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INTRODUCCION

Los problemas que presenta el andlisis farmacéutico
es cada dfa mayor debido &l incremento de nuevos produc-
tos, con moléculas activas y excipientes que requieren
de métodos de sndlisis apropiados. Es por eso que ahora
se cuenta con instrumentos analiticos méds sofisticados,
de gran precisién y sensibilidad, que puede ayuder a re-
solver los problemas analfticos que se presenten siempre

y cuando se elija la técnica epropiada.(13)

Ura vez encontrada la técnica apropimda, se busca-

ra s{ estd puede proporcionar resultados confiables, lo ™

cual podrd consegulrse medlante la valldac16n adecuada
del método. : . : .

;car 1a 5,7 d1yodo-8 hldroxlqulnole

cual es un férmaco am1b101ua ubado en el tratamlento de

les; 1nfecc10ne= 1ntest1na1es (9»10 )

La vallda016n de d1cho método demoetré que éste es

especiflco llneal, exacto, y ‘precise para 1a cuantifi-

cac'én qe la 5 7= dlyodo—B hlaroxl(uxnole1na y asi ser

ccmo un método de control de calldad.k




1. FUNDAMENTACION

1.1 Importancia de la esvectroscoria.

Una de las técnicas que ayuda a la quimica anslftica
es la espectroscopfa gque utiliza para determinar materia--
les desconocidos, tanto puros como impuros.

Estas medides detectan la presencia o a2usencia de diferen
tes elementos o grupos funcionales, o bien, proporcionan
informacién en relacién a la estructura de lo que estd

enalizando. (32)

1.2 BEspectroscopia de absorciénm.

1.2.1 Definicién’”

1.2.2 Consigersciones ™

Todos los &tomos’y molécul as'son caraces de -

ab=orber energia, ‘de zcuerdo don” 01ertas ‘limitaciones,

las cuales deperden de la estructura de la molécula. les
moléculas poseen energie aebida al movimierto y a2 15 o~
tecién. Ademds voseen una configurecién electrdénica que
se manifiesta en forma ae energie electrdénica.Pecr lo ex-

puesto anteriormenie cads molécula tiene cuantizeds su



‘,flong1tuu de onda e tablec1da.'

energia, si ls molécula pasa desde uno ‘de sus nlveles de
energia permmtluo hasta otro nés bajo, ‘se:libera cxerta

energfa, ests’ energia se DU ede rerder como radlac16n'y

entoncés se ulce que se ha proauc1ao em1=16n de rad1ac16n'

Si se permlte que una molécula encuentre

longltud de onda, por lo que la abeor

Ahore si el materiel exibe un color visual en la regién
visible entoncés se observan todos los colores desde el
violeta al rojo, ver lo gue a ceda regién de la longitud
de onda corresponae un color visual carecteristico, ¥y su

color complementario, en base a esto se observd gue la



estructuravde'lé'5'ﬁ’ﬁiyodo—s;hidroxiquinoleina ¥y la ayu-

da- del dlsolvente ti una colora016n amarilla la cual

absorbe a esta 1ong tud: de onda 5°1ecclonada.

Durante esté tédnlca tamblén se tomo encuenta la -
ley de Beer la cual establece que la absorbancia de una
solucidn es directsmente proporcional a la concentracién
del soluto absortente.( 16)

Existiendo dos tipos de desviaciones positivas y negati-
'vas las cuales pueden ser causadas por los siguientes
factores como las condiciones ambientales, las desviacio

nes quimicas y los errores instrumentales.(16).



1.3 Validacién
1.3.,1 Definicién
: La validacién de un método

analiticd es-el proceso de determinar la estabilidad o

““der una-metodologia de datos analiticos utiles.( 7 )

1.3.2.Objetivos.

) Uno de sus objetivos es produ-
cir los mejores resultados analfticos posibles, para ob
tebé:‘tales resultados se considera todas las variables
Jdel método.

; Otro es establecer que con un nimero minimo de da-
tos experimentales se puede validar un método, y esta-
blecer criterios para evaluar dichos experimentos.

También dentro de la validacién de un método enali
tico debe existir una organizacién como son:
~.Identificacién de los pardmetros de validacién apro-

piados.
-~ Disefio del experimento para evaluar cadzs pardmetro.
=~ Determinacién de los criterios estadisticos de aceptg

cién para cada pardmetro. ( 21 )



©1.3.3 Guia para la validacién de métodos

analiticos.

-~ Especificidad

- Precisién

- Exactitud

- Sensibilidad

- Dineslidad y: precisién del sistema

- Linealidad;y,prepisién,del método.

Evéiﬁééidh”d 1a ‘éstebilided de 1la muestra.

(7,13, 22).

una reﬂnuesta deblda 1camente a‘la sustanc1a de inte-

rés y no a otros componentes de 1a- muestra.

La especificicad con51ste en ;f

- Analizar placebos del producto con el método propues-
to.

- Identificar las respuestas del (los) activos, excipi-
entes ( en caso de tenerla ) , y de otras sustancies
auxiliares.

- En caso ae contar con los pisibles productos de degra
dacidén, se ovrepsran muestras con placekos aﬁadidos".
de estos y la sustancia de interés y se analizan con

el métoao oroouesto.

Criterios:

- Confirmar que el método desarrollado sea cavnaz de se-



parer la sustancia de interés de cualquier interferen-
cia presente.

De no ser asf optimizar el método o desarrollar otro.

EXACTITUD

Bs la concordancia absoluta entre el valor de wuna

proviedad mediaa experimentalmente { Estimador ) 'y 'su

valor resl de referencfa ( pardmetro ).

Consiste en :
= Analizar 10 muestras preparacas por adicién de la sus
tancia de interéds al 100 % de la cantidad etiguetads

a placebo del producto.

PRECISION O REPRODUCIBILIDAD

[}

% Bs la concordancia relativa entre mediciones repe-
tidas independientes, de una misma oroviedad bajo las
mismas conaiciones (repetibilidsd) o/y diferentes condi

ciones (reproaucibilidad).

Este método consiste en:
- Analizar 12 muestras preparadas por asdicién de la sus
tancia de interés en 100 % de la cantidea etiquetada
a ﬁlacebo ael producto.

- Se remliza por lo menos con 2 analistes, 2 afas dife-



rentes y. 3 determinaciones por analista.

'LINEGLIDAD DEL SISTEMA -

1Es”1é‘re1acién que se establece: mediante una'recta

entreuna propieded fisica, quimlca o b k16g1ca con la

cantidad de férmeco.

Consiste en i . s
-~ Realizar anélisis por ddpliéédo’dé*diféfentes solucio
nes de la sustancia de 1nterés, usualmente a 50, 80,

100, 120 y 150 % del valor esperado.

Criterios de acevptacidn:

DER £ 0.7 %
R z 0.99
M  Aprox. = lv

B Aprox, =0
El método se 11a@ re

1 cgmplé satisfacto-

riamente con lo enterior

LINEALIDAD DEL METODO -
Es la relacidn que se eatablece mediante una rec-
te entre uns propieaszd medidle (cantiazd ae férmaco re-

cuperado) y el valor real ae la orovieaaa (cantidad de

‘fdrmeco zaicionado)



Consiste en :'
- Realizar andlisis por dunlicado de diferentes solucig
nes de la sustancia de interés, usualmente a 50 , 80,
+100, 120 y 150 % del velor esperado vero con adicién

de:placebo.
Criterios de acentacidn:
DER £ 0.7%
R 2

M Aprox.
‘B

Aprox..

‘cumple’satisfacto-

EVALUACION DE LA:ESTABILIDAD DE
‘ LA MUESTRA '

Son las condiciones en las cuales la muestra mantie

ne constante su propiedad medible en un lavso de tiemvo.

Consiste en: ,

- Almacenar las muestras analizadas & temvperatura ambi-
ente o en condiciones acostumbradas, por el tiemvo
acostumbraac o por algunas horas.

~ Después de transcurriao esté tiempo, reanalizar 1las

muestras bajo las mismas condiciones de operacién.
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1.4 '5,7-diyodo-8-hidroxigquinoleina

1.4.1 Propiedades fisicas y quimicas

Es un polvo amarrillo microcristalino
con un punto de fusidn de 200° a 21500 con descomposi
cién.

Calentado con &cido sulfirico desprende iodo.

Ligeramente soluble en aguj, etanol, eter y aceto-
na. Se extrae por disolventes orgdnicos y por solucio-
nes alcalinas acuosas.

Pundida con carbonato de sodio y disuelta con
agua acidulada con dcido nfrico y afladiendo nitrato de
plate precivita en color amarrillo. (4)

Se prepara por la iodacién de la 8-hidroxiquino-
leing,la cual puede obtenerse fécilmente a partir del
correspondiente derivado sulfonado de la quinolina me-
diante hidrélisis con hidréxido de sodio, después de
eliminar el exceso de 4cido sulfdrico de la sulfona-
cibén mediante hidréxido de bario. La sal sédica del -
sulfonato se calienta a 2oo°c, para realizar la descom

posicidén. (4,16 ).

Como es un derivado dihalogenado de la B—hidroxi

quinoleina tiene la siguiente formula estructural:



1

oW

Pig. 3 Estructura quimica de la
5,7-diyodo~8-hidroxiqui-
noleina, mostrando en la

posicidn 5 y 7 los yodos.

- "1.4.2 Propiedades Farmacoldgicas

Se emplea en el tratamiento de las infeceig
nes por el Trichomonas hominis1 en la amebiasis intes-
tinal o actua orincipalmente a nivel del lumen y es

usado como suplemento de la emetina o cloroquina.(1l0)

1. Es una amiba flagelada,del genero trichomona que se

encuentra a nivel de aparato digestivo.
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Son amebicidas directos. Son eficaces contra las
formas méviles y quisticas, pero eficaces para elimi-
nar quistes, probabltaemente dependa de la capacidad pa
3

ra destruir trofozoftos” . Actua tnicamente sobre las
amibas en el intestino y son ineficaces en el absceso
¥ la hepatitis amibiana4. Tiene eficacia cuando el pa-
ciente expulsa quistes, son mucho menos dtiles para -
tratar la desinteria5 amibiana aguda.

La dosis de la diyodohidroxiquinocleina es en adul®
to de 650mg., tres veces al dfa durante 20 afas y los
nifios reciben la cuarta parte del adulto, segin la -
edad y peso hasta los 10 afies . ( 6,10 )

Puede llegar a causar fiebre,irritacién, diarres

y dolor de cabeza.

3. Celula vegetativa de un protozoario,etana activa de
alimentacidn.

4. Enfermedad amibiana en el higado.

5. Son evacuaciones liquidas con sangre y moco produci

das por amibas.
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2.. DPLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

Dado que el método analitico propuesto por farmaco
pea es largo ( aproximadamente 5 horas ) y laborioso ,ya
que se realiza en ausencia de oxigeno y ademds que con
el vroducto en estudio, los resultados obtenidos eran
por debajo del limite de aceptacién establecido, se di-
sefio un método analitico més zorto en tiempo ( aproxima
damente 45 minutos ) sencillo en manejo y esto represen
ta una ventaja dado que el método se pretende usar en -
1=z evaluaci&n del contenido del principio activo en gra
nulado y producto terminado, por todo lo anterior se -
realizarén las pruebas experimentales y estadisticas ne
cesarias pars optimizar y validar el método analitico y
asi determinar que su uso en pruebas de rutina (granulg
do y producto terminado ) es adecuado; estd se cumnle
s{ el método resulta ser esvecifico, exacto, oreciso y

"lineal.
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3« OBJETIVOS.

Optimizar las condiciones del método analftico.
Determinar gue el método analftico sea especifico,
para que el principio activo y que los excipientes
no interfieran.

Determinar que el método analitico sea exacto.
Determinar que el método analftico sea preciso.
Determinar que el método analitico sea lineal,
Determinar la respuesta del sistema al método.

Determirar la estabilidad de 12 muestra.
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4. HIPOTESIS.

51 el método resulta ser preciso, exacto, reprodu-
cible’lineal y ademds que los excipientes no den res--
puesta es decir especifico entoncés nuestro método ana
li{tico empleado para la cuantificacidén de la 5,7-diyodo
8-hidroxiquinoleina en la forma farmacéutica tabletas,
se dice véliao por lo que podremos afirmar gue es con--
fiable y puede ser utilizado como un método de control

de calidad en oruebas de rutina.
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5. PARTE EXPERIMENTAL .

Material

| - Barras Magnéticas :
- Fmbudos de filtracién Marca Pyrex
- Matraces volumétricos de 50ml MarcarfyfekQ,

~ Matraces volumétricos de 100ml ‘Marca'Eyrex{

Papel filtro whattman No. 41

- Pipetas volumétrizas.de. Sml ' :

mMarcéffyréxf

Reactivos
Baker L

ﬁmicoskMonte—

- Acido-Clorhfdrico

- Metanol =

PYE UNICAM

*-5P..8-400
kyijaianéé Analit: 3artotius ti-
»ﬁ kn' : po 1801.
-;Pérrillgfdg Agitag;énk Corning PC

353.




: V,PLACEBO CARuADO
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Aglténdolo‘durante 15 mlnutosv
hse afor6 con ‘el reactivo A yi mezc
- Se flltrd a traves de papel whatm
:do los prlmeros mililitros™
;{ Del filtrado se tomé una alicuot:
’ con. el reactivo A a 50 ml, se m
ffSe ley$ en el espectrofétometro

,imo blanco el reactzvo ALY

k‘r Se
de
- Se
- Se rea
clorhfdrico ( 1.0 %) (reactivo‘A)‘

~ Agitdndolo aurante 15 mlnutos

- Se afor§ con el reactlvo Iy y'mezclé
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~ Se tomé una alicuota 'de:5 ml
tivo A a 50 ml yfsefmézcld"

~ Se ley$ en: el esp}e'c_:t‘x;éfotém'etro a’ 39 nm'.‘,usam:ipj como

blanco el reactivo A,

‘ ES’I.‘ANDAR; o

—‘Sé'pesé 0 100g de’ dlyodoh:.droquu:.nolelna L

- Se’'adicioné a un matraz aforado de 100 ml.

- Se agregd 40 ml del reactivo A

- Se agité durante 15 minutos :

— Se aforé con el mismo reactivo Aky mezc16 )

- Se tomé una alicuota de S ml y d.lluyé con el mlsmo

reactivo A a 50ml y se mezcld

- Se leyé en el mpectrofotémetro a 390 nm,ix‘satry;dé chino"

blanco el reactivo A,
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EXACTITUD DEL METODO

f Se rezlizardén 10 pesadas independientes de 0.100g
de diyodohidroxiquinoleina mds 0.0308g de placebo
( placebo cargado ).
—- Se adicionaron a matraces aforados de 100ml
- Agregandoles 40 ml de solucidn reactivo metanol-dci-
do clorhidrico { 1.0%) reactivo A
- Se agitaron durante 15 minutos
- Se filtraron a traves de papel whatmen No.41 ; des-
cartando los primeros mwililitros
- Del filtrado se tomaron alicuotas de 5Sml y se adicio
naron a matraces aforados de 50 ml y se diluyeron
con la misma solucidn reactivo A . Se mezcleron
- Se leyeron a 390 nm en el espectrofotdémetro,contra un

blanco de la misma solucidén reactivo A.
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PRECISION DEL METODO

Se pesaron los equivalentes de placebo a 0.0308g més
los equivalentes de diyodohidroxiquinolefna a 0.100g
Se adicionaron z matraces aforados de 100 ml
Agregandoles 40 ml de soluci4n metanol- Zcido clorhi-
drico al 1% (Reactivo A)

Se agitarén aurante 15 minutos

Se aforaron con el mismo reactivo A y mezclaron

Se filtraron a traves de papel whatman No,4l, descar-
tando los orimeros mililitros

Del filtraao se tomiron zlicuotas de 5 ml y se adicio
naron a metraces aforados de 50ml y se diluyeron con
el mispo reactivo A. Se mezclaron

Se leyeron a 390nm en el espe:trofotémetro contra un
blanco del mismo reactivo A.

Esto se realizé por tripliczdo en dos dfas diferentes -

y vor dos znalistas diferentes.
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: LINE’Ai,InAD DEL SISTEMA - .

Se pesaron .por tr:.nl:.cado 80, 90 100 116,120 % de’’ dlyo

dohld.rox:.qulnolelna

Se pasaron & matraces. aforados de 100 ‘ml

Agregandoles 40 ml de’ soluc;énnetyapol 4cid clorhidrl L
co (1%) (Reactivo A) ‘ B
Se -agitaron durante 15 mlnutos ;
‘Se aforaron con el mismo re‘.ct:.vo Ay ] mezclaron
Se tomarén alicuotas de 5 mi: ¥ se dliuyer

mo reactivo A & 50.ml y se m‘ezcrlaron

reectivo A como blanco.



22

LINEALIDADADEL METobo":‘”

Se pesaron por trlpllcado ‘80, 90 100 110‘ 2
yodohldroxlqulnolelna y se” adlclonaro

equivalente a 30.8 mg de placebo

Se' transfirieron a matraces aforados*derloqml

Se agregaron 40ml de solucidn"métaﬁolﬁécid65clbrhi-
drico (1. 0%) {Reactivo A) v T

Se agitaron aurante 15 minutos cada matraz
Aforandolos con el mismo reactivo A y se mezclaron
Se filtraron a través de papel whatman No. 41, des—
cartando los primeros mililitros

Del flltrauo se tomardn alfcuotas de 5 ml y se dilu—
 yeron con el reactivo A a 50 ml . Mezclandolos

*Sn leyeron a 390 nm gn el espectrofotémetro: usando

como.blanco en reactivo A. ERT E R S
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ESTABILIDAD DE LA MUESTRA

=Se —reaiizaron 10 pesadas independientes de 0.100g de
diyodohidroxiquinoleina '
Sé,adicionaron cads una en matraces aforados de 100ml
- Se les agregaron 40 ml de solucién reactivo metanol-
dcido clorhfdrico (1%) (reactivo A) a cada matraz '
Se agitaron durante 15 minutos ) :
Se aforaron con el mismo reactivo A y se mezclaron -
Se tomaron alicuobas de 5ml y se aforaron cdn el ‘_; :
reactivo A a 50 ml y se mezclaron ) e

Se leyeron en el espectrofotémetro a 390nm,us'ando v
como blanco el reactivo A ,a las siguientes cdndi—
ciones:

Primero se leyeron inicialmente ,estas mismas mues-
tras se leyeron al cumplir una hora,dos'horas,cinco

horas y 24 horas.
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6, RESULTADOS"

ESPECIPICIDAD DEL METODO I : . L
T " Tactura (absorbancia)
Placebo © 70,004 '

Placebo cargado 0.680
Estandar 0.67€

Vzr la siguiente figura:

Gand ol

/ES“ANJ;A:R% Sk

RN

. I FUUEE DS NN
460 420 400 380 360 340 320 nm

Fig.4 Gréfice ae esnesifizidad se leyda
3%0nm. Le linea recte representa

¥ la curvas son el -

el placebo

clacebo cargzde y el estandar.
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EXACTITUD DEL METODO

Cantidad Cantidad
adicionada - recuperada
( mg) ( mg )

% Recuperacién

100 98.91 98.91
100 99.11. 99.11
100 99.11 o981
100 99.26 - 99,2
10000 T 9955
100 ‘ 100.73°
100 -Q;kk99f_-,,701,,
300 i 100,73
100 10048
o oves

Ver apendice para’las formilas. ::

©teal. = - 0.67402

Ytapias o 0:05 E?L= 9 = 2,26
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Area de*Acentaéidn

w2 { toal {1

- 2.26 (-’o.y674<)'2-'(~f2,(26J

el métodoifésui—‘

99.832 + 2.26' . 0.7882

99.268 —— 99.832 —— 100.35
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REPRODUCIBILIDAD DEL METODO .-

Anslist

* hnal

121234.81

Crvigk®o= T121235.62

= 121234.64

"PABLA DE ANADEVA -
- Fuente de - 7 Suma’ fledin, de. :
Cerror: i lgl: ~ado ! culo.-

AL
DE L
ADLj o
BijK
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“Por 1o.tanto no. existe

fecto debido al snulista..

st Fear D (T o.a5
58.33 { 1614

 Pof'i6~fantb-

efecto debido sl dfa:

n tékefecto debido & la interac-

cidén analiste - dia
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. Calculos de pfedisién,

© ‘Tenemos -unas: |

- 100,511

0.5381
~Como’ S Ho s 2%
“Ha'd. 2%
Con = 0.05 %

Y .grados de libertad n - 1 = 11

As{ tenemos una:

i2 IR TIE AP
i calculb-_-'1'1}9§
PR
* tablas; TN
Area de aceptacién
xi? §
cal ’ tablas

1.1198 (77 21.9

Por lo tanto se acep-
ta Ho y nuestro método es preciso
teniendc una variacién menor del 2

porciento.
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LIKEALIDAD DEL SISTEMA

Cantidad Cantided .
adicionade recuperada % Recuperacién
(mg) (rg) '
80 80.32 100.40
80 80.17 100.21
80 €0.32 100.40
90 89.64 99.60
90 89.64 99.60
90 89.34 99,26
100 99.85 59.85
100 99.85 99.85
100 . : 99.85 99.85
110 110.65 100.59
110 .. 110.50 100.45
1100 110.65 100.59
120 120.56 100.46
12077 120.26 100.21
120 120.56 100.46
IX = 1500 £EY = 1502.16
{ £x )%= 2250000 ( £Y )¢ = 2256484.7
©£x® = 153000 Y’ - 153521.19
¥ =100 ¥ =100.144
S = 14638 S = 14.853
XY =153259.2

Z(Xi-X)2= 3000

Con esto tenemos una:
m = 1.014

b = -1.296

r 0.9%897



Para las formilas utiliza

Inferencias pvara A .

Como

Con una,

"~ .Asi . ten

31
das ver el apéndice

Ho = A0 =0

: ﬁgl #ﬁAq‘# 6,'7

S
SEY/x

emoS ‘UNA i v

- tb;i}'?“'°;°7?°1
tfablas =‘?€1604

Ares. de Aceﬁtacién:

Yesn

-2.1604

. Inferencias para B

Como

Con une

\s ; cale <.t 1 -2
{-0.0790 - £ 2.1604

Por lo tanto se aceptia
Ho y nuestra ordenada &l ori-

gen es igual a cero.

Sy/x = 8.2812



32

y/x = 8.8954
Asf teremos une: .
toay . = 00474

Crabias

Area»dq,acgptac;
te/2 (v
- 22,1604 ¢ 0.0474 . { 2.1604

Por lo tanto aceptamos Ho

y nuestra pendiente es

igual a }

" Calculos de presicién

Tenemos una:

X . 100.118

S = 0.4186

Como Ho ¢ 2 %
Ha > 2 %
.Con o« = 0.05

y grados de libertad n-1 = 14
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“As{ ‘tenemos unaj

"Argé;dé

: ’ iZ, ,
B “tablas ~
0.61329 ~ { 26.119
Por lo tanto se acepta Ho y nu
estro método tiene una variacién me

nor del 2 %

Calculos de Exactitud

Tenemos una :

t 1.09158

cal

%

téy}ag = 2.1448

" Area ée aceptécidh
o °{/2 b (P o
-2.1448 € 1.0914 < 2.144

Por 1o tanto aceptamos Ho
nuestro método ouede considerarse

exacto.
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14q
124
104 ¢

o2
o

[=]

oo
[s)

Cantidad recuperada(mg
~n
=

20 40 60 80 100 120 140 -
Cantidad sdicionade {mg)

Pig. 5 Gréfica de Lineslidad

del sistema.
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LINEALIDAD DEL METOIO

Cantiaad Cantidad

adicionaaa recuperada % Recuperacién
(mg) (rg)
80 79.43 99.287
80 79.88 99.85
80 79.73 99.662
g0 20.08 100.088
20 89.79 99.76
30 89.79 99.76
100 99.40 99.40
100 99.85 99.85
100~ 99.85 99.85
110 - 110.35 100,318
110 109.76 99.78
- 110 ) 110.59 100.53.
120 120.26 100,216
©120. 0 120.11 100.091

2200 116.52 99.607 -

‘Para las formilas utilizadas ver el-dpendice

¥x = 1500
( Tx )2 = 2250000 (
ix2 = 153000
X . =100 R
s = 14.638 'S

IXY = 152866.4
£( xi - %)% 3000

Con esto tenemos unas

m

1.0091

0.99978 . .



Inferencias para A

As{ tenemos una

Como Ho

"‘Fcai~
tfablas

Area de acebtacién:'

= -0.7909.

35

= 2.16c4

b §tear €T

-2.1604 {-0.7909 { z.1604

Por lo tanto se acepta Ho y

nuestra ordenada al origen es i-

gual a cero.

Inferencias vara B

Como

Con una

Ho

Ha

/%

= B =1
£ B A1
=0.65140
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. o S
¥/% =.0.69981 -

Asi -tenemos una:

-2.1604 ¢ 0.7122
: Pof lo'té'n{:_o aéeptamos,ﬂo Yy

nuestra pendiente es igual a ‘1.

Cezlculos para precisidn.

Tenemos una:

’ X ,='/799.869:
o.a
Como  Ho £ 2%
 m >2%
Con X = 0.05
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As{ tenemos una:

‘tanto aceptamos Ho

y nuest iene una variacidén

Calculos de Exactitud.

-2.1448 { -1.5128 { 2.1448

Por lo tanto écgpfamos Ho .y nu-

tro método es exacto.



ESTA TESIS Ho neoE
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Cantidad recuperada(mg) s

“aa0f

“120}"

100,
8a
60.

40

20

0 20 40 60 80, 100 120 140 -

; Cantidad'adicionada (mg)

TSI Pig. 6-Gréfica de Linealidad

del método.



ESTABILIDAD DE LA MUESTRA.

% Recuperacidn % Recuperacidn % Recuveracién

inicial una hora dos horas
100.44 100.44 100.00
99.55 99.85 99.40
99.70 99.85 99.55 -
99.70 100.29 100.29
100714 100,14 99,85 =
99.85 99.85 99.26:
99.40 99,40
100.88 100.88
100.14 100.14
100.14 100.29
X = 99.994 % = 100.1137 %
S = 0.4461 S =

0.4088 -

v Reéuneiaciéh
©»:24 horas

12100473 G
99440 T
100.44
10C.14
100.00
1006.29
100.59
100.88
180.88

100.349
0.4580

v P
(]

40.
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T; DISCUSION. DE RESULTADOS

ESPECIFICIDAD

Como se observa en la fig. 4 , nos indica que
nuestro método resulté ser especifico para el principio
activo y no para los excipientes, estd fué uno de 1los
primeros puntos para continuar con la validacién del

método analitico.

EXACTITUD I

“se observa que el método fué exacto

vreallzar el tratamlento estadist;co result6~que'1a "t"g
caleulada cae uentro del area ae aceptac16n de'la" "t““7

de tablas .

REPRODUCIBILITAD

En cuanto & la reproducitilidad que se llevo aca-
o por dos analistas, en dos dfas diferentes , de acuer
do a esté al realizar las inferencias se observe que no
hay efecto debiao al snalista , al dfa y tampoco debido
a la interaccién analiste - dfa ya que caen aentro ael
area de aceptacidén por lo que se concluye gue es reprc

ducitle el método.

LINEALITAD DEL SISTENMA
Observando la gridfica de linealidad del sistema -
vemos que tiene una pendiente igual a 1.041, un inter-

cepto (b) igual a -1.296 y una éorrelacién (r) igual a
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0.9997 por 1lo que resulta ser lineal{segﬁn{losvcriterios

" establecidos.

LINEALITAD DEL WETODO.

En la lineelidad del método se tiene una pendiente
(r) igual a 1.0091, un infercepto (b) de ~-1.020 y una -
correlacién (r) igual a 0.9997, por lo que el método re-
sulta ser lineal, ademds haciendo las inferencias tanto
para linealidad del sistema como del método resulta que
el intercepto es igual a cero y la pendiente igual a uno
con respecto a la hipdtesis ae trabajo utilizada.

Ademds resultarén ser exactos y precisos tanto el

sistema como el méipdo.

ESTABILIDAD DE L& NUESTRA

Otro pardmetro de la validacién fué la estabilidad
de la muestra en la cual se prepararén muestres realizan
do lecturas inicialmente, & la hora, dos horas y 24 hrs.
Coo observamos las desviaciones son muy cercanas y me-
nores del 2 % y ademés que esto nos demuestra gue nues-
tra muestra no sufre degradacién y es estable hasta las

24 hores.
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8. CONCLUSIONES

Podemos decir que se cumplieron los objeti@os plan—
teados originslmente, es decir la validacién del método
enelitico ya que el método propuesto resultd ser:

Especifico porcue fué capaz de detectar solo al -

‘prlnclplo activo y no hubo interferencias de los excipi-

Exacto 3aaue la "t" de estudent cae dentro del ares
de acentaélén ademds los valores se acercan al 100% ., tam
“bien reurouuc1b1e por cualguier analfsta y en cualquler
'u{a ya~que ro existe interferencias y preeenta una ues——‘

'v1ac16n menor del 2 %.

También cumplif con los criterios estableciddsf&eg? e
1a_1ineaiidad presentando una desviacidn menor{del-z% Q

En cuento &z la eftabilidad, la muestra es'gstaﬁlek'
hasta las 24 hrs. ya que no existe degradecidn -del prin-
cipio activo por lo tanto los porcientos de recunéracidn

son confiables.

Por lo que se concluye que el método analitico em-
pleado,  puede ser utilizedo como método de rutinz . wnara
control - de calicdad en tabletas de 5,7-diysdc-8-hidroxi-

Guinoleina,
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TAPENDICE

EXACTITUD

Estadigrafo ae cko'ntrkavst‘e



fkaétori%‘esn aleato-"

Eijk | (eib)o(e-1)" EYijk - EYij



se.aderque a una’ lines

Ordenada al ériggn L
Pendiente” i
‘ ‘Cantidé.dl:re‘cﬁne'b:‘.vda =

: i X' £+ Cantidad. zdicionada

Ordenada.al origen (A)

B Czry (5 - (5x) (zxy)
i ‘n(rf) - (zx)?
Pe’ncvi‘ien'te: (B)
| o omlrxr) - (EX) (EFY)

Inferencias para A

tca].'cu:\.o

)



&Yz) ".\~VA' ;(’):_Y ) - B (£XY)
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