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-CAPITULO - I

I ¥ T RODUYSC CCTION.




Ningin proceso de produccidén es tan perlecto como -
para que todos los productos sean completanente igue-
les,Existe una varimscién que ee provoceda por un gran
nimero de pequefios factores incontrolebles,ls importen
te estar seguros de que lo8 productos tienen los wvalo-
res necesarios, .

Con la Estadistica se obtienen relaciones entre la
teorf{a y le realidad observable; por 1o que los concep
tos que se estudian eon Ytiles al seleccionar, estable
_cer y modificar modelos, y a probar su conformidad con
la realidad,

El objetivo de ésta tesis es remlizar un estudio en
tre dos métodos que los interesados proporcionaron pa-
ra elegir entre ellos el més adecuado para el control
analftico de un producto farmacéutico, en éste caso, -,
un parenteral de Clorhidrato de Tetracaina:; con la a-
plicacién Estadistioca a dichos métodos analfticos,
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. Dadns Ianrneceéidndes actudles y pueste queila Es
tndistioa es une de les medies mds préctices para el
cnntr»l v maninulocién de dates en tedas las indus-
’tri“a, a8 de vital impertancia cemprebar la efectivi
dwd de’ loa métedes analitices de valeracién aollcwn-
de - quéllaa téenices que nes permitan sbtener les re
kuultaq-s con un ceste Yy tiempo minimes & fin de ne -
fintdrrumpir 1as eperncienas unitnrins en el precess
Ade'fnbricaci6h del fdrimace.

| . Leo métedes estmdfstices sen Ytiles pora lm inter
pretncién de lﬁu'datos en el estudie de prscedimien<
tes de anflisis en lss oue es imnuoible ebtener Te-~
sultades dé la precisién desenda.Les mdtedes estadig
¥Ecoa prevercisnan un medie para determinar la varig
bilidnd de les resultrdes en censideracién y para e-
vitar cen ells, el sacar cenclusienes falsas de les
mismes.La exactitud sin embnrge, es funcidén de les -~
crreres detormninndes y la estad{stica ne puede cerre

girles.




CAPITULO II

# GENERALIDADES DEL MEDICAMENTO".
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| FAMIACOLUOCIA CINERAL DR LOS SSTHSICOS T.OCAL™S.

Len anesténices lecales sen férmaces que blequean -
la cenduccién nerviesa cuande se aplicnn'en el téjido
nerviese en cencentracién adecuanda.Actdan en cualquier
parte del sistema nerviese y en tedes les tipes de fi-
bras nerviisaé- per ejemple, cuande se aplican en la -~
c-rteya m-torn, desaparece la transmisién del impulso
quo previeno de dota drea; cuande se inyecten en la -
piel implden la iniciacidn y la transmisién de les im
’lpulsos pensitives.Un nnestésice lecal, en contacte cen
;un tronQO nerviess, causa pardlisis sensitiva y motora
“en el drea que tal trence inerva.luches coempucstes obs

'f'twculizan la cenduccién y a menude dafian en ferma per-

. ,mnnente las neursnas.La gran ventaja préctlca de les a

_fnoutésicoo lecales es que su accién es reversibley su
'%uso es segulde de recuperacién cempleta de la funcién
nnrvioaa 8in que nueden huellas de legién estructural
de 1us fibras e las neurenas.



HILTURIA.

’

El primer anestdsice lecal descubierte fué 1la cecai
na, alcaleide que en gran cantidad ( 0.6 a 1.8)<i00)‘—
pescen las hejas de Erythrexylen ceca.El alcaleide pure
fué aislnde per primera vez per Niemann. ‘

Ven Anrep en 1880, estudié sus .cualidades farmaceld
gicas y ebgservé gue cuande se infiltraba cecaina per -
via subcutdnea, la piel se velvia insensible al pincha
ze de un alfiler.

Cen el trabaje de Einhern y celaberaderes,clfectuade
en 1892,cemenzé la investigacién quimica de les susti-
tutives sintétices de la cecafna, y ahera centinda per
que ne se ha descubierte el anestésice lecal que carez
ca de efectes indeseables.Asfi, hay en el mercade, para
use clinice, un ndmere innecesariamente grande de com-
pucstes, la mayerin de les cuales difieren pece en cfi
cacia terapdéutica, y de elles, séle algunes tienen ca-

racteres distintives que permiten su use preferente.

Propicdndes derenbles de les mnestduoicaes luenlor.

Un buen anestdsice lecal ne debe ser irritante al -
tejide en que se aplique, ni causar lesién permanente
de la estructura del nervie; la mayer parte de les a-
nestésices lecales que se usan cerrientemente llenan -
dotes requisites.Su texicidad general debe ger baja, -
. pues la substancia se abserbe desde el sitie dende se
aplica.En censecuencia, el indice terapdutice es fac-
ter impertante para valerar la eficacia y la inecuidad
de anestésices lecales.Censiderande que puede varier -
muche entre les anestdsices 1oc;105, se estdn buscande
censtantemente agentes nueves, mds eficaces y menes pe

ligreses.El anestésice lecal ideal debe ser eficaz per



1a accién de un anestésice lucal dura dfas

"semwnns“¥ Pnclusc neses; este cenviene, per ejemple,pa

“rn controlar un deler crénice.Por desgrncia, les anes-
»téu;cos dc duracién tan lnrga suelen preducir gran te-
xicidad lecal. y

Praviedndes Generales de les nreutdnices lochrles.

QUIMIGA Y RELACION ENTRE SSTRUGTURA Y ACTIVIDAD.

Generalmente se cempsnen de tres partes: hay un gru
pe amine hidréfile, unide mediante un grupe intermedie
& un residue aremdtice lipéfile.El grupe amins es una

amina terciaria (precaina) e secundaria (hexileafna) -

La unién entre el grupe interwedie y el rosidue are
mi{tice es un enlaée de amida, ceme en la lidecafna y -
la dibucafna, e una unidn de dster.El enlace de doter
gsrimﬁoftnnte per ser el que se hidreliza durante la -
degradacién e inactivacidn metabdlica que ecurre en el
organismo.

) Laé medificacienes en cualouier parte de la meldcula
a}terardn la petencia anestdsica y la texicidad del -~
campueste, hechs que ha perwnitide elaberar les numere-—
se8 anestdosices licales cen que centnmes actualmente,

Al aumentar la lengitud del grupe alcehélice, aumen
ta la petencia anestésica.Esto.hace que aumente tam-
bidn la texioidad. ‘



Moe riene de necidn.

Ten nnestésices lecnles impiden la generacién y la
cenduccién del impulse nerviese.El sitie principal den
de actuan es la membrana celular, y al parecer ejercen
peca accién de impertancia fisielédgica en el axeplasma.

_Les efectes axepldsimices que scurren pudieran ser -
.secundarios a la accién sebre la membrana.

Les anestésices lecales y etras categerias blequean
la cenduccién peraue ebstaculizan les preceses funda-~
mentales de la generacién del petencial de accién del
nervie, es decir, el gran aumente transiterie cde la -
permeabilidad de la membrana a les iencs sodio,.que [ 2
curre per despelarizacién ligera de la membrana.Cenfer
me se desarrella pregresivamente la accién anestésica
en un nervie, aumenta gradualﬁente el umbral de la exci
tabilidnd eldctrica, y disminuye el facter de seguridad
de 1ln cenduccién; cuande ésta accién ha alcanzade un -
grade suficiente, mse preduce el blequee de 1n cenduc-—
cién.

Les nnestésices lecales parecen blequear la cunduc;
cién en el nervie cempitiende cen el calcie en algin -
sitie recepter que centrela la permenbilidad de lza =
membrana.También se refiere al calcie 1la accién de les
anestésices lecales en el miscule lise y en la médula
suyprarrenal.

Les anestérices lecales amenguan tambidn la permea-—
bilidad del nervie en repese a les ienes de petasis y
de sodio.Esto explica perqué el blequee de la cenduc-—
cién ne se acempaiia de ningdn cambie impertanté en el
petencial de repese. '

Se ha descrite un pequeiies descense decl petencial e
ningin cambie de &ste.Straub (1956) demestré que es el



) CE 9.
estadn fisieldmice inicial de la fibrd nerviesa Lo Qué-
deteraina que un ancstdésice lacal nﬁﬂqhﬁg}‘dinminuya °
no alter§~el patencial .Los anestésicob.lécnles aplioca~-
des por vin externa primers deben atraveéﬁr‘ln membra-
_na, en ferma ne cargada, para peder. tener accidn de -~ .
. blaquen.Adesz Strichartz (1973): ha cemprebade que la

con1ugnc16n de la Termn con cargu eléctrica del anesté
,aico local al reoept-r depende del veltaje, de manera
gue sugiere que el receptor estd apreximadamnente a mi-
tad de ln dlstancia hacia abajo del cenducte s‘dlco._
La putencla anestésica de una serie de cempucstes -
109 cxactumenta paralela a:su eficacia para aumenter la

pres"n superficial de. ln pelicula menenelecular de 1i

Sornibilidnd. difereneinl ‘de fibrns nerviouns o ocoubé-~

rices Lachleu.

Como regla general lns flbr¢s nerviesas pequefias -
son nmfs susceptlbles a la acclin de les anestésices 1

cnles: que las erande

as fibras nerviesas mds peque-
‘estdn mielinizadns, y se ble--

quean con’ mayor ‘ﬁidéé que las fibras mielinigpndcs.

Lo . senaibilidnd ‘a auestéslcos 12cales ne depende oé
_io del tamauo de la fibra sine tambidn del tipo shaté-
“mico de ésta En la etapa temprana de la evelucién anes
tésica, 1as longitudes discretas pequeiins de las per-
clones m%a accenlblee del tronce nerviese son lsg pri-
meras en exponerse al anestésico al difundir hocian a- .
dentre siguiende diversas vians intrafasciculares.

De esta manera, 1ns fibras de pequefis calibre, cen
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_1on"itud crit101 mcnor exuerlnentqn blinueo m{s

mcnte por peslucienes anestésicns uue 1ps fibrns ae mn—, s

',yor callbre- el misma razonnmlcnto explica su recupera -
cién mfs lentn cuande se invierte el proceso. g
La»sensibilidad diferencial de las fibras de diver-
ses tamafies al blenquee es de gran 1mpnrtan01a préctlca
¥ puede expllcar perqué hay un orden definid» en que -
las funcisnes sensitivas de un nervie sen afectadas -

per un anestésice lecal.

Biccte del nH.

Liccte del DB.
Les anestdsices locales en ferma de base libre sen
pece salubles y sen inectables en selucién.Per ese sue
len expenderse en sales hidreselubles, generalmente -
clerhidrates .Ceme. les anestésices locales cen bases d¢
biles, estans selucienes sen muy dcidas, cendicién que
per fertuna, aumenta ld estabilidad del anestésice lo-~

eals Hgy muchns prusbns oue demuestran que la sal Acida

'se neutraliza en les tejides, Y que se libera base li-

e aue la substancia penetre cn les tejides

¥ ﬁfodurc a'ncci‘n anestésica.

_ fEl'adicionnr un alcali a la selucién de un anestési
co local, ‘aumenta 1o actividad dé dste.EL use de una
sal “de un dcide ddbil; per ejemple, dc. b‘r}co, aunenta
tombidn su eficacia clinica.Sin embarge, en les exd-
menes ebjetives ne se ha legrade fundamentar esta hipé
tegis, y les prepnrades mds alcalines tienen la desven
taja de ser relativamente inestables; prebablemente -
peroue en el estade que suelen encentrarse, el pH se i
puala rdpidamente al de les l{iquides extracelulares,-
cunlouiera que sea la cencentracién de les ienes hidrd

"mene de la selucién que se inyecta.




. La pKa de cualnuier anestésice local tiplco de use
condn vuria ‘entre 8.0 ¥y 9 0, de im2de aue séle de 5 a

20 por 100 puede encontrqrse en ferma de base libre -

] pH de les tojides.Bsta fraccién, aunaue pequefia
.'es 1mnortnnte, perque la substiancia tiene que difundir
: se por el tejide conjuntive y las membranans celulares

~'pnra llegar a su sitie de mccién, y generalmente se -

uihird¢§lﬁlaf de 1n ferma catiénica aue causa la inhibi

”1di‘n In cenduccién puede blequeargse & ns bleguearse -

~?ﬁﬁﬁ§tuﬁd- simplemente el pH del medie que bafin la pre-—
' 'ﬁg?déi‘n én 7.2 y 9.6, respectivamente, sin alterar la
- cghtidad del anestésice.Cuands el pH es baje y se ble~
 qﬁea la cerduccidén, la mnyer parte del anestésice debe
estar en su fermn cntiénica.BEste indica que el catién
es la ferma melecular que se cembina cen algun 18cep- .
ter de la membrana para impedir la generacién de peten

cial de accién.



Si blen en 1& nctun1ldad e patente que las des fer

mns maleculares ptseen act1v1dad anestésch, el papel
princlpnl del catlin ho 51d. dcmostrndo usande andlo-—
Fos cuaternarioa de 1las aminas que sen anestdsices le-
: cales.
' 1 durncién de la accién de un anestdsice local es
'ﬁroporcional al tiempe en que el ancstésice ce halla en

centacte cen el tejide nerviese.

Accinnan IMugviccoldricir,

Ademds de blenuear la cenduccién en les axenes del
sistemn nerviese perifdrico, los anestésicos locnles -~
obstaculizan la funcién de todos los drganos en los -

que hay conduccid 'o”transmlsidn de impulsos, Y produ-

aﬁiiiasta por dormatitis alérrl.

-.tésicos localesique s

:ca atague:asmdtico tiplco ) reaccidn anafildctica mor-'f

‘tal-La hlpersénsibilldnd es mayor con los anestésicos -

locales estéricos, ¥ a menudo se extiende a todos los -
Tcompuestos guimicamente afines.Los agentes de tipo ami-
”rdioo, careoen, en esencia, de este problema ¥y suele ser
posible utilizar un compuesto de esta Indole para evitar

“la especificidad de grupo. .
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Dastiro de Los Ancihdaicus. Twenlas.

Fl destlno metabdlico de” los anestésicos locales es

de mucha importancla préctl a,‘ gu toxicldad depen

de - en pran parte del equil io entré 1a rapidez con -

que se absorben y ln rnpidezrco nue se deatruyen en -

el ornqnlsmo <La mnyor pﬂrte de 105 anestdsicos locales
‘corrientes son ésteres, Y qu.tox101dad suele perderse
por hidrdlisis, aue eﬂ 1a maydrin'de los animmles ocu-
rre en el higado y en elfplasma.Los de estructura de -
dster son depgradados no sélo por la estearasa hepdtica
sino tambidn por una estearasa plésmética, probablemen
{e lo colinesterasa. !

Los anestdsicos que se destruyen lentamente en él -

higédo se eliminan en pequefia proporcidn por la orina.




" GENERALIDADES DEL PRINCIPIO ACTIVO"

CLORHIDRATO DE _TETRACAINA.
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CCLORMIDAATY DE. PATIACGATNAG

CHy(eH, ) 3‘?“’?099}{2632” X ('G’H3 ) ac}v )

util in benzoato- Clorhi-
0 -b -dimetil—amlnoeta-
qtilamino)—Q-dime-

) nzoico'an ‘el que -
hidrécenos del -

Solubilidnd.

¥s sq@luble 1 en 7.5 de agua; 1 en 40 de alcohol; y

1l en 30 de cloroformo.Soluble en glicerol; insoluble:-




16,

'>a1 1% tiene un’

ol ae 4 5 a6, 5 Todns

zarse manteniéndolaa a’u

ueden csterili-

‘uin de'98—100 con

un’ bnctericlda por 30 m1 b “por. flltraclén.

Ds incompatible con dlcall“, Yoduroe v sales de pla
'ta ¥y de mercurio inorgénlcO-Se descompone a la accién

de la luz.

TESIS GON
FALLA DE ORIGEN

Identificncidn:

A: Disuélvnnse alrededor de 50 mg de Clorhidrato de

pectivas, cnlcularfédbre 1

Re Disolver id

: [ El punto de
’ fusidn debe ‘ser’ entre 130 y 132~

~0s Una solucidn de 100mg en 5 ml de apgua responde a
1as pruebas para cloruros.

Pureza .
" Por incineracidén,el clorhidrato de tetracaina no da

residuo de igricién superior a 0.1% y desecado sobre £
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cido sulfvrico durante'd{hor¢g, no‘éierde nds del 1% -

“de su neso(pérdidékal'éecado).Desecado sobre una atmdg

fera de pentdéxido de fdésforo por 18 horas no debe per-
der mds del 0.5% de su peso.

Hiined>d:
-No mds oue el 2%'determinada por el Método Titrimé-

trico.

v,\..,-;.n:u. . )
Transflsrn alrededor 'de 500 mg de tetracalna, exac-

‘tamente pesadoa a un matraz.Adicione 5 ml de deido ==
’clorhidrico y 50 ;ml. de agua-rnfrie a 15 y adicione 25

-8 de,hielo triturndo y Ientamente titule con nitrito de

'm Agite v1gorosamente Yy el punto final es =

: hnata que la solucldn produzca un color azul cuando to
T que el papel de almiddn iodado utilizado como indica-

: dor.Haga,un blanco si es necesario para la correccidn.

'Cada ml de nitrito de sodio O.1M equivale a 30.08mg

de’ 015 24 2 2.H01.

Entnbilidwd;
La presencia de cloruro de sodio reduce un poco el

ranpo de hidrélisis del clorhidrato de tetracaina.Esto

se atrlbuye a la reduccidn que hay del pH de las 80lue

ciones _por el NaCl.Por lo que se reduce aproximadamente

runVSO% el tiempo de aparicidén del color.lLa estabilidad

'~ de las soluciones de Clorhidrato de Tetracafna no se g

fecta por Ja adicidén de dextrosa.

Irtoraccionnas

Los anestésicos locales del #c. paraaminohehzoicq -



tlpo éster inhlben o dlsminuyen la ac016n

na’ de 1ns sulfon m1d19.1~‘

“Uzoge

Anesté51co local y tdpico.

Dosix usual:

anfibacfefiéF

Generalmente es en soluciocnes de 0.05% a 0.1% para a

nestesia regional.La dosis mdxima no debe

100 mge.

Congervacidn:

exceder de -

En frascos bien cerrados, protegidos de la luz.




" CUANTIFICACION POR ESPECTROFOTOMETRIA o

“ GENERALIDADES "
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_METODOS cum'ﬂmmvos ~

El prinoipio béaico de 1a muyorin de los métodos cuan

titntivoe \bsoroidn conaiate en comparur la extensién

'ranemitancia) de la energla radiente

mp rdddres'visualee, a pesur de requerir

1esté sudeto a las deficiencics del o

boja aenaibilidnd nbujo de 450 y orriba de 675 nﬁ. La -

Hprecisién YE qiempre menor a la. obtenida con-los instru-
‘os-fotéélééfficoé excepto; tal vez, cuando oe cetd —
: Jundo . con colores muy débilea Lés fotémetros de —-
:filtro'sbn edecuudos para muchos métodoa de Tutina que -

'fno—involucran a un espectro complejo, Un trabajo preciseso

fée'haoe con un espectrofotémetro que'eu capaz 4o eMe  wa
‘pleur anchuras de banda de energia radiante angostns y -
que puede manejer espectros de ubaoroién en la regidn ul
travioleta con 6pt1coa de cunrzo o aflice,
Las limitaociones de muchoa procedimientos colorimétri
cos rudioan en ‘las fehdcibhes‘quiminas sobre las cuales

; eatdn bnaados éatos procedimientos miéds blen que sobre el

;1nstrument“

ique se %iene a mano, Surgen muchns ocasionea
n eépécimen no posee propledades cromogénicas a.
”élgunna veces puede convertirse & una eapecle
:“é;éé o0 hacer que reaccione con un reactivo absora.
b ntg; Los puntos que deben congiderarse en la seleccidn

'ﬁqlquier procedimiento colorimétrico incluyen;




; 1._‘
~2...'

- Efecto'del exceao del reactivo, iones diversos, pH,

gentes de enmaécaramiento, control de -

rgﬁié remocidn de los in-

éfin:prdVbcédor del color como
1bs rb" te deben eér estables dentro de un -
od ra_on bie de’ tiempo.A menudo es necesario especi
[ ue la comparucidn ‘del color sea efectuada dentro
' de un periodo razonable definido, y siempre se recomien=
idn preparar los estdndares y los desconocidos dentro de
un. programa de tiempo definido.Cuando estdn prerentes -
cuerpos de color eitraﬂo, los estdnderes deben igualar -
1o composicidn de le solucidn de la muestra.fs deseable
1la ﬁdherencia a la ley de Beer ya aue entonces la absor-
bancia esldirectamente proporcional a la concentracidn y
v‘sdlo se necesitan unos cmantos puntos para ectablecer 1la
 curva de calibracidn.En cualgquier caso, la curva estdn-

‘dar debe comprobarse a intervalos frecuentes.Una fuerza

V“‘iaﬁica,alta del medio, variaciones apreciables de tempe-

ratura'y el uso de radiacidén policromdtica, pueden oca-
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sionar:el alejumiento de la curvu de calibrncién de su -

1inealidad

4'7.luciones‘de la muestru problema y de referencla se some.

’vten simulténeamente a la radiacién, el aparato automdti.
’camgnte recorse toda la zona del espectro que se desea -
“estudiar y divuja directamente en un aparato regiotrador
la diferenciu de nbsorbanclas observadas en funcidén de -
lu iqngitud de ondu,
FOCC _LUMINOSO
En la regién visible del espectro, se empiea como fou
co rudiante'unn lémpara de incandescencia de filamento -
de wolframio, La luz ultravioleta se obtiene en general
con una lémpara de deacarga de hidrégeno, Se consigue u-
na respuesta uniforme a lo largo de todo el espectro e-
briendo o cerrando un diafragma (rendija), para modifi-
car 1la anchura (y la inteneidad) del huz luminoso emple-

ado para iluminar la muestra,

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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- MO'TOCROMADOR. ; : L :
El camino dptico de 1a”radiacidh‘var1a en gran manera

entre 1los dlferentes tipos de aparatos, pero todos ellos

emplPan los mismos componentes}La radiacidn procedente -

del foco pasa por una rehdida de entrada y un colimador

f;uue pronorcio'an un’ h fino de Tayos paralelos.Bste haz

endo un- espectro, por un prisma =
eticulo de difraccidn.Hacﬂendo el

‘:' ’ is’ pe rsado

7:trannnarente

::rar el prisma el reticulo se hace pasar la regidn de 1

o mds 1onpitu :de onda deseadas por la rendija o dia-

fragma de Ba ida.

Varioséésp“ os’ y 1entes enfocan y dirigen el haz por

su recorrido t0.21 monocromador sirve para dar un -

haz de radiac in"de la longitud de onda deseada para ilu

minny la nuestra.

‘ipelicula-no-reflectante.

» Con-un prisma de forma apropiada, se puede conseguir
la dlspersidn de la luz blanca.Lsas ondas luminosas, indg
pendientemente de su longitud de onda,tienen todas la mis
ma velocidad de propagacidn en el vacfo.En el seno de -~
cualouier substancia, sin embargo, la velocidad de la =

luz es diferente para las diferentes longitudes de onda.
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Una Subétandia produce’diSpersidn porque 1la velocidad
de propngacidn dE‘una ondn varfa cun la longitud de ésta.
ui un haz de ]uz blanca pasa através de un prisma, se
: dispersa aaliendo en forma de un haz divergente.lLa por-'
:‘cidn violeta del espectro resulta la mds desviada, la‘;?

“'porcldn roja sufre 1la desviacidn minimd Yy los otros colo

res’ ocupan
< Aad;

d ciones intermedias. - R
iQB3ﬁrismaa'ée
6ptibbé el ~

onocromadores.rn loa aparato'

émpiéén:

e estar mcntudo ‘de modo que pueda aometerﬂe -

a: rotacid on lo cual se puede seleccionar la longitud

de onda part cular que se desee."

-iA"hﬁD’brANA’Dn DIFRACCION.

Una red de difraccidn consiste en un gran nimero de -

‘Jﬂlineas paralelas equidistantes grabadas sobre una ‘super-
”ficie de vidrio o de metal Una red tipica de esta clase

eastd consﬁituida _por: una serie de rayas equidistantes tra

zadas sobre. cristal Cuund'“ a luz pasa por una rendija -

muy estrecha ee dispersa saliendo extendlda por un dngulo
muy” abierto-Considerarem s 1
difraccldn de rendiaas perpendiculares al plano del pa-

pel para podar entender ‘el principio.

TESIS CON
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iAﬁpﬁﬁe}en la figura se indicen solamente unas pocas .
,réhdijéé;‘ﬁna rcd de difraccién presénta aberturas entre
,:a&he del brden de 86l0o algunas milésimaes de milfmetro,
“ Lg iﬁz llega a la red desde la lzguierda de la figura,
Supongemos que las rendljas son tan estrechas que el haz
difrectado en cuda una se ubre en un édngulo suficilente-
mente grende para que se produzcen interferenclas con to
dos los demds haces difractados, Si consideramos la luz
procedente de los bordes inferiores de ceda rendija, pro
~ pegdndose en una dirgccién que forme un éngulo® con el -
haz incidente, una lente situada a la derecha de la red
formaréd en su piano focal una figura de difraccién repre
sentada por el punto P, Si se toma el drimulo 6 de modo que
1a distancia ab=a, longitud de onda de luz incidente, en
tonces ec=24, fd=3\, etc., Las ondas procedentecn de todos
éqtou elemeﬁtos, que estabon en fase en el plano de la -
red, estin en fuse también en el plano BB y lo estdn asi
mismo en el punto P, Este mismo rezonamiento es vdlido -
para cualquier grupo de clementos cuyns posiclones se co
rreaspondan en las diferentes rendijas, Eota difraceiédn -

da como resultado el espectro de 1la luz incidente,

CUBETA DE ABSORCION

Ya disoluocidén de la muestra se contiene en una cube-
+ta tranaparente de lados planos paraleloslseparndos por
una distancia eon&cidu, El vidrio es un buen material pa
ra la construccién de cubetas para luz vieible, pero no
es transparente en lu regién ultravioleta del eapecctro:
por cllo; pire lu espectrofotometria ultravioleta se tig

re gue utilizar cubetas de cuarzo o sflice fundida, Se -

GRS = o TS



emplean cubetas cbn diferentes longltudes de recorridoA

Sptico seFdn e‘ ip purticular de disolucibén problema a_

analizar- 1 t rrienteo son de 1.0, 2,0, 5,0 6 10,0~

centimetro

. DLTECTO ‘DE-RADIACION

Dn la mayor purte de espectrofotdmetros ge utilizan tu

bos fotoeléct 1cos pnra detectar y medir la magnitud de

1a energia,dq ' adiacién. Le luz acue slcangza e la vdl-

vula fotoeléotricuhﬁroduce una corriente que, deaspués de

S osu amplificuciénwelectrénica, activa un aparato de medi..

da o un regiuffﬁd ho obstuntc, oxisten detectores nue

reupohdén‘ufloa' tones individualmente en las resilones

’visiblevy ultruvioletn'iel egpectro, Estos detectores —-

ison en ge era A élvulna fotoemisives que son muy sensi-
y-bles~pero cuya reaouestu depende de la longitud de onda
"de lae radiuciGn recidbida,

" DERIVACIONES DE LA LEY DL _BEER

Debe probarse siempre el comportamiento de unasubstan
cla constrdyendo una grifica de absorbancia contra con-
centracién, Una linea recta pasando a través del origen
indica la conformidsd con la ley de Beer, La falta de —-
conformidad puede interpretarse ya sen como falla de un
oistenma quimico paru permunecer invariable o a defectos

de una neturuleza fisica, .




CUANTIFICACION POR TITULACION ANHIDRA *
GENBRALIDADES .. '

27,




Durante muchos aljos

V’Lr en 'ned:.os no QCUOSOS Eendmen

El ugua se recomiqnd dlsbivente debido a su

ahplla part101pucién en bioldgicos, geoldégicos

'y prtlficlales E1 apua e '1vente mds conveniente,

poroue puade actuar como el segundo ‘par 4cido-base tanto

~pnr1 écidos como para bases. in'emburvo, la mayor 1imita
‘cidn del agua como medio de’ ﬁaloracién reside precisamen
te en éste comportamlento anfdtero.necuérdese aue el equi
11brio dcido-base es una competicién entre dos bases por
un protdn.nn‘solucldn acuosa, una de éstns bases es el g
rgua.Sirla otra base es relativamente débilt no competird
‘d§ ﬁ1nera efectiva con el solvente por un protén.En tér-
‘minos prdctlcos, no serd valorable Por tanto, ni las sug
btancins dévilmente dcidas, ni 1as ddbilmente bdsicas re-
E sultan fdcllea de valorar en solucidén acuosa a csusa del
: :efecto preponderante del disolvente, nue actda como un £’
 c1do 6 una bwse déb1l en competencia. -
i La solucldn mds séncilla a éste problema es reempla-
'zar_q} disolvente.51 el soluto es un compuesto débilmen-
" te Bdéico, no se puede efectuar la valoracién por el blg
‘;gueo que ejerce el carécter bdsico del agua.Si se reem-
"pla 8 el agua por un disolvente relativamente poco bdsi-.
"co. se élimina'efectivamente, o al menos se reduce, esta
coﬁpetencia indeseable y entonces es posible valorar el

soluto bdsico.




dos- on éu

llas merecen especlal atencldn-’capacidad de autodlsocla
cién, cardcter dcido-~base y constante ‘dieléctrica.
CAPACIDAD DE AUTODISOCIACION.

Los disolventes se clasifican en disociables ¥y no -

disociables .El agua se disocia de acuerdo con la reac-

cidn:

H,0 ——v HY + oH”
Otros disolventes se disocian de manera similar.
ed. EtOH —e H' + OBt

HOAc ——s HY + OAc™
N .
En cada una de éstas ecuaciones, el simbolo H" repre=—

senta el‘protdn golvatado; es por tanto, ung especie de
cada disolvente, diferente.Algunos disolventes se diso-
cian sin producif‘el protdén solvatado.ej. el anhfdrido -
acético.Los dteres y los hidrocarburos son ejemplos de - .
dlao]ventes no disociables.

‘En realidad, incluso 4stas substancias pueden diso-
biarse en mf{nimo grado, pero tal disociacidén no es deteg

table por lo general.
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2s poslble deflnir un nroducto idnico para un disol-

i se establece aue el disolvente que-

vente disociabld.

da representado por AB, ¥ el proceso de disociccidn AB
A + B Ty ‘entonces el producto idnico K viene dado por:
x=(A)(B)
Cuanto mﬁs peauefio sea Ks’ para un disolvente, .mayor

es el margen disponible para la valoracidn.

CARACTER ACIDO-BASE.

Tanto 1q acidez como la basicidad son algunas cual{dg
des relativas, ya oue para definirlas se requiere un pa-
trén de referencia.la teorla dcido-base de Bronsted pro-
norciona el fundamento para realizar tales comparaciones

) pnra muchaa substancias.

”5Los disolventes protogénicos originan un protdén solva

te, n ‘la disociacidn.Son ejemplos de ellos el d4cido a-
.-cético‘y e1 dcido sulfurico.Los disolventes protofflicos
- s'capaces de aceptar un protén; pueden ser disol-

disgciqbles o no disociables.El anhfdrido acético
;1é piridina son disolventes protofflicos.Los =

nfiprdticos pueden dar 6 aceptar un protdn;
de ellos el agua y las alcoholes.Los disol-
os.no tlenen, de manera esencial, tenden-

ebtar un protén.Son ejemplos el cloroformo

ocurburos. .
olventea protogénicos son, de modo principal,

es ﬁciGOq que poseen un débil cardcter bdsico,

"miantras que 10 contrario es conforme para las sustancias

0

protofilicas.Los disolventes anfiprdticos son a la vez £

. cidos y bdsicos en importante extensidén; en presencia de

dcidos fuertes, tales disolventes se comportan como ba~



'CONbTANTE DI“LECTRICA.

Si se considera aue un disolvente es un medio homogé-

neo y que los iones son cargas puntuales, la fuerza de g
tracci&n entre dos iones monovalentes de distinta cdrga
viene dada por la ley de Coulombs

-8
2

fjbr
donde e es la carga eléctrioa elemental D, la constante
dieléctrica del" edio (1a’ constante dieléctrica de un di
’elacidn'entre 1la capacidad eldctrica de

solvente es 1

Sun, condenaado leno de disolvente Y la capacidad del .
ondensador Vi cio.Por tanto, D es un numero adimensional
mayor que 1la unidad. ) ¥ r, 1a distencia entre los iones.
La facilidad de disociamcidén de dos iones opuestamente
cargados serd mayor conforme aumenta el valor de la cons

tante dieléctrica del disolvente.

EFECTOS NIVELADORES Y DIFPSRENCIADORES.
El cardcter deido 6 bdsico de un disolvente es de crf

tica importancia cuando el disolvente se emplea para pro
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'porclonar un medio para,un soluto que es dcido 4 bdsico.

"Bl soluto reacoionaré 'on el disolvente hasta determina-

'do grado por las fuerzas relativas de 1las dos.Exlsten dos
- pos ibilidades : )
. . ) sencia, e1 soluto reacciona por completo con’
el disolvente

updngaae que. el soluto fuertemente dcido

en el disolvente bdsico S.Si la reaccidn:

HX + S———qSH + X

jes cuantitatlva—es decir, prdcticamente todo el HX se -~

7transforma en SH - se dice que el disolvente es nlvela—
dor: para HX. Evidentemente, resulta imposible comparar -
laa.fuerzaa de dos dcidos HX y HY en un disolvente nive-

ylador para estos dcidos, en el cual aparecerdn como de i

: fdénticu fuerza.BEn realidad, &stos 4cidos se nivelan por

*‘la,fuerza de los iones lionio, que equivale a.decir que

b’j el idn lionio es el £cido mds fuerte que puede existir en

el disolvente.Cabe sentar similar afirmacidén para el idn
liato como la base mifs fuerte posible.

De ésta manera, los dcidos minerales aparecen como de
.idéntica fuerza en agua; aunque en reelidad son de fuer-—
zas bastante diferentes, todos gon lo suficientemente =’
fuertes para convertir cuantitativamente el agua en el =
i6n hidronio.El d4cido acético glacial medianamente 4cido
serfa el disolvente nivelador para muchas bases, y se ha
observado que todas las bases que son ( el agua) més -
fuertes que la anilina, el 4cido acétipo las nivela; se
transforman as{ en la base mds fuerte poaible en dste -
disolvente, que es el idn acetato. *

2a. La otra posibilidad es que el soluto no reaccione
po} completo con el disolvente.Si el #4cido HA se disuelw

en el dis'olvente S, ocurre ésta reaccidn:
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HA #0

5i 1la reaccidn;ﬁd' talmente,hacin la de-

recha, del’ dlsolvent d;ce que es un disolvente ai-

ferenciador para el*H lvvalor de tal sistema se apre-
ciard conside:and' u ;
tambiénkdys§iﬁént
cidn entfelﬁk

seguhdo écido HB para ‘el que S es
iferenciador.La extensidn de la reagc
disolvente,entre HB'y el disolvente,
por 1as constantes KHA Y KHB Yuesto que
el solvente es’ el mismo en ambos casos, se puede tomar

se caracteriz

estas constantea como indicadores de las fuerzas de los

'5‘1abdiaociacidn es la separacidn de .-espe cies .La ecuacidn

S general que representa estos procesos es:

AB Ionizacidn At Disociacidp ‘At . BT

La especie ATB™ se denomina par idnico.
El comportamiento de los solutos en dcido acdtico se
puede estudiar nsfi
Un doido reacciona de acuerdo cons

HX +  HOACa— H20Ac+x- — H20Ac+ + X

Por acuerdo, no se indica el disolvente,

HXa—WH X e —ont  + X7

Se comparan estas ecuaciones con la ecuacidn general.la
constante de ionizacidn K,HX y la constante de disocia-
cidn K HX se definen asi:

i
+ -
K HX o SH X

-, i - (mx)

TESIS CON

FALLA DE ORIGEN
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(H") (X7)
, (H* X7)
La constante de disocincidn global KHX viene dada pors

(HY) (X0

Kde -

c

K=
HX
en que ¢, = ( HX) +( H+X_).Recombinando las expresiones

anteriores se obtiene:

Kux = HX

1+ K

Una teorfa cuantitativa de los equilibrios dcido-base

en dcido acético, fundamentada en éstas definiciones, con
duce a varias conclusiones importantes.Por ejemplo, se =
encontré que la forma normal de estimar los valores de =~
rK, a partir del punto de semineutralizacién de una cur-
va de valoracidn, es errdnea en dcido acdtico.Otra dife-
rencia marcada entre la qufmica 4cido-base en #dcido acd-
ticé Y en agua se halld en el estudio del comportamiento
de los indicadores.En agua, el pH, o log (H+). gobierna
el cambio de color de los indicadores; en acético, sin =
embargo, el factor que lo controla es la concentracidn =

de dcido libre Cux

dez del cambio de color del indicador no se reduce mar-

+«Se ha observado también que la niti-

cadamenté con la dilucidn, por lo gue se pueden valorar
soluciones dilufdas de dcidos y bases.

Cabe esperar parecidos hallazgos en otros disolventes
de baja constante dieléctrica.Estas importantes discre-
pancias entre la quimica de las soluciones acuosas y no
acuosas, se atribuyen, en gran parte, a las diferencias
de las constantes dieléctricas y, por lo tanto, del po-

der disociador. .



MCDIDA DE LA PUERZA ACIDO-BASB

onstnnte de equilibri u renccidn con un

base de referencia La ustancia en cuestidn

puede ser el disolvente, -] cualquiera‘ tra susceptible -
de afiadir a la solucidén para que actde como dcido o base
de referencia.lLa naturaleza del disolvente y el tipo de
informacién que interesa determinard cudl de estos mdto-
dos se emplea.

Si el disuvlvente es lo suficientemente dcido 6 bdsico
para_ proporcionar un reactivo de referencin adecundo pa-
ra 1ng substancies que se estdn investigando, y ademds -
se caracteriza por una constante dieldctrica de moderada
a alta, el primer método se utiliza mds a menudo.Entonces
se toma la éonstante de equilibrio de la reaccidn entre
61 disolvente y el soluto como medida de la fuerza dcido
base .Estudios efectuados con un disolvente de baja cons=
tante dieldctrica, que actda al mismo tiempo como sustan
cia de referencia, conduce a datos aue son mds diffciles
de interpretar.Bl dcido acdtico es un ejemplo clisico de
éste tipo.Como se indicd antes, la extensidn de la reac-—
cidén con el disolvente se puede medir en tdrminos de 1lm
conatante de donizacidn K
K

la oconstante de disocciacidn
estd influf-

’
q © la constante global ;e disociacidn.xd
da, primero, por el cardcter dieldctrico del medio,y es
menos indicativa directamente de la fuerza dcido-base.

Es probable que Ki proporcione, de entre éstas tres -
cantidades, la mejor estimacidén, de la fuerza Acido-base.
Sin embargo, la constante més accesible es 1la de disgo
ciacidén global, y por eso se la toma a menudo como medi-

da de la fuerza en 4cido acdtico.



;nertes como‘un medio ‘para estudios sobre 4cido-base hay
@ue auadir una sustancia de referencia, ya que el disol-
.verte ho puede actuar como tal.Un procgdimiento para es-
tudiar las fuerzas relativas de una serie de bases débi—_
les serfa hacer reaccionar cada una de esas bases con el
mismo indicador dcido HI, y determinar la amplitud de la
reaccidn:
HI + B —~BHI

La, constante de equilibrio tambidn se denomina cons-~
tante de formacidn salina, o constante de asociacidn.

Quizé el método mfs general para medir la fuerza dcido

buSe:reduiefnf’n dcido o una base de referencia selecoio

*puestos débilmente bdsicos en dcido acético.

DB’L‘ERMINI\’CION DE_BASES.
?fELEA¢1do aéético glacial es el disolvente mds usado -

en la valoracidén de bases.EL anhfdrido acédtico sirve pam
‘el”anélisis de bases muy débiles, tales como las amidas,

~oue no son fdcilmente acetiladas.Es aconsejable seletvcio



P [ e . el
nar lon ﬁcidos qu fuertes coine vnlorantea; E

rico’ on el,a‘m fnurte;de los dcidos minernlon com
to #cido,. disuelto.en deido ncético, os el valorant
usual para determinar las bnses ddbiles. L }

La eatandnrizacién de valorantes dcidas es factible -

‘Gon cualquier substancia que sea una base fuerte y asequf

" Pleen un estado de pureza conocido.

La seleccidn del indicador suele ser emnirica.El indi
'-cndor mfs asequidble para 1le Valoracidn de bases es el -
cristal violeta 6 violeta de metilo.

Las bases cuyos valores de pKé Qn gg@afébn mayores -~
que 4, estdn niveladas en fcido acdtico elacial, y se pug
den valorar por deteccidn visual del punto final.Las ba-
ses cuyos valores de pK en aFua se hallan ‘en el margen
aproximado de 1-4 no es posible valorarlns con procisidén
'por,deteccidn vieual/delvpunto final, pero “cabe analizar
las mediante una valofacién pdtenciométrica.lncluso las

bases mds débtles, tales como las amminns,orisinan un -

lv‘salto considerable en el- punto final en anhidrido rcdti-

co.La mayoria de lns aminas se valoran en icido acético

;Vy muchos alcaloidebfse determinan por este camino.Las -“ﬁ;

bsales de écldos débiles también se yaloran en dcido acéti

'co Este método resulta estimable para las Buleslalonli-
de dcidcs débiles.t- o
Alpunqs veces ae analizan mezclaa'de bases de distintas

diferenoiador para -
1 Bf&isolventes menos dci-
dos, son los mAé : ] _'“
Una de 1las apliéaciohes"1nﬁeresantes de estos wméto-
dos” es la determinacidn de suatancins que no son intrin-
secamente bdsicas, generalmente por conversidén de un de-

rivado b#sico.El mAs utilizado de tales procedimientos -

TESIS CON
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permlte 1a valoraoidn de sale 'idrohalogenadas de ami-

nas.La aal de amina, disueltal n,dcido acético, se trata ’

con. un exceso de acetato mercdriéb.La amina se libera y-

se valora, igual que una’ base"con doido ‘percldéricos

3 3

+ 2 HOAc

2 RNH + 'Hg(ovAc')a._—.ugmz + 2 RMH

El cloruro de mercurio y el exceso de acetato de mer-
curio son bdsicos.Los haluros de amonio cuaternario se -

determihan asimismo ﬁor date brocedimiento.
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" GENERALIDADES

ESTADISTICASH!".
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' LINEALIDAD DEL METODO

'La.relacién lineal entre la ebsorbancia y longitud de
‘if;hyeétoria en una concentracién fija de eubataﬁcias aba
‘“ébrﬁentea es una generalizacién para la cual no se cono-
cen excepciones, Por el contrario, se encuentrun frecuen
temente desviaciones con relacién a la proporcionaiidad
directa entre absorbancia y concentracliédn medidas cuando
b es constunte,

En el andlisis de regresidén, una de lue doe varlebles
que llamambs x, puede congiderurse como variable ordina-
rla, esto es, se puede medir sin error aprecisble, La o-
tra variable, Y, es una variable aleatoris, A x se le —-

.1lama veriable independiente, y nuestro interés es la dg
pendencie de Y en términos de x,

En el experimento, el experimentador selecciona en ..
primer lugar n valores Xyreaar X, de x, ¥y luego observa
163 valores de Y que cor;eaponden a estos valores de x,
de tal manera que obtenemos una muestra de la forma (xl,
¥1)e (X50¥5)s eoe v (x,¥,). En el andlisie de regresién
se supone que la mediap de Y depende de x, es decir, que
es una funcién F:qt(x) en el sentido ordinario, La curva
de ¥ (x) se llama curva de regresidén de Y con base en x,

En el caso méds sencillo, éeta puede ser una recta re-
presentada pbr; .

Px) =afx

A éota se le llama recta de regresién de Y con base -
en x, y a la pendienteﬂvse le llama coeficliente de regre
s8idén, Este caso lineal es muy importente, ya que cual- -

quierxr funciénlt(x) se puede aproximar con suficlente aw



'y«luego. para cedn

'Y Entoncea, tenemos ung ‘mues

L Oxap), (xa.'yz);

Con el fin de tener una‘prime mpresién, podemos -

graficar las n pare3a§°95ﬁ el plano xy en la
forma usual, En aléuq odgﬁdé ver que los n pun.
tos me encuentféﬁfhuy ﬁha recta, y podemos a.
Justar esa_ié ta;bé le llama recta de regre
gién de lbé a~muestra de y con buse en los -
valorea de 1 ‘ eux Eata ‘se puede utilizar para

predecir valores de Y‘parn alguna x dada que nos intere-
se, de tal manera que obtengamos alguna idea de los valo
res dé Y que se esperan para una x,

MEDIDAS DE TENDENCIA CENTRAL

Un arreglo ordenado deja mucho que desear con respec-
to a la obtencién de ;n resimen informativo, Lo que se -~
neceslta es la capacidad de resumir los datos por medio
de s6lo unas ocuantas medidas ‘descriptivas, Las medidaes .
descriptivas pueden calcularse o partir de los datos de
une miestra o loe datos de una poblncién,

Existen varios tipos de medidas Qescrlptivns que Pue-

den ocalcularse a partir de un conjunto de datos; las me-
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,didd§ de tendencin centrul y las medidas de dispersién,
Las tres medidas de tendencia central méds comunes son
ldfmédiq, la mediana y la moda,

“MEDIA, =

El valor medio (media aritmética) es la medida de ten
dencia central que se utiliza mds generalmente, EL valor
medio X de un conjunto de n ndmeros Xl. 12, XB' oo
xj...xn es la suma de los mimeros dividida por n, Esto o
puede representarse por;

X, + X, + X3 + X4 + 5 eee v + X

X = o L
2 x
v 1= 1
= n
La expresién; n
Z X,
i=1

slgnifica que hay que sumar todos los valorec desde el -
Xy hasta el X, inclusive, La medin aritmética de la mues
tra, X, tiende hacia el valor medio verdadero de la. po-
blacién & medida que aumenta el mimero de mediociones,

La media aritmética de una serie de observaciones se
express en las mismas unidades de medicién que las obser
vaciones,

MEDIANA, ~
La mediana de un grupo de n obvservaclones es el valor

que queda situado en la posicilén central de la lista de

los resultandos ordenados por orden de magnitud creciente,

Resulta pues, que hay un nimero igual de valores mayo .

res y de valores menores que la mediana, Si la muestra -
contiene un numero par de observaciones, se toma como me
diana el promedio de los dos valores centrales, La medila

na es una expresién de la tendencia central mejor que la




4ambio, en el cdlculo de la media-

por otru parte, un conjunto de -
‘de una moda,

para deseribir detoes cualitati.

"kMLDIDAq E DISPER:ION.
‘ Rqunnnj }(nm\co)

Para deeoribir un conjunto de datoa hace: falta dar, 5

demds de la tendencia central 1a dis eiaién 6 variabili-
dad de las .ob é n ¢ v}su valor central
La expreaién m ollla+de lg]dﬁaperaién es el ro-
corrido 6 ra‘ ' é diféfencia entre el valor -
4h ﬁp:thd:ﬁﬁéstraa pequeflas, de Dpocas ob-
aervaoiones, lﬂiécorrido da aproximandamente tanta infor
macién acerca de la variabilidad de las obaervaciones co
mo otras formas méa elaboradas de expresar la disper.
'éién.bado que para su cflculo s86lo se utilizan los dos -
valores extremos, se desperdicia el resto de los datos;:
para muestras mayores no deberfa utilizarse el recorrido

sino otras medidas de dispersidn,
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DESVIACION MEDIA,
Ln‘déaQiacién medig es otra medida de la dispersién,

Nos indica la dispersidén de los valoreé;gbn respecto a la

media,

los quimicos
popa,ﬁ%ilidﬁd a va:iahzé es una medida mucho més Wtil,

- VARIAN

Za-&afianin ea el valor medio de los cuadrados de las
'idiféronciaa entre las observacliones y su media,Para de-
signar la varianza de una muestra se utiliza el sfmbolo
32, para n observaciones viene expresada matemdticamente
por;

. n 2
£ (Xi - X
i=),

n . 1

Hay gque poner n.l en el denominador porque é&nte es el
nimero de obseervaciones "independientes" o grados de 1li.
bertad, Al utilizar en el cdlculo el valor medio X de las
n obéervaciones. se plierde un grado de libvertad, Eviden-
teméhte, si se conocen todos los nimeros de una eerie, -
excepto uno y el valor medio de todos ellos, el nimero -
desconocido resulta fijo y determinado,lLa varianga de u.
na poblacidén (a diferencia de la de una muestra de la po
blecién definida antee) se representa por(?2 Yy viene da.

da por: : .




45,

fDDSVIACION DSTANDAR

La deaviu ién eatdndur Y: la raiz cuudrada de la ve-
4 Cy a”nedida mda dtil de 1a diopersién, Tiene -

Ala ventuaa de abr lineal con 1as obaervaciones y de te-

;ner lae mismaa dimensiones

f n : 2
‘ _g(xi-’i)
aalld=d < (para una mueetra)
T -

n 2
£ (xi-f‘)
1=l

& (para una poblacién)

N

la sumatorie:
n 2
2 (xif - X)

es de chlculo laborioso efinoémodo- la expresidén matemé.

es méa conveniente-y adaouada para ‘el cdlculo con méqui.

na de calcular. :

Cuando ée dispone aélo de un nﬁmero pequeﬁo de obser-
vaoionos, la desviuoién estdndar puede calcularse aproxi
rmadamento a partir del recorrido 6 rango,

" El recorrido aividido por una constunte que depende -
del nimero de mediciones, da la desviacién estdndar,

recorrido
8 =

A veces, en vez de disponer de observaciones individus



’ T X m - (xl + ces + xn)'

¥ la varianza es,
o n _.2

2 1 £ (x5 - %)

8x = 1=1

) n- 1
Estas cantidades ya han sido determinadaé, De la miema -
manera, el valor medio de los valoree de Y en la mueatra
es;

. y“‘}?‘(yl+"’+yn)

¥ la varianza ee;
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2 1l
8y = T

Més aﬁn,rla‘covériahzﬁ_dé la muestra es:

! £ (xy %) (yy=7
Sy 2TE ST 4mr 3T 377
El oqciehteg' i

o Xy . (sx> ofsz>o)

ge ilama coeficiente de correlacién de la muestra; ‘ .
El coeficiente de correlacién también puede cnicular;

se por medio de la ecuucién;

r o 2(x %) (y V)
Vi(x - ',E)di(y -

Cuando hay una correlacién perfecta entre dos veria-

bles r=1;Cuando las dos variables .son completonente inde,

pendientes r=0,

Exactitud y Precisién,

Se - considera que un proceso de medioién es exacto o
cuando los valores obtgnidéa se acumulan en la inmediata
vecindad del valor correcﬁo.Se dice que un proceso de me
dicién es preciso cuando la dispersién de los valores ob
tenidos es pequefia, esto es, cuando es pequefia.La exac.
titud de une medicién individual o de una medis de n me—
diciones en general incluye el error total (deterininado
y acoidental) que afecta al valor observado Y se expresa
en funciémn del ndmero de cifras que pueden incluirse ri-
gurosamente en su valor,La precisidén de un resultodo in.
dividual es igusl a la precisién de la determinacién ana
1litice por medio de la cual se obtienen las mediciones,

Medido de Lo exactitud,Un experimentador que conozca los
limitaciones de su método de medicidn, puede asignar 2L
mites mdximos a los errores congtantes posibles,




48,

El experimentador establece un limite'superior Y un

1imite inferlor a’ la medicidn y estos limitessexpresan su

mejor dictamen acerca del campo dentro del cunl cae real

,mente,el verdadero valor de la cantidad medida.

”Al dar’ los resultados de n determinaciones de una -
:‘cierta cantidad medida, se deberfa emplear el siguiente
vprpcedimlento:

VNdmero de mediciones: n: valor medio: X, desviacién stan
dard de ia media: 8/ n ; errores determinados mdximos:

*E.E1 valor verdadero caerd entre:

8
y - 8
n X +E+K =

DONDE K es una constante.Bvidentemente, cuando el e-

X-E-K

rror determinado E es grande en comparacidn con los erro

res accidentales, es de poca utilidad la determinacidn
de s8.En los buenos procedimientos analfticos se evitan 1
.6 mfs errores determinados ajustando adecuadamente las -

condiciones o empleando correcciones.

REPETIBILIDAD.

. Para poder obtener la repetibilidad.de un experimento
dcbemos pensar en la repeticidn de los valores encontra-
dos en cada una de las determinaciones, es decir, dentro
de una poblacidn determinada o de un universo, habr4 una
cantidad n de datos que van a repetirse x numero de ve-
ces de acuerdo a la exactitud del método.Se puede estimar
el error exﬁerimental comprobando la repetibilidad.

Podemos obtener la estimacidn precisa de un experimen
to cualanuiera por un factor: V

2 2
- =G_
G 3 /n
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PPCTO PLACLBO Y DSPECIFICIDAD.

B El efecto neto del tratnmiento farmacoldgico es la su
ma de 105 efectos farmacoldédgicon del medlcqmento y de ~.
[105 efectos inespecificos de placebo concomitantes.Aun-
 nue se identifican especfficamente con la administracidn

Vde unw substancia inactiva disfrazada como medicnmento,

T‘-,;'.IQS efectos de placebo ancompaian a la adininistracidn de
: cualquier fdrmaco, dctivo & innctivo.
v Los efectos de placebo resultan de la relacidn madico
W:vApnciente, importancia del esfuerzo terapéutico para el -
'enfermo y el facultativo.
Un placebo, es elemento indispenaable del ensayo olini
. ; o controlado.Son placebos puros.una odpsula de lnctoau,
" una inyeccién de solucidn snlina o un medicamento semejan

te inqctivo, en esencia.

Para medir el efecto placebo en un métodd analitico,

consiste simplemente en deterlina la‘Absorbancia:en qe-lz

',,te cano, del fdrmaco v.la: Absorbanoia

e una preparacidn

,eflciencin del estimndor

tiquor Gé esté dada por el radio:

Bl cual debe ser méa grande que 1.
: Comparando las varianzas de cada uno de los cstimado-
'rea, aquél que tenga la varianza mfs pequefia es el mda e

ficiente.



. DIQTHIBUCION - STUDJNT.

’normalmente, cuando la poblacidn estd -

”ibuida,y esté distribuida aproximadamen

&

“iilds.mediams:de poblacidn.

i ,,Quapdo\se tienen muestras pequefins es imprescindible
Qeﬁdgnfrar un’ procedimiento alternativo para construir in
:fefvaloa de confianza.

Disponemos de una alternativa, conocida como distribu-
cidén t de Student, por lo comin abreviado como distribu-
cidn t.La cantidad:



s /T L .
sigue una distribucidn nuegtiéhé ias ﬁtdpiedadéa siguiég
teB‘v S . . x o .

1l.- Tiene una media de 0. -

20 Es simétrica respecto a: 1a media. ]

3.— En general tiene una varianza mayor a 1, pero la va
rianza tinnﬂe hncin 1 ‘a medida que. el tomaiio de la -
muestra se hace grande.

4.- Ta variable t toma valorea desda + «o hasta = eo .

5.-En realidad la dietrlbucidn t es una familia de dis—;j'»t

tribucionas, ya que ne tiene una distribucidn diferen L

te parn cada valor de n =~ ‘1, ‘el divisor usado al cal-z-”;

cular 52, correspondiente a ‘la muestra. R .
6.~ Comparanda con la distribucién'normal, la distrlbu-  *

cidn t es menos alta en el centro Y tiene:colns més.

altas. : : ‘
Distribucién
normal.:

Distribucidn t.

La cantidad n - 1, para calcular la varianza, se cong
ce como grandos de libertad, por tanto, se dice que exis-.
te una distribucién +t diferente para cada valor de los -~
grndos de libertad y, como se verd, deben tomarse en cuen
ta los grados de libertad donde se use la tabla de dis-
tribucidn t.




TESIS CON
FALLA DE ORIGEN

@1 procediniento fmenersal para construir intervalos de
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corfinnrsn no se afecta por tener nue usar 1la dintribu-
cidn t en; lugar de 1ln diotribucidn normal unitario.Adn -

se uaar{ 1n relacidn eXpresada por:

estlmndor + . (coeficiente de confinbilidad)X (error
' esténdar)

Lo- que ‘es diferente es la fuente del coeficiente de -

confinbilidad .Ahora se obtiene a partir de la .tabla de -
distribucién t, en lugar de la tabla de la distribucidén

normal. unitaria.Para ser mds especificos, cunndo se mueg
tren a partir de una distribucién normal cuya desviacidn
estdndnr, ' se desconoce, 8l intervalo de confianza‘delz

100(1 - -), por ciento para la media de la- poblncldn, o,

eaté dado por-

débe ser extrafda de una distr1bucidn
'normll Sin embnrgo, 1u experiencia ha demostrado que pug
‘den tolerarsg»deaviﬁclones moderndas de dste reauisito.
Como édnsecuenqia, se usa la distribucidn t incluso -
“cuando se sabe gue la poblacidn original se desvia de la
normalidad.La mayorfa de los investigmdores requieren el
supuesto de que, al menos, pueda sostenerse una hipdtesis

de una poblacidn con distribucidn en forma de montficulo.

REPRODUCTIBILIDAD.
La reproductibilidad de un método de medicién ee refin

re a la consistencia del modelo de variacidén.la manera -

mfs eficaz de comprobarlo es através de grfficos de con-

tr?l de X, R 4 fyr.Cuando las mediciones repetidns mues-
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tran modelos de variacién 1rregu1area, el método de -

medicién no es reproductible. Cualguier afirmacién rela-

cionudn con la precisién de un método de medicién impli-
cn que sea reproductibdle, '

e A
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Preparacién del Estédndar, -

Disolver 20 mg de Clorhidrato de Tetracafna U,5,P, pre
‘viamente secado en una atmésfera de 4oido sulfdrico por 4
horas,después se disuelve en 100 ml de agua y se mezcla,-
Se pipetean 5 ml de ésta solucién en un matraz de 100 ml'
y adicionar 2,5 ml de HCLl 0.1 N y 10 ml de Haffer de Fos-
fato de pH=6, diluir a 100 mls y mezclar,

Preparacién de la Muestra,-

Transferir una cantidaed de volumen del inyectable egui-
velente a 10 mg de Clorhidrato de Tetracaina y diluir a -
50 ml; hacer alcalina la solucién poxr adicién de 5 ml de -
Carvonato de Sodio T,S, y extraer con dos porciones de é-
tér de 25 m)l cada una en un embudo de separaoién,Colectar
los extractos Stéreos Y lavarlos con agua, descartando la
solucién acuosa; extraer con dos porciones de HCl de 10 ml
¥ luego una de 5 ml y colectar los extractos acuosos, Di.
luir con agua a 50 ml y mezclar, Transfiera una alicuota
de 5 ml a un matraez de 100 ml y adicioner 10 ml de Buffer

de Fosfato de pH=6, diluir con egua a volumen y mezeclar,

Procedimiento, .

Determinar las absorbanoiaé de la preparacién (muestra)
y del estédndaer con una longitud de onda de 310 nm usando &
gua como blanco, Calcular la cantidad en mg de 015H24N202-
HCl en la inyeccién por la férmula C(Au/AB) en donde O es
la concentracién en mcg/ml de Clorhidrato de Tetracaina U,
S,P, esténdar en la preparacién del esténdar (20 mg) y A,
Yy Ay son las Absorbancies de la muestra y del estidndar reg

pectivamente,
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" Resultados Obtenidos de. la Cuantificacién por Espectrofoto
’ ) "petria.

Se ﬁomaron‘cinqo muestras de concentracién diferente y

progresiva de Oibiﬁidrqto de Tetracafna y un estdndar para

demostrar La‘liné@lidad de ambos métodos,Los resultados -

fueron los siguientesg

Cantidad tedrica de Absorbancia obtenida
015H24N202{H01 : en el Espectro;
" i0 ng (esténdar) 0,450
1. ‘:25 ng 1.210 °

2,- 50 ng ' : 1,250 (1:1)
3.~ 100 mg » . 1,450,(1:35~‘;
4.- 200 mg S o,9zo.(1,ib)uf
5.- 250 mg 1,140 (1:10)
Segin la férmula; 0n (X) A,

8

Muestra No,l

¢=(10 mcg/ml) (1,21/0,450) = 26,89 mg
Muestra No, 2 ) -

C=(10meg/ml) (1.25/0,450)2= 55,55 mg
Muestra No, 3
C=(10mcg/ml) (1;45/0;450)3. 96,67 mg
Maestra No, 4 - Cos ;}1

0=(10mcg/ml) (0.92/0;450)10= 204,44 mg
Muestra No, 5

c=(10mog/m1l) (1,14/0.450)10= 253,33 mg

Con estos datos podemos obtener la linealidad y otras .

medidas estadisticas,
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La linealided obtenida se muestra en 16 graficn # 1.

‘Con lo que podemos deducir gue hay conformidad con la -

.Ley de Beer,
log PO/P = ebe = A

En donde P, es la radiacién 1nciden£e que después de a—
travesar un material, reduce su potencia ma P por absorcién,
Correlacién, - ’

Por regresién lineal se calcularon el coeficiente de cgo
rreiac;6n¢(f)’y 1é pendiente (m), de acuecrdo & la mejor 1f
nea obtenida en calculadora, .

= 0,9994 m = 1,006

Repetibilidad, -

.

Se tomaron 10 muestras de 10 mg cada unA y se cuantifi.

caron por espectrofotometria para comprobar la repetibilidad,

Heatra No, Absorbnncia mg obtenidos
1 0,530 11.78
2 0,520 11,55
3 0,540 12,00
4 0,500 11,10
5 0,530 11,78
6 0,530 11,78
1 0,520 11,55
8 0.540 . 12,00
9 0,557 12,40
10 0.530 11.78
Medla,~
Por la expresién; n
= Xi
X = i=1n tenemoa,
7 o A11,78) & 2(11,55) 4+ 2(12,00) + (12,4) + (13,1)
10
X = 11,772
Mediuna,-

De acuerdo con el velor situndo en la posicidn central
ordenando log datos en forma decreciente tenemos una media

na des

~
X = 11,78
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Ilodn .~ .
Giendo éstn c1 v11or nue ocurre  con o frecunn01a

dentro do un conaunto de. valores tenemos:

}_dea;= 11.78;

Recorrido.

Pb;,lé'é presidn: '
',j"-‘~x
8

en dohde:XQ.ee ei=1ihite superior y Xi'el inferior, te

.

‘nemost .

= 12.4 - 1l. l = 1. 3

o Desviqcidn Medln.— B

De ncucrdo con:

Samn E Lo

: R (X - X)

Dellam ;-1 i
tenemos;
D.M.=: 4(11 78-11 772) +2(11 55-11% 772) + 2(12-11 772) +

e : 10 L

. (12 4-11 772) + (11 1-11 772)

D.W . = 0 :

Vnrlnnzn.-;‘

Por ]a expresiun;

’tondmoo; E:”.
P : ey , j'fiiz . 2
8°= 4(11.78-11.772) + 2(11.55-11.772)° + 2(12-11.772)
(12.4-11.772)° + (11.1-11.772)2
s®= 0.1165




Desviamcién lsténdar,-

Lu deaviecién eaténdor es la raiz-cuadrada de la varian
za, por lo que: k
no s
£ (x,-%)2
i=l
-‘n»-vl:f,

o =0.1165

8 = 0,3413

1]

Error Eeténdar,-

El error estféndar se obtiene de:

n

10
e 0,108

e = 1.08%

Coeficiente de Variacién,-

Si tenemosg

C.V,= —=t— x 100
X

c.v,= 22813 o 100
11,772

C.V.= 2,90%
Exactitud y Precisién.-

El error esténdar es 1,08% como deducimos anteriormen—
te; éote método es. bastante preciso y exacto,

CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL

Uno de los patrones de diotribucién de frecuencias mis
utilizado en la préctica es conocido como distribucién ——
normal,

Lns distribuciones aproximadamente normales, tienen al-

Frarder de loe 271 prrter Jde las ccurrenciss dertro de una
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desviaoién esténdar a cada lado del valor central, Alrede.

. dor del 95% de laa ocuvrenciun podemnos considerarlas con -~

'vulores dentro de'los limites Xt y prdcticamante todas

las oourrenciae caarén dentro del 1fmite X - 3,

Considerandohla”deaviaoi6n media

f.jloa
tenemoa dos limitea-.
X;= 11,772 = 0,108 = 11, 664 ¥
X = 11,772 + 0.108 = 11,880
Para determinar el é4rea bajo la curva tenemos:

xi-'it' Y X X

8

Censiderando Xin 11,664 tenemos:

11,664 - 11,772

-0, 3164
0, 3413
y X5 = 11,880
11,880 -~ 11,772 = 0.3164

0.3413
y de acuerdo con la tabla de édrea bajo la curva normal, de

terminamos el 4rea entre los dos limites eapecificados an-
teriormente,
Para -0,3164 correeponde el valor de 0,3745 y para 0,3164
corresponde el valor de 0.6255.
_Por lo tanto el 100% de los valores casn déntro de 1la .
- curva de dietribucién normal como se mueatra en la gréfica

# 2.

Reproductibilidad,

Para comprobur la reproductibilidad se tomaron 3 mues-
trus de igual cantidad que las utilizadas en el experimen-

to (10 mg); y fueron tratadas y cuantificadeas como 1o re-
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- TESIS CON
FALLA DE ORIGEN

Gréfica # 2:
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quiere el método por éspectrofotometria,

Los resultados obtenidos fueron:

Muestra No, Absorbanciq
1 : 0,540
2 : 0,530

3 ' o 0,550
Muestra No,l

0 = (101

"°i."s/,"1')' (0.540/0.450) = 12 mg

Wuestra: No,

(10imog/ml)"(0,530/0.450) = 11,78 mg »

fuestra N

/L) (0,550/0,450) = 12,22 ng

Efécf9‘P1aoebo;

_Eafeféféctovse nide determinando la Absorbancia de una
muestré;tratgdn‘como se explicé anteriormente y otra mues-

traynin contener el principio activo que se estd cuantifi.

cando,
Muestra No, Absorbancia mg obtenidos
1 0,500 11,10
2 0,000 0,000

Tomﬁndose como estdndar, la preparacién usada anterior-
mente peara comprobar la repetibilidad,

En 1la muestra No, 2 como se observa, no hay cuantifica-.
ci6n de Clorhidrato de Tetracaina puesto que no hay princi.

plo activo en la preparacién,
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w - QUANTIFICACION POR TITULACION ANHIDRA




e

: TESIS CON 66.
Preparacién de la muestra,_ FALLA DE ORIGEN

Transferir una ¢antidad de volumen de inycccién equivae-

lente a 10 mg de Clorhidrato de Tetracaina,Diluir a 50 mle
y hacer alcalina la solucién por adicién de Carbonato de -
deio T,S. Extruaer con dos porciones de dter de 25 mle ca-
da una en un embudo de separacién y evaporar el éter calen
tando un pooco la solucién; afladir 30 mls de Acido Acético,

Adlcionar 10 ml de Acetato Mercirico 7,5, ¥y 2 gotas de

cristal violeta como indicador, Valorar la solucién oon Ac

"Perclérico en Acético 0,1 N,

Preparacién del esténdar,-

Disolver 20 mg de Clorhidrato de Tetraceina U, S,P, pre-
viamente secadn en una atmésfera de Acido sulfurico por 4
horag, después ge disuelve en 100 mls de agua y mezclar, -
Se pipetean 5 mls de ésta solucién en un matraz de 100 mls
y adloionar 2,5 ml de HCL O,1 N y 1o mle de Buffer de Fos-
fato de pH=6,Diluir a 100 mle, y mezclar,

Se traonasfiere una cantidud equivalente a 10 mg de Clor-
hidreto de Tetracafna y diluir a 50 mls, Hacer aloalina la
aolucién afiadiendo Cerbonato de Sodio T,S, y extraer oon §
ter dos veces, Evaporar el éter y afiadir 30 mle de Acido -
Acético y 10 mls de Acetato Mercurico,

Mexolar bien la solucién y adiclioner dos gotas de indi-
cador cristﬁl violeta y valorar la solucién con As, Percld

rico en Acético 0,1 N,

Procedimiento, -
Se cueantifica el principilo activo por titulancién anhi.

dra del esténdar y de las muestras comparéindose los resul-

tados obtenidos,




Resultndos obtenidos de 1n Cuantificacidn por Tituln-
v : ‘eidén Anhidra.

Se fomqron cinco muestras. como en el caso anterior,de

,‘concentraoidn»diferente ¥y progresiva ‘de Clorhidrato de

‘Tetra aina unto con el Estdndar para mostrar la linea

Se obtuvieron los siguientes resultados:

1Caq dnd(ngriqa de mls obtenidos

3.3 mls‘
14,0 mls

o= 201 65.0 mls
S5.= 250 mg ' 80.0 mls
Estdndqr--

por las fédrmulas:

mg/PH
N v1 =Ny ¥, y N =—73

- tenemos, L e e
~(0.01) (3. 3)’¥”(1) N,
N2 .0.033
mg = (o 033) (3oo 83)
mg = 9. 93
Muestra No.l T o
(0.01) (7.1) = (1) N,
Ny =.0.071
mg = (0.071) (300.83)
mg = 21.36

en 1lan Titulacidne

7.1 mls -

7.

29.0 mls



Muestra

NMuestra

_ Muestra

Muestra

Eote

La linealidad se muestra en la grdfica # 3,

No, 2 :
(0.01) (14.0) =
. ~,y2~=
mg =

. . mgkg
o, 3 o
(o,01) (29.0) =
‘NZ =

mg =

ng =

No, 4

(0.01) (65,0) =
l°‘650'~‘ ) :
(0,650) (300,83)
‘165,54_,' k

Ny =

mg =

mg;=
Ko, 5
hz =
ng =
ng =

método también sigue

(0.01) (80.0) =

(1) m,

0.140

(0.140) (300,83)
42,11

(1) N,

0,290

(0.290) (300,.83)
87.24

(1) Ny

(1) K,

0. 800

(0.800) (300,83)
240,66

la Ley de Beer,

Log PO/P = ebc = A

Correlacién,-

68,

Por regresién lineal se calcularon el coeficiente de .

correlacién (r), y la pendiente (m) de acuerdo a la mejor '

linea obtenida en calculadora,

r = 0,09992

m = 00,9940
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Repetibilidad.-
Se tomaron 10 muestras de 10 mg cadas una ¥y 8e cuantifi.
caron por titulacién anhidra pars comprobar la repetibili.
dad,

Muestra No, mls obtenidos ) mg totaleas
1 : 4,8 ' 14.44
2 4.7 - 14,14
‘3 3.9 . 11..73
4 4,8 . 14,44 '
5 3.8 . : 11,43
6 4,8 14,44
7 4,0 12,03
8 5.1 15,34
9 4,8 ‘ - 14,44
10 4.2 12,63
Media,-
Por la expresién, n
Z xi
% - i = 1
tenemos;
X oo 4(24,44) » (14,14) + (22,73) » (31,43) + (12,03)
10
D4 (15.34) + (12,63)
X = 13,51
Mediana,-

De acuerdo con el valor que queda situado en la posicién
central ordenando los datos en forma decreciente, tenemos
una mediana de:

~
X = 14,29
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Moda. -
Siendo ésta medide, el valor que ocurre con méds frecuen
cia dentro de un conjunto de valores, tenemos:
Moda = 14,44

Recorrido,.-
Por la expreeidn,

rzxs—xi

tenemos que,
r =15,34 - 11.43

r = 3,91

Desvincién Media,-
De acuerdo cong

2 -
i::l(xi - X)

D.M, =
n
tenemos,
DM, = 15,234 - 1 1) + (14,14 — 13,51) + 4(14,44 - 13,51
' 10

+(12,63 - 1 1) + (12,03 - 33,51) + (31,73 - 13,51) + (11,4

=13,51)

DM, = -0,04
Varianza,-

Por la expresidn: n
= (x; -%)?
2 i = 1

a - o1

tenemos,
2 _ 4(14,44-13,51)%4(15,34-13,51)2:(14,14-23,51)2%.(32,63-

13,51)24(12,03-23,51)%4(11,73-13,51)%4(21,43-13,51) 2

9

62 = 1.9628
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Desviacién Estfndar.- ,
Lo desviacién estdndar es 1ln rafz cuadrrda de la varian

~za, por lo que;

n

11 (X4 - 38
8 = n - L
8 = 1,9628
8 = 1,401 '

Error Estdndar,-
El error estdndar pe obtiene de;

g

e =
n
e = 1,401
10
e = 0,443
e = 4,43%

Coeficilente de Varincién,-

Si tenemos;,

¢,V., 3 ——2—— x 100
X

o.v, = 22401 o 190
13.5

C.V. = 10.4%
Exactitud y Precisién,-

El error esténdar eo 4,43% como deducimos enteriormente;
dote método es menos preciso y exacto que el anterior, pe-
ro es bueno dentro de los limites que se establecen,

CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL

Considerando la desviacién media
13.51 ¥ 0,443
Tenemos 2 limites

X, = 13,51 - 0,443 = 13,067

i
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Yy )
Xg 13 51 + 0 443 = 13 253
pnra determ1nar el area baao ia curvn, tenemos-

% -X v X, - X

considerrndo xi = 13,067, tenemos

13,067 = 13,51 _ o 3162
1,401

¥ Xp, = 13,953

1 53 = 13,512 _ o 3162
1,401

Yy de acuerdo con la tabla de édreus bajo la curva normal, de‘

terminumon el drea entre los doa limites especificados an_q;
: e 0, 3783 y

- teriormente para -0,3162 corrcsponde
por 10 tanto. el 100

parn 0 3162 correuponde el da
curva de distribucién noxr

de 109 valores caen dentro de,l
ot "grgfica # 4,

mal, com

Rqargézsﬁibiligsi

Pdra eomﬁrobaf la reproductibilidad se tomaron tres -
muestras de igual cantidad que las utilizadaé en el experi
mento, como en el caso anterior y tratadas de la misma for
ma, por una persona diferente,

Los resultudos que se obtuvieron song

Muestra No, : mls obtenidos en la titulacién
1 4,8 mls
2 4.8 mls

3 5.1 mls
Muestra No, 1 ’
(0,01) (4.8) = (1) N,
N, = 0,048

2
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Mueatra,Nd;‘Zn

(0.01) (

Muesﬁrﬁ'ﬁg;:

(0,01) (5.1)"=(1):
S  N?§=1Q;o§1}i |

mg = (0,051) (300,83)

igual que en el método ante- -

; fi‘éiﬁio activo por titula- -

Loos Tesultndos. obtenidos son;

axmﬁééfia_No;" ‘'mls, obtenidos mg, resultonten
B 4.8 mis 14,44
2 0,0 mls 0.00

La muestra No, 2 no contiene principio activo por 1o ~-
gue no es posible su cuantificacién,

Comparucibén de los dos métodos por Distribncién t-Student.

Espectrofotometria Titulecién Anhidra
Desvincién Esténdar: Desviaecidédn Estédndar:
0.3413 1,401
X = 11.772 X = 13,50
error estédndar, error esténdar,
0.108 0.443




Espectrofotometria

Con un coeficiente de
confinbilidaod del 95%

La desviacién es;
11,772 X 1,8331 (0,108)
11.772 ¥ 0.1979
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Titulacién Anhidra

Con un coeficiente de
confiabilidrd del 95%

Lia desviacién es:
13,50 X 1.8331 (0.443)
13,50 * 0.8120

Lng gréficas # 5 y 6 muestran claramente las desviacio-

nes y las aproximaciones a le media de lon dos métodos,
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Tomando en; cucnta 109 repultudos obtenidoa y 1as aplicn

‘anhidra-Vno obstante, :LosVl

métb@os : [ confinblemente.

.ygpéoificidad, se hizo una evaluacién

De ésoa éatimudores, se determind aquél que tuviera en
0u diatribucién un error estindar més pequefio; en el cano
‘de loa dos métodos gontes expuestos, la cuantificacién por
copcctcorotnmetrin reonltd ser el método mds aceptable,

Oompnrando lus varianzas obtenidas en cada una de las -
determinacionee. llegamos o la conclusién de que es més e-
fIiciente’eL método espectrofotométrico por tener una varian
Zn henof que la cuantificucidén por titulacién anhidra,

Los- resultados estadfsticos en cada una de las variebles
analizadas, muestran un margen de error que es més reduci-
do en el caso de la espectrofotometria,

De eeﬁu manera se goncluye que los métodos deben optimi
zarse poara aplicarse confiablemente en el control del pro-

ceno,
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