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En el presente trdbajo nos proponemos realizar una
reuupilaciim de las reactiones vy métodos de analisia
gque hemos seguido para Ia caracterzacion v dosifi-
cacion de las vitaminas B y C, que constitnyen i
base de algunas. especiplidades farmactuticas por
procedimientos quimicos de rapida y exacta ejecu-
citn, hindamentados en reaccionts v conocidas v en-
_caradas desde yn punto de vista Tuncional, detallando
la técnica exacta de las operaciones realizadas v ad-
juntando  ademds les resultados  cuanfitativos  ob-
tenidos.

Nob llevit ofra aspiracion pues este trabajo, que una
documentacion fiel de los analisis de las especialida-
des farmacéniicas, realizados por nosotras en el La-
buoratorio Central de Quisiica del Ministerio de Salud
Piblica, v donde puede constatarse la sencillez que
se ha aléanzado hoy en el andlisis de este genero de
productos, desde que se ha llegado a la obtencitn ue
ellos como especies quimicas puras, aspiracion de ]as
investigadores; alcanzada después de graniles es-
fuerzos cientificos y que ha sido coronada con los be-
neficios aportados hoy a la terapéutica moderna.

Las especinlidades farmacéuticas que contienen las
vitaminas B, ¥ C, pueden presentarse va sea en forma

de comprimidvs, grageas, capsulas gelatinosas, mez-
cladas con algunos excipientes, solas, asociadas o
ac_mupnﬁadas con oiras sustancias medicamentosas;
en forma de soluciones inyectables, pocianes, jarabes,
ete. Creemios initil destocar que existen ciertas aso-
ciaciones gue sdlo permiten efectuar alguna reaceidn
de caravterizacion, debiendp recurrirse a veces a s¢-
paracianes apropiadas y cuya larga enumeracidn nos
apartaria de la orientacion de este trabajo.
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CARACTERIZACION DE LA VITAMINA “B."

a) Investigacién de cloro. A una solucion de vita.
mina B; agréguese una gota de acido nifrice’ v diez
wotas de nitrato de plata (R), aparecerd tn precipi-



ALE Q.

fadg blaco de cloruro de plata

) Investigacién de azuire sulfinico. A una sulucion
de vitamina B, agréeuese unas goias de lejia de soda
y un cristal de acetato de ploma; caliéntese, apare-
cerd un tinte parduzeo que indicarad la formacién de
sulfiro de plomo negro. _ .

¢) Investigacion de la funcion amina-terciaria, A una
solucion de vilaming B, repartida eni varios tubos de
ensavo ¢ vidrios de reloj, agrégiese a cada uno de
ellos reactivos de Bouchardat, Dragendorti, Mayer
Jonesci, Marmé y se observard la forimacion dle pre-
Cipitadbs marrGn oscuro, maArrén rojizo v blanco ama-
rillento respectivamentt

d) Investigacion del niclen hexagonal pirimidinico.
Agréguese a la solucion de vitamina B, unas gotas
de agua de bieme, aparecerd un precipitade amari-
llento, debido al derivado bromado correspondiente.

¢)Reaccidn de reduccion. Hagase una solucion de
percloruro de hierro v ferticianuro de pofasio, dili-
yase con apgia destilada hasta obtener un tinte color
ving blanen; agrégiese unas gotas de solucidn de
vitamina B. aparecerd una coloracidn azul debido al
ferrocianuro féerrico formado.

f) Reaccifn de diazotacion. 'Se prepara una solucion
con 020 grin. de acido sulfanilico, 10 gotas de dcido
clorhidrico al tercin, 10 gutas dé nitrito de sodio al 5%
v se compieta con agua destilada 2 un volumen de
10 ¢c. Por ofra parfe témese | co. de solucién de
vitamina B, agréguese 0,3 cc. de soda normal v
1¢.6 de la solucion sulfanilica, aparecerd una colo-
sacion rojo-anaranjada cuya intensidad es propor-
cional a la cencenfracidn en vitamina B.

g) Reaccion def tiocromo. A la selucion de vitamis
na By se le agrega alcohol dsobatilics, 4 gotas de
lejia de soda y | gota de ferriciamuin de potasio, se
‘agita y se observa una fluerescencia violacea dehida
2 la formacion de una sustancid denominada TIO-
CROMO, producte de una oxidacién a expensas del
ferricianuro de potasio, y que comprueha el poder
reductor de la vitaming B, citade en (e). Pudimos
constatar que la reaccion se produce igual sustifu-
. vendo el alcohol isebutilico por el iseamilico. La for-
mila correspondiente al tiocromo es la siguiente:
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h) Tratando la solucién de Vitamina B, por los
alcalis toma un color amarillo.

Las investigaciones se hicieron en la solucidn acuo-
sa «de la vitamina.

BOSIFICACION. DE LA VITAMINA B,

Esta dosificacion estd basada ¢n la reaccion de dia-
zotacion. Después de hacef una solucian tipo de vita-
mina B, se leva la vitamina a dosificar 4 la misma
congeniracion y se hace la reaccifin én ambas sdlu-
ciones comparandose los tintes,

Soluciones d emplear:

Solucion tipo. Convietle operar con lina solucion de
vitamina que tenga una concenfracion de 0025 gr.
en 100 cc.

Solucion a ensayar. Se lleva a uita concentracion
igudl o semejante a ln solucion tipo.

Reactivos:

1) Se prepara coma se indico en (f).

2) Solucidn normal de soda.

Técnica de la operacién. En cinco tubos numerados
se pone respectivamente: 0.1 027 0.3;04; 0.5 ¢

de la solucian tipe, se agrega 0.5 oo de soda normal

a cada uno; se completa con agua desfilada a | ce.
y se agrega a cada tubo 1 ce. del reactiva (1)

Se procede en Ja misma forma cen la solucion a
analizar,

Después de cince minutos se comparan los fintes.

VITAMINA C (ACIDO: ASCORBICO)
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CARACTERIZACION DE LA VITAMINA C

Se hacen las siguientes reactiones con la soluciop
acuosa de [a vitamina:

a} Reduce la solucion de TFehling.

b) Reduce el nitrato de plata a espejo de plata: (Se
emplea el nitrato de plata sodico amaniacal).

c) Reduce el bicloruro de mercurio. Se agréga una
gota de selucion de bicloruro de mercurio al 5%.
aparece un abundante precipitada blanco de
cloruro mercurioso.

il) Decolora las soluciones de yodo v el agua de
bromo.

e} Con la lejia de soda toma color amarillo.

Y Con solucion diluida de sulfate ferroso reciente-
mente preparada aparcce pna coloracion violeta

permanente, en medio ligeramente alcalino.

g) Con el perclorure de hierro diluido 26 %

Se ohserva una coloracién violeta fugaz en
medio ligeramente. alt¢alino,

W) Agregande a la solucion de vitaming C al 1 %2
dos gotas de solucién reciente de nitroprusiato
de potasio o sodip al 3 % v dos gotas de soda
normal, aparece una colforacion amarillenta, Por
adicion de dcido acético pasa al azul intenso. -



Reaccion debida probablemente al grupo car=
bonilico,

1) Decoloracion del celgrante 2-6 diclorafenol-indo-
fenol. Agregando unas gotas de 1a solucion del
colorante se observa despnés de agitar, que el
color azul desaparece.

DOSIFICACION BE LA VITAMINA C

METOQDO ACIDIMETRICO-

Puede efectuarse en las especiahdades farmacéuticas
que contengan la vitamina sola o mezelada a ofias
sustancias qpe no reaccionen con la soda. Se opera
comy se hace corrientemente para el método avidi-
métrico, empleando soda normal décima v eoma -
dicador la fenolftaleina.

El dcida ascérbico reacciona comu monodcido: por
o fanto su peseo normal ‘s igual al melecular

METODO YODOMETRICO:

lista basado en la accidn reductora del acido as-
corbicn, gue en presencia del vodo, se transforma en
dcido oxiascorbico quedando dcido yodhidrica Tibre,

Es un metodo muy-prictico, de Fcil aplicacion ¥
que dié resultado en la casi totalidad de las especia-
lidades analizadas, (Siempre que no existan otras sus-
tancias que reaccionen con el yodo)

Es aplicable wmbién coando se encuentra a) estado
de sal, ‘

Se sigue la téenica del método yodamétrico que se
hace corrientemente nsando como indicador el en-
grodo de almiddn,

En este case el peso normal del acido aseorhico
es jgual a la mitad del pesn malecular.

METODO DEL 2-6 DICLOROFENOT - INDOFEN{IL
(Procedimiento Tillmans):

Se hasa en la action decolprante del dcido asodrbico
schre esta sustancia que se transforma en leucabase
{en medio acide).

Se puede utilizar el calorante puro ‘o 108 comprimi-
dos que se enchentran en ¢l comercio con un valor
conocido en acido ascirbico.

(Casg Merck: un comprimido equivale a 0,001 g,
de acido ascdrbicn)

(Casa F. Heflmann-Laroche: un comprimido equi-
vale a 0,001 gm. de dtido ascorhica).

Operando con los comprimidos la téenica se sim-
plifica.

Comprimidos. Se disuelve un comprimido en un
vaso de Bohemia al bafiomaria, se deja enfriay v se
agrega la solucion de acido ascorbico que ténga apro-
ximadamente el 3 % en dcido tricloroacético hasta
decoloracian, De acuerdo al valor que tiene el com-
primido se hacen los cdlculas.

Colorante puro, En este caso es necesario valorar ¢f
colorante con una selucién de ‘avido ascorbico de
concentracion conocida.

Ph

TECNICA DE LA OPERACION:

Solucién del colerante: Se 'pesa 0.10 gm. de diclo-
rofenal-indofenal, se pasan a una capsula y se va
disalviendo con pequefias perciones de agua hirviendo
las gpe se recogen en un matraz gde 50 c. previa
filtracién, Se lleva con las aguas de lavado a 50 v.c.

Sclucion tipo de vitamina C: Se hace una foma de
ensayo de 0025 gr. de aclde ascdrbico (pesada exac-
ta) y se lleva en matraz aforado de 100 c.c- Anfes
Ue entasar se agregan 6 c.c. de una salucion de dcido
tricloroacéticn al 50 %. '

Valoracion de] colorane: Después de dilvir al dici.
me la stlueion del eolorante (010 en 50 e} hace.
mes varias fomas de ensayo de 05 co cada una ¥
le agregamos con una micro-bureta fa soluciin tipo
de acido ascarbicn hasta decolaracion.

El valor del colorante se determina hallando la
media de log datos obtenidos.

Dos'ficac’tn de la vitamina € en una especiatidad:
De acuerdo a Iy cantidad en Acido asvérbico que
tenga el producto a dosificar se hace Ia dilucion.
Comviene llevar a una concentracion aproximada de
(L25 gr. por ciento:

Antes de enrasar se agrega una cantidad de acido
fricloroacetico o de su solucion al 50 % coma pard
Gue tenga apraximadamente el 3 % en dicho Aciidn.

Se dosifica la vitamina operando coma para ta va-
loracion del colorante, es decir, se hacen varias tomas
de 6.5 del colorante. Se agrega 1a solucién a analizar
hasta decoloracion. El prowiedio de los ditos ofiteni-
dos en cada caso nes permite delerminar la cantidad
de vilamina que fiene la especialidad ‘analizada.

CUADROD  DE  ESPECIALIDADES
CON VITAMINA B,
(Se obtuvieron resultados que estén de acuerdo con

lo declarado)

ANALIZADAS

= s
= -§ - D_eclarad-'n_
§ *g:' Eg Unidades
& £ E E Gramos Internacionales
B.F. R Inyect. 0010 porce. 5000 porc.c.
B R. o nnn2 o inon o
B.F M ) ome o
B. M. h nepz oo
B.M. M " 0005 " v
B.F. M ] nozs "o
B L N g o 333300
v R.H " 00033 " e
B. M. Comprim. 0001 7 camp.
F. A, " 0,0005"
BM. M " o003 ©
TCT. M B 0.00075 " 250 p.comp.

‘Las Unidades Intertacionales que no aparecen en
este cuadro se debe @ gue no fueron declaradas por
fos interesados, pues actualmente existe la tendencia:
de expresarla en unidades ponderales,
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