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RESUMEN Y CONCLUSIONES

El presente trabajo tiene por objeto proponer un
reactivo pierico polivalente en gérmenes cristalinos,

para ser empleado como reactivo corriente de orien-,

tacién y caracterizacion en la investigacién quimica
toxicologica. S5

El reactivo ensayado es una suspension, €n una
solucién de acido picrico, de cristales bien triturados
de los picratos de cocaina,d novocaina, estricnina,
atropina y heroina.

El mayor valor de un reactivo microquimico debe
apreciarse practicamente por su comportamiento
frente a la substancia, acompanada por impurezas;
en este caso el ideal hubiera sido hacer ensayos de
mezelas con residuos ptomainicos; mo disponiendo
de éstos en la cantidad apreciable que se puede re-
querir, los ensayos se realizaron tomando la quinina
como indice de impureza.

Llevando el limite de impureza hasta un 75 por
ciento de quinina y a una dilucién del 2 o/oo, lo
que equivale a disolver un residuo de 2 mgrs. que
contiene mgr. 1.5 de quinina y mgr. 0.5 del alca-
loide en 1 ml. de écido clorhidrico 0.01N, ha sido
posible con este reactivo obtener cristalizaciones con
formas incipientes y algunas de cllas bastante ca-
racteristicas como para individualizar los alcaloides
ensayados; en algunos casos se lograron obtener re-
acciones de orientacion para limites de 90 por ciente
de quinina y sélo 10 por ciento de alcaloide con so-
luciones al 1 o/oo.

Los resultados obtenidos por esta técnica, ademés
de tener ¢l valor de convertir un reactivo microqui-
mico prieticamente abandonado en un reactivo de
indiscutible valor, permiten establecer para las re-
acciones mierocristalinas posibilidades de aplicacién
promisoras en los casos siempre dificiles de investi-
gacion de una substancia en medios impuros.

En un trabajeo que publiqué recientemente en
“Anales de la Asociacion de Quimica y Farmacia
del Uruguay”, T. 49, diciembre de 1947, sobre “Re-
acciones Microcristalinas con Gérmenes” (1) tuve
oportunidad de estudiar y destacar las ventajas del
empleo sisteméitico de gérmenes ciistalinos en dos
reactivos clisicos de precipitacion de alcaloides que
fueron el dcido picrico y el cloruro de oro.

Los resultados auspiciosos me indujeron a ensa-
var un reactivo pierico polivalente en gérmenes
cristalinos de picratos,. de un grupo de alcaloides
corrientes que demostraron poseer una capacidad de
induccién intensa atn en mezelas complejas.

Los picratos que estan en estas condiciones son
los de: cocaina, novocaina, estricnina, heroina y atro-
pina.

El comportamiento de la solucion saturada de
icido pierice, reactivo picrico clasico, sobre las so-
luciones puras de dichos alcaloides puede sintetizar-
se: tendencia a originar un precipitado amorfo cuya
transformacién al estado cristalino es facil y se-
gura para el pierato de estricnina aun a diluciones
de 1 en 20.000 dejando avanzar la evaporacién has-

.

ta desecacion en los bordes /;para el picrato de
heroina la evolucion cristalina es en general segura
hasta diluciones de 1 o/oo; la transformaciéon es
lenta, originandose al principio conglomerados en
forma de rosetas que luego adquieren aspecto arbo-
rescente terminando en lidminas exagonales bastan-
te tipicas; a mayor dilucion la reaccion es bastante
irregular; para la atropina con soluciones al 2 o/oo
es posible obtener facilmente la ecristalizacion en
forma de laminas entrecortadas, siempre que se deje
avanzar la desecacion en los bordes; pero a la dilu-
cion del 1 o/oo la cristalizacion puede fracasar o
hacerse dudosa.
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Fotomicregratia N? 1, — Picrato esiricnina. Obtenida por
difusién, empleando recctivo picrico con gérmenes y
una solucién de esiricnina impurificada con 50 % de
novocaina,

»

Con la cocaina y novocaina la cristalizacién de
preparaciones a la concentracion del 2 o/oo es mala
(fracasa nalrededor del 80 % ); a concentracién del
1 % la probabilidad de ecristalizaciéon espontianea
es alrededor del 90 %.

Tratiandose de soluciones puras el empleo de ger-
menes cristalinos podria ser considerado técnica-
mente innecesario para el picrato de estricnina, pues
s6lo actuaria para provocar cristalizaciones mas ra-
pidas; en los demds casos las ventajas son mas con-
cluyentes, ademas de la rapidez nos da limites de
reacciones seguras que para las suspensiones de
gérmenes empleados son: para la heroina alrededor
de 1 en 5.000, para la atropina 1 en 3.000, para la
cocaina 1 en 8,000, y para la novocaina 1 en 20.000;
si se deja avanzar la desecacion hasta cristalizacion
en los bordes, esa sensibilidad se puede duplicar.
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Si consideramos los casos de alcaloides impuros,
el empleo de gérmenes cristalinos adquiere impor-
tancia decisiva, pues atn en el caso del picrato de
estricnina_ cuya evolucién cristalina es notable en
soluciones puras es tan sensible a las impurezas
que mezelada con novecaina o quinina en partes igua-
les tiende a dar cristalizaciones deformes o dejar de
cristalizar; en residuos viscerales que contienen can-
tidades apreciables de estricnina basta un porcenta-
je débil de impurezas para impedir la cristalizacién

Fotomicrografia N2 2. — Picrato de cocaina. Obtenida con
ung suspensién de gérmenes en un medio impurificado
al 50 % de novocaina.

tipica del picrato de estriecnina mientras es facil ca-
racterizarla por las reacciones quimicas y fisiolo-
gicas.

Es dificil preveer la influencia de una impureza;
en mi citado trabajo, después de estudiar 14 mez-
clas de alcaloides, en especial con cocaina, pude es-
tablecer que en general la impureza influye por su
capacidad de precipitar abundantemente y en forma
amorfa con el reactivo empleado; en el presente tra-
bajo el ideal seria emplear diversos residuos pto-
mafnicos pero desgraciadamente no digpuse de las
cantidades necesarias y me vi obligado a utilizar
quinina. Este alcaloide reiine en principio las con-
diciones de impureza ideal, pues precipita abundan-
temente y en forma amorfa con el reactivo pierico;
la evolucién cristalina es imperfecta o parece nula.
pues sélo se observa la formacién lenta e irregular
de pequeiias esferas aceitosas que no molestan la
observacion de las reacciones con gérmenes.

El comportamiento de la quinina como impureza
frente a los cinco alcaloides puede =intetizarse asi:
hasta la proporcién del 10% modifica poco la ca-
pacidad de cristalizacion espontdnea, pero luego se
hace sensible de modo que con las soluciones al
1 o/oo en alealoide y quinina, la espontaneidad es
pricticamente nula para la atropina, cocaina, novo-
caina y estricnina; la heroina es relativamente me-
nos sensible, pues a esa dilucién, aunque la evolu-
cién cristalina es lenta y poco caracteristica, un ob-
servador experimentado puede orientarse; si la pro-
porcion de quinina es del 75% la cristalizacién es-
pontinea es précticamente nula.
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PREPARACION DEL R.EACTIVO PICRICO
POLIVALENTE EN GERMENES CRISTALINOS.

Se comenzard por obtener alguna preparacién bien
cristalizada del picrato; para nuestro caso se obten-
dra facilmente por simple mezcla de una gota de
reactivo picrico con soluciones al 2 o/oo de los dis-
tintos alcaloides; para la estricnina, heroina y atro-
pina basta hacer pocas preparaciones, para la co-
caina y novocaina, conviene hacer una docena de
preparaciones; las cristalizaciones mas homogéneas
se obtienen por siembra del reactivo picrico antes
de agregar la gota de alcaloide.

Obtenida una cristalizacion bien homogénea, em-
pleando el reactivo pierico, se pasan los cristales en
suspension a un tubo de centrifuga y para obtener
una ecantidad conveniente de precipitado ecristalino
basta agregar espaciadamente solucién de alcaloide
al 2 of/oo, pero cuidando que el Acido picrico esté
relativamente en exceso.

Para preparar suspensiones individuales de gér-
menes, cada tubo se tratari en la forma que luego
se describe; para la suspension polivalente se mez-
claran las distintas suspensiones, abandonindose
unas 48 horas para asegurar una mutua saturacion.
Se procede a centrifugar se decanta la solucion y el
residuo desecado parcialmente con tiras de papel
de filtro, se somete luego. a una prolengada tritura-
cion, empleando una varilla, de extreme redondeado,
a la llama; la trituracion debe dejar al final par-
ticulas muy tenues er suspensién.
~ Se reincorporan la solucién picrica al tubo, se
homogeniza la suspension y dejindola en reposo o
sometiéndola a lenta centrifugacion, se separa la
parte mis gruesa; la suspension de gérmenes debe
tener débil opelescencia y estar constituida por par-
ticulas corpusculares como un polvo o impureza
amorfa; léogicamente en una microgota de este re-
activo hay decenas de gérmenes cristalinos.

ENSAYO DEL REACTIVO PROPUESTO

Limite de aplicabilidad en mezclag con quinina y
residuos ptomainicos; conservacion de la suspension.
El ensayo se realizé mezclando soluciones al estado
de clorhidrato del alecaloide a ensayar y de quinina

Folomicrografia N? 3, — Picrato de atropina, Solucién al
1 o/co sembrada lateralmente con gérmenes de pi-
crato de airopina.



en medio acido clorhidrico 0.01N. Las reacciones se
hicieron por difusion poniendo cerca las 2 gotas, el
tamarfio de la gota del reactivo es aproximadamente
una vez y media mayor que la gota de solucién de
alcaloide, se unen luego con un trozo de papel o alam-
bre metdlico tratando que queden definidas 3 zonas;
zona de reactivo en exceso, zona con exceso de so-
lucién de alcaloide y zona de precipitacion.

La preparacion se cubre con un vaso; se observa
a intervalos de 5 a 10 minutos hasta los primeros
veinte minutos, dentro ese periodo, tratidndose de
soluciones husta con el 50% de quinina y dilucién al
1 o/oo del alealoide, es posible observar ecristaliza-
ciones bien aparentes, pero si ge desea alcanzar ma-
yor sensibilidad en presencia de mayor proporeién
de impureza, la preparacion se debe observar hasta
que la evaporacién provoque una desecacion inci-
piente en los bordes, en esta forma es facil obtener
reacciones netamente positivas dentro de los siguien-
tes limites: Estrienina con 90% de Quinina a la di-
lucién del 0.2 o/oo; lo que equivale a un residuo de
2mgr. formado de mgr. 1.8 de quinina y 0.2 de es-
tricnina disuelto en 1 ml. de 4cido clorhidrico 0.01N,
La reaccién con la estricnina evoluciona rapidamen-
te (5 minutos) originando conglomerados poliédricos
dispuestos en la zona de alcaloide en exceso cercana
al limite de la zona de precipitacion; mayor concen-
tracion y menor impureza la cristalizacion se hace
m4s tipica; por lo general pequefios prismas aisla-
dos, solo las soluciones con alrededor de 25 % de
quinina es posible observar cristalizacion absoluta-
mente tipiea (fotomierografia 1) (2).

Es posible para los deméis alcaloides alcanzar un
limite semejante, pero las reacciones pierden regu-
laridad y es necesario dejar avanzar la evaporacién
observando cuidadosamente la preparacién instantes
antes de su desecacién. El limile més seguro para
la cocaina, heroina, atropina y novocaina debe esti-
marse para una proporeién de quinina del T59% a
una dilucién del 0.5 o/oo del alcaloide, lo que equi-
vale a un residuo de mgr.2 que contiene mgr.1.5 de
quinina y mgr.0.5 de alcaloide disuelto en 1 ml. de
Acido clorhidrico 0.01N.
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Fotomicrrografia N? 4. — Picrato de atropina. Obtenida
sembrando ccn gérmenes de picrato de tropacocaina,

Dentro de esos limites y observando hasta princi-
pio de desecacion a los bordes: la cocaina produce
conglomerados espinosos semejantes a la fotomicro-
grafia (N° 2); la atropina maclas de ldminas se-
mejantes a las més imperfectas de la fotomierogra-
fia N* 3; la novocaina forma conglomerados globu-
lares, a veces conglomerados de pequefias laminas
irregulares; avanzando la desecacion, conglomerados
globulares con agujas cortas, esta 1ltima forma es
quizd la mds caracteristica; en los de estos tres al-

Fotomicrogratia N2 5, — Picrato de tropacocainea. Selucién
1 en 10.000 sembrada por sus propios gérmenes.

caloides la posicion preferente de los ntcleos crista-
linos es en la zona pierica (exceso de reactivo) en un
principio en los bordes externos al lado de la zona
de precipitacién, luego en todo el borde adyacente
donde se inicia la desecacién; respecto a la heroina
s6lo se observa formas globulares, conglomerados
de aspecto arrifionados, que se localizan en la zona
pierica bordeando la zona de precipitacion.

Es logico suponer, y la experiencia lo demuestra,
que a mayores concentraciones y menor proporeion
de impurezas, la formacion de centros eristalinos es
méas rapida y la cristalizacién més tipica.

Considero conveniente gque cada operador ensaye
su reactivo y anote cuidadosamente las caracteristi-
cas de su comportamiento con soluciones puras ¥
en mezcelas de distintas concentraciones; es posible
que variando lag proporciones de excesos relativos
de los distintos picratos el habito cristalino .se mo-
difique, pues un picrato en exceso puede actuar co-
mo impureza adicional. (Véase fotomicrografia No
4 de la cristalizacién inducida del picrato de atro-
pina con el de tropacocaina y comparese con la N* 3).

Referente a la accion sobre residuos ptomainicos
he tenido sélo tres oportunidades para ensayarlo,
la aceion del reactivo polivalente fué negativa; mez-
clando esos residuos en partes iguales con los alca-
loides estudiados las reacciones fueron bien aparen-
tes dejando la impresién que de haber existido en
las visceras correspondientes, hubieran sido consta-
tadas por el reactivo pierico polivalente en gérmenes.

Respecto a la conservacién de la actividad de la
suspensgién cabe teoricamente esperar que los eris-
tales triturados y més pequefios tiendan a originar
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-¢ristales mayores y perfeccionados; esto lleva a
amortiguar la actividad de los gérmenes y provocar
confusiones al observar las preparaciones al micros-
copio; en la practica este proceso resulta muy lento,
lo que puede atribuirse a que se parte de edificios
cristalinos bien estabilizados por un envejecimiento
de unas 48 horas en sus aguas madres; ademds la
regeneraciéon de la suspensién es sencilla, cuando
efectuado un examen microscoépico se constata par-
ticulas demasiado gruesas o vestigios de cristales
definidos, se procede a una nueva y minuciosa tri-
turacion o repetir el proceso indicado en la prepa-
racién de la suspension,

Durante las experiencias realizadas he constatado
que una suspensién polivalente de gérmenes ha man-
tenido practicamente su actividad por lo menos du-
rante tres meses; pues aun se conserva para ulte-
riores ensayos.

INTERPRETACION DE LAS REACCIONES CON
GERMENES Y CAUSAS DE ERRORES

La interpretacion de una reaceién con gérmenes
cristalinos es la de provocar la formacion de crista-
les idénticos al cristal madre, pero si el germen ac-
tia en un medio impuro, €l germen tiende a crecer
pero la cristalizacion puede tomar aspectos muy dis-

risticos, el efecto puede llamarse “efecto germen no
tipico” y la reaccién sélo tiene valor como reaceién
de orientacion.

El emplec simultaneo de muchos gérmenes, sus--
pensiones de gérmenes, produce multiples centros
de cristalizacién orientando al operador con mayor
seguridad que si hubiese empleado un solo germen,
el cual al desplazarse en la preparacion podria apa-
recer ccmo una impureza indiferente; es ésta una
opinién personal y crec que la practica adquirida
por otros operadores podria considerar téenicamente
preferible emplear un solo germen de tamahbo y as-
pecto contrelado.

Las principales causas de errores son: 1¢ Posihi-
lidad de producirse una reaccion esponténea que
pueda atribuirse a la accion de los gérmenes. Con-
sidero conveniente hacer una doble reaccion compa-
rativa empleando simultdneamente un reactivo pi-
crico corriente y el reactivo polivalente. 2¢ Cristali-
zacién por induceién. La aceién de un germen al pro-
voear una cristalizacién no es especifica; es un hecho
conocido que un cristal es capaz de inducir la eris-
talizacién de otra especie quimica cuyas redes eris-
talinas armonicen en tamafio y forma, por lo demés,
la capacidad de induccién cristalina se le considera
una consecuencia del isomorfismo y hasta se le ha
considerado una prueba de isomorfismo.
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Fotomicrografia N? 6, — Picrato de Pantocaina. Seclucion

al 2 ofoo sembrada con picrato de tropacocaina.

tintos a las formas tipicas y segin la naturaleza del
medio, puede sélo mostrar su accién aumentando de
tamano y originando conglomerados mas o menos
poliédricos, y otras veces cristales deformes pero
siempre de dificil individualizacion.

Asi podriamos llamar “efecto germen tipico”
cuando el germen se comporta reproduciendo exac-
tamente el habitoe cristalino de las preparaciones
con sustancia pura; en el caso de las suspensiones
de gérmenes se produce un numero apreciable de
centros de cristalizacion que evolucionan dando eris-
tales mis o menos perfectos segin el germen difun-
da a una zona mas libre, originando asi los cristales
mas perfeccionados, (Fotomicrografias N° 1 y 3).
En estos casos las reacicones pueden considerarse
relativamente como caracteristicas.

Cuando los gérmenes simplemente se ensanchan o
dan eristalizaciones deformes =in cristales caracte-
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En mi trabajo citado, utilizando en forma combinada
una serie de suspensiones cristalinas, 11 de picrato
y 10 de cloroauratos, sobre veinte alealoides fuera
de los limites de espontaneidad cristalina, se cons-
tataron Unicamente seis casos de interferencias, ni-
mero redueido si se tiene en cuenta que el numero
de combinaciones es superior a 400; pero el hecho
més notable es que el habito cristalino de las reac-
ciones inducidas fueron tan distintas a la cristaliza-
cién tipica del cristal madre que parece imposible
llevara a error a quien aplique el concepto de “efec-
to germen tipico”. Basta comparar las fotomicro-
grafias de los casos més notables: El picrato tropa-
cocaina (fotomicrografia 5) induce la cristalizacion
de los pieratos de atropina y pantocaina ' (fotomi-
crografias 4 y 6, respectivamente). El aurato de o
Eucaina (fotomicrografia 7) induce la cristalizacion
del aurato de atropina (fotomicrografia 8), Los au-



ratos de cocaina y de benzoileegonina se inducen
reciprocamente (fotomicrografia 9 y 10 respectiva-
mente). Légicamente para explicar estos heches ha-
bria que hacer estudios cristalograficos completos
de dichos compuestos, pero pueden adelantarse dos
hipétesis: 1° la induccion eristalina de dichos casos
no es de naturaleza isomérfica, creo que pueden exis-

aps iy i

o B

S g
R

@
i
=

S

i i S
i e 4

e
e

G
i

e
i

4

R

Sl

G
s

i
i i i A
e o
g ok N i
.'.>é-§'«-»ms §
g b
»g\y?«ﬁ%«w %«
i ?«c\g\‘: i
i i i
g i

:
oy,

i

e

SRR i

bt
i
e
Sha

Fotcmicregrafia N? 7, — Cristales de cloro aurato en o
eucaina. Sclucién 0,25 of/oo de o eucaina sembrada
con sus propios gérmenes,

tir inducciones por adsoreién y polaridad. 20 el as-
necto de las preparaciones es debida a asociaciones
cristalinas de cristales unitarios muy semejantes,
pero con direcciones de asociacién particulares y en-
tonces resultan habitos cristalinos distintos. :

Estos casos no excluyen las posibilidades de eris-
talizaciones inducidas de aspectos muy semejantes y

Fotomicrografia N® 8. — Cristales de cloroc aurate ds airo-
pina. Solucién de atropina al 1 o/oo sembrada con
gérmenes de clore aurato de o encaina.

.

entonees pueden surgir errores si el observador pre-
tende sacar conclusiones definitivas de la simple
observacion del habito cristaline; queda el recurso
de completar la caracterizacién mediante medidas
cristalograficas en especial las basadas en las pro-
piedades opticas, pero considero dificil que esas me-
didas se puedan hacer sobre microcristales con Ia

Microfotografia N° 8, —— Cloro aurato de cocaina. Produ-
cido con solucién de cocaina al 1 en 20.000, sembrado
con gérmenes de benzoil ecgonina.

L

seguridad y precision como para definir casos de
isomorfismo; posiblemente la obtencién de Lauegra-
mas podria ser sino mas factible, por lo menos mds
seguro. '

Como verificaciones complementarias técnicamente
sencillas tendriamos: 1° Observacion de un acerca-
miento a las formas tipicas a medida que se aplica
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Microfotografia N® 10, — Cloro-aqurato des benzeil ecgoni-
na. Producido con solucién de benzoil ecgonina al 1 en
2.000, sembrado con gérmenes de cocaina,
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al vesiduo un método de purificacion selectivo, ya
sea por simple extraccion o preferentemente por
adsorcién. 2° Aplicar la prueba de ratificacion de
forma o sea el mantenimiento del habito cristalino
al mezelarse con la supuesta especie quimica.

La prueba de ratificacién de forma que se men-
ciona méds arriba estid basada en el hecho general-
mente observado que las propiedades fisicas de una
substancia permanecen invariables si se mezcla con
la misma- substancia; pero si la substancia es dis-
tinta, las propiedades pueden sufrir variaciones mas
o menos notables, Esta propiedad es corrientemente
empleada en la identificacion de substancias orga-
nicas mediante el punto de fusion.

La aplicacion de este artificio & las reaceiones mi-
ero-cristalinas puede realizarse en esta forma; Si
una solucion de X produce determinada cristaliza-
¢ion, espontanea o con gérmenes, y queremos verifi-
car que se trata de una substancia A _basta prepa-
rar una solucién con A y mezclarla con la solucion
X, si la mezcla reproduce una cristalizacién idéntica
a X y A puede admitirse la identidad.

La experiencia resulta mas nitida si las soluciones
X v A se diluyen a un limite en el cual la reaccién
cristalina es apreciable, pero diluidas al doble re-
sultan nulas o despreciables. Para hacer el ensayo
se mezclan en partes iguales; y sobre una misma
lamina y en las mismas condiciones se realizan las
tres reacciones; soluciones A y X en limite de posi-
tivo, v la mezcla de ambagy; el ensayo efectuado en

esta forma lo he llamado “prueba de ratificacion de
forma”,

Si la reaccion en la mezcla es nula se puede esta-
blecer la no identidad; si la cristalizacién se man-
tiene semejante a A y X la prueba de identidad que-
da limitada por las posibilidades de isomorfismo.

En los casos de soluciones impuras es conveniente
ampliar la prueba haciende la comparacion no solo
con las soluciones A y X en limite de positivo, sino
también con las mismas, diluidas al medio.

Tratindose de una caracterizacion quimica toxi-
cologica la posicion correcta es considerar a este
reactivo como todos los similares, reactivos de orien-
tacion sobre posible presencia de un grupo de alca-
loides, y si es posible mediante cualquier artificio
observar un acercamiento a la forma tipica se debe
ir directamente a verificar la presencia mediante
otras reacciones,

(1) En el citado trabajo figuran 29 citas bibliograficas so-
bre el tema.

(2) Las fotomicrografias han sido obtenidas por el Sr.
Marcos Santa Rosa, encargado del Laboratorio Fototéenico del
Instituto de Higiene Experimental, a quien agradezco su efi-
ciente colaboracion.

NOTA: La Direccion de “Ph” agradece a los
“Anales de la Asociaciéon de Quimica y Farmacia”
la colaboracién al facilitarle los clisés de las foto-
micrografias correspondientes a este trabajo,

fenilhidrazing.

perclérico 2 M.

PROCEDIMIENTO. -

dentificacion de alcoholes con 2-4 dinitrofenilhidrazina

F. B. DUKE y R. C. WITMAN

El procedimiento descritc agui sirve para ia determinacion rapida de ulcchcles primarios y
secundarics no interfiriends Ia presencia de agua. El método se basa en la oxidacién del
alcchol al correspondiente compuesto corboxiiadde e identificacién de éste por el 2-4 dinitro-

REACTIVOS. -— Una solucidn salinada de permanoaanato en acide sulfirico 2 M. Una
solucién saturada de Acido cxélico v una solucién al 1 % de dinitrofenilhidrazina en acido

A 10 ml. de la solucién de permanganaio se anade 0,5 ml del alco-
hel a investigar; se agila y el color del permanganate se combia por el marrén del bidxido
de manganese. Se afidde suficiente &cido oxalico para reducir el bidxido de manganeso pre-
sente, entcnces se agregan 20 ml del reactive 2-4 dinofenilhidrazina. Se diluye con 25 ml
de agua, se filtra la indrazona formada, se lava con aguu y se recristaliza en alechol, Por
el punio de fusién se identifica el compuesic carboxilado formado.

El procedmiento fué estudiade y aplicade para alecholes primarios y secundarios. Los
alecholes terciarios reducen con dificultad el permanganutc y los productos que se formam
son mezclas de compuestos carboxilades, Ninguna sustancia ficilmente oxidable o compuestos
carboxilados inierfleren en el procedimiento. El &cide perclérico es usado en la preparacién
del reactivo por dos razenes: la dinitrofenilhidrazina es soluble en el 4cido preclérico sin ne-
cesidad de agregar solventes orgénicos y la precipifacidn de la hidrazona es mdas rapida
y mas completa cuando el 4cide perclérico es usado en la recceién,
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