
=43 

Figura 10.   

corresponde al exceso de NaOH 
afladida. En efecto ia neutralizacién 
de fa sosa da lugar a una disminucion 
de fa conductancia de fa disolucién 
por la desaparicién de los jones OH - 

{ 4° = 180 S$ eq * cm?) , pasado este 
punto se observa un aumento de la 

conductancia que puede ser atribuido 

@ fa sustitucién de fos ones fenolato 
por jones Ci- y de fos jones aluminato 
por jones Cl-y AE. Ef segundo 
punto de inflexién coresponde af 

aumento de fa conductancia debida a 
Jos jones H* y Ci- provenientes def 

&cido clorhidrico en exceso . 

La pureza dei colorente , obtenida 
por diferencia de os vohimenes 

gastados para llegar a fos dos puntos 
de equivalencia y con base en ef 
modelo tedrico propuesio { Anexo ) 

es igual a 94.08 + 0.79 % (+). Cabe 
Seflalar que ios  procedimientos 

usuales, basados en los valores de 
absortividad (molar 6 especifica) dan 
valores muy inferiores a los obtenidos 
por este método. 

  

(*) NOTA: Las promedios de pureza aqui sealados se dan con sus correspondientes desviaciones estdndar, y 
fueron calailades a partir de los resultados obtenidos en las determrinadones realizadas para cada caso. 
Posteriormente se determrinaron los intervalos de variacién, con un 95% de confianza en la determinacién para 

dichos promedios y los resultados obtenidos se informan en las conclusiones de este trabajo. 
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CAPITULO VI 

CONCLUSIONES 

Las siguientes conclusiones corresponden a los estudios efectuados con Jas dos presentaciones def Rojo 

No. 6 comercial. A menos que se indique fa palabra ‘laca” , Jos resultados se refieren a la presentacién 

Soluble en forma de sal trisédica. 

1. El procedimiento de intercambio iénico de! Rojo No. 6, can una resina écido fuerte (en forma H'), permite 

fa determinacién del colorante por medio de una vatoracién acido-base. La pureza del producto 

comercial utilizado fue de 44.47 + 1.32 %, con un 95 % de confianza de fa exactitud def vaior. Los 

resultados obtenidos por equilibrio dindmico en columna o por un solo equilibrio, son muy similares. 

2. El espectro de absorcién del coforante en agua, muestra un maximo de absorcin en fa 4 = 510 nm, con 

un coeficiente de absortividad molar € = 70851 Limol cm (este coeficiente ha sido caiculado con base en 

la pureza determinada para el producto y asumiendo que las impurezas no absorben en dicho maximo). 

3. La forma dcida y bésica de! Rojo Na. 6, presentan maximos de absorcién en ta misma fongitud de onda 

(A= 510 nm). 

4. Los coeficientes da absartividad molar en la longitud de onda de maxima absorcién de las formas dcida y 

basica del Rojo No. 6 ( 4 < 0.005, para ambas soluciones) no son iguales. Ef valor de la absortividad 

molar de fa forma acida ( corregido con base en la pureza) es € = 70851 L/molcm mientres que en 

dela forma basica es € = 62384 Limo cm. 

5. La no coincidencia de los valores de absortvidad molar en agua y en medio bésico muestran que ef 

grupo fendlico si se encuentra disociado en fa disolucién bésica, aunque sus propiedades acido-base no 

hayan podido determinarse con las experiencias realizadas.
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CONCLUSIONES. 

6. Con base en el modelo fedrico propuesto, el método de valoracién conductimétrica indirecta de la laca 

con HCI, permite deferminar ia pureza del producto. EI valor de fa pureza estimado para las muestras 

utilizades es de 94.08 + 1.26 %, con un 95 % de confianza de la determinaci6n. 

7. La repetibilidad en los resultados de fa pureza de fa laca , muestra que el modelo teérico propuesto, es 

adecuado, 

8. El espectro de absorci6n de fa laca en medio basico { 1 < 0.005 ) muestra dos maximos de absorcién en 

A=510 y 4=530nm,  cuyos valores de absortividad molar son: & = 17771 Umolem 

€= 14443 Limolcm, respectivamente (ambos considerando /a pureza determinada). 

9. Etespectro de absorcién dela lacaen medio dcido ( 4: <0.005 ), muestra un solo maximo de absorcién 

en A = 480 nm, con un valor de absortividad molar £= 10832 L/mol cm, y presenta una pequelia inflexin 

en A= 570.nm. 

10. La presencia de una segunda absorcién en el espectro de la laca (principalmente en medio bésico} 

puede ser atribuida a fa formacién de un complejo con ef ion Al. La verificacién de esta hipdtesis sale 

de fos objetivos del presente trabajo. 

11. El espectro iR de! Rojo No. 6 en forma de laca se presenta por primera vez. Este espectro difiere del 

especiro IR de fa forma soluble y sugiere una interaccién entre ios enlaces de las motéculas del colorante 

y el hidréxido de aluminio. 

12. Los resultados obfenidos muestran que la ausencia de estandares puros no permite fa determinacién de 

fa pureza de coforantes (y en este caso en particular del Rojo No. 6) basada unicamente en medidas de 

absorbancia.
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ANEXO 

Si se considera que la faca esté constituida exclusivamente por ef colorante Rojo No. 6 y ef 

hidréxido de aluminio { AOH}s ), cuyas masas moleculares son 604.4 y 78 g/mol, respectivamente, es 

posible plantear la siguiente ecuacin: 

M= 78x + 604.4y ........... (ec. 1) 

En donde: 

M = masa del colorante en gramos 

x = moles de AKOH)s 

y = moles de Rojo No. 6 

Por otra parte, el balence de masas total del aluminio disuelto en medio bésico es: 

Al (lil)rora = AL®* + AN(OH) ® + AKOH}2* + ANOH)s + AKOH)«- 

AIM [1+ fy [OH-] + fr fOH-] + fa [OH-] + fs [OH-]] 

En donde f1, fa. Ps ¥ Bx representan las constantes globales de formacién de los complejos sucesivos del 

Al{itl) con ef OH-. 

El pH medido durente el transcurso de fa valoracién conductimétrica muestra que: 

a) La especie del aluminio predominante a pH = 11.5 (que coresponde al punto de equivalencia de ta 

neutralizacién de la sosa en exceso), es ef AKOH).-. 

b) La especie del aluminio que predomina a pH = 4.3 (pH que comesponde al punto de equivalencia de la 

neutralizacion def R-O- y del AXOH)s~ }, es el ion AI*. 

Por fo tanto, es posible considerar que la reaccién de neutralizacion det complejo Al(OH). es: 

AWOH)- +4 > AI + 4H,0 

¥ entonces, se fiene que: 

en donde m H' = moles de acido gastadas en fa valoracion simulténea de! Rojo No. 6 y ef A{OH)3
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ANEXO 

La resolucion del sistema de las ecuaciones simultaneas 1 y 2 (planteadas conforme al modelo 

tedrico propuesto), permite obtener las cantidades de Rojo No.6 y Al(OH); que contiene la muestra de 

colorante. Los resultados obtenides con las diferentes muestras valorades se muestran en la siguiente tabla: 

  

  

  

  

  

Masa de mmoles de | mmotes de Masadoy Masa dex Sdey 
colorante (mg) y x _-{org) (mg) (mg) 

201.7 0.3469 0.1300 191.56 10.14 94.95 
204.3 0.3168 0.1643 191.48 12.82 93.72 
208.2 0.3209 0.1823 192.98 14.22 93.17 
206.9 0.3233 0.1475 195.40 11.50 94.44           
  

Et porcentaje de y en fa muestra indica la pureza del Rojo No. 6 en ef colorante (laca). La repetibilidad de tos 

resultados confirman /a validez def modelo propuesto (el grade de confianza se determina mediante métodos. 

estadisticos ). 

 



10. 

11. 

12. 

35 

BIBLIOGRAFIA 

Aldrich®. “Catélogo Manual de Productos Quimicos Finos". 1996-1997. México, 

AOAC. "Official Methods of Analysis". 16" Edition. 1995. 

The Society of dyers and colourists. The American Association of textile Chemists and Colourists. 

“Colour index’. 24 Edition. England, U.S.A, 1956. 

Charlot, G. “Quimica Analitica General". Tomo i. Méfodos electroquimicos y absorciométricos. 

Cromatografia. Editorial Toray-masson, S.A. Barcelona, 1975. 

“Chemical Abstracts”. 1990-1996. 

“Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanes”. 6° Edicién. México. 

Genaro, AR. “Remington's Pharmaceutical Sciences’. 17 Edition. Mack Publishing Copmany. Easton, 

Pennsylvania 18042. Philadelphia, 1985. 

Howe-Grant; M. Kirk-Othmer. “Encyclopedia of Chemical Technology”. Vol. 6. 4® Edition. A Wiley 

Interscience Publication, John Wiley & Sons. U.S.A, 1993. 

LG. Wade, Jr. “Quimica Organica’. Prentice-Hall Hispanoamericana, S.A. 2 Eviciin. México, 1995. 

Martindale. “The Extra Phramacopeia’. Edited by James F. Reynolds. 29° Edition. The Pharmaceutical 

Press. London, 1989. 

Pouchert Ch. J, “The Aldrich Library of FT-AR Spectra’. Edition |, Vol. 2. Aldrich Chemical Co., Inc. U.S.A, 

1985, 

Skoog, D.A.; West, D.M.; Holler, F.J. “Quimica Analitica’, McGraw-Hill. 6* Edicion. México, 1995.



36 

BBLIOGRAFLA 

13. Swarbrick, J.; Boylan, J. “Encyclopedia of Pharmaceutical Technology”. Vol. Marcel Dekker inc. 

U.S.A, 1990. 

14, “The Pharmaceutical Codex’. 11% Edition. The Pharmaceutical Press. London, 1979. 

15. Willard, H.H.; Merritt, LL Jr. "Métodos Instrumentales de Analisis”. Compafila Editorial Continental, S.A. 

deC.V. 4" Reimpresién, México, 1992


	Portada
	Índice
	Capítulo I. Introducción
	Capítulo II. Antecedentes
	Capítulo III. Principio de las Técnicas Analíticas Utilizadas
	Capítulo IV. Parte Experimental
	Capítulo V. Resultados -Discusión
	Capítulo VI. Conclusiones
	Anexos
	Bibliografía



