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RESUMEN:

En el presente trabajo, se prueba un método de andli-
sis rdpido y sencillo, con un rango Optimo de trabajo y -
gran facilidad en la técnica de andlisis para la determina
cidén de trazas metdlicas en multivitaminicos en polvo para
llenar cdpsulas de gelatina, usando la espectrofotometria-

de absorcidn atomica.

Ademds se realiza un andlisis estadistico para deter-
minar la confiabilidad (precisidén y exactitud) del método-

estudiado.



INTRODUCCION.

*
"

Debido a la necesidad de determinar cuantitativamente
minerales en férmulas farmacétuicas con mayof rapidez y -
exactitud, lo cual no es posible por las técnicas tradicio
nales, se optd por disefiar técnicas usando absorcién atdémi

ca.

Estas técnicas, fueron disefladas para determinar tra-
zas de cobre y fierro, en multivitaminicos en polvo para -
llenar capsulas de gelatina; ya que los métodos tradiciona
les son laboriosos y requieren tiempos de analisis prolon-
gados, cuestidén que en un laboratorio industrial de con---

trol de calidad no es funcional.

A estas técnicas propuestas, se les ha dado un sopor-
te estadistico, con el objeto de conocer la variabilidad -

del método.

Los rangos Optimos del espectrofotémetro de absorcidn
atémica, son de 2 a B8 ppm. para cobre y 2.5 a 10 ppm. para
fierro y la sensibilidad tipica de 0.04 ppm. para cobre y-

0,062 ppm. para fierro.

La espectrofotometria de absorcién atdmica es usada -

en diferentes ramas de la ciencia con fines cuantitati&os—



en la determinacidén de trazas metdlicas en: agricultura --
bioquimica, alimentos, quimica forense, geoquimica, meta--
lirgia, petroguimica, pldsticos y fibras, aguas en general,

cosméticos y productos farmacéuticos, etc.



CAPITULO I

GENERALIDADES SOBRE ABSORCION ATOMICA

Historia:
Aungque los principios bésicos de la absorcidén atdémica
fueron conocidos por los astrdnomos hace cerca de 150 afios,
. . 2z s . I'd s . . .

sus aplicaciones a los analisis quimicos cuantitativos prin

cipiaron alrededor de 1955.

La absorcién atdémica, es una técnica cuantitativa pa-
ra la determinacién de trazas de elementos en muestras ana
1fiticas, es precisa, facil de usar y tiene amplios limites
de deteccidén, para esto, las muestras deben de estar en sQ
lucidén o en suspensién donde generalmente se reguiere que
se use agua como solvente o en su defecto solventes organi
cos como: metanol, etanol, acetona, benceno, cloroformo,’ -
etc., y para disolver: Acidos como: acido sulfuricé, acido
clorhidrico, etc.; Alcalis: Hidroxido de Sodio e hidroxido
de Potasio, etc. La densidad de las soluciones influyen -
en una mayor O menor absorcidén de la muestra a traves del-
capilar rumbo a la flama. En el mechero, por accién de la
flama, se rompen las ligaduras de las moléculas, dando lu-
gar a &tomos elementales que son distribuidos en el drea -
de la flama, en esta forma, los atomos absorben radiacidn-

visible o ultravioleta de una longitud de onda caracteris-

tica para ca-



da elemento especifico correspondiente a una transicidén -

electrénica del estado basal a uno exitado mas elevado.

Usando las condiciones estandar de cada elemento, da-
dos por el manual del espectrofotémetro de absorcidn atdmi
ca, se deben de tener los maximos cuidados de los siguien-
tes parametros de trabajo: corriente de la lampara, combus
tible soporte, tipo de flama, longitud de onda, abertura -

de paso de la banda espectral y tipo de oxidante usado, -

que generalente es aire.

En los andlisis de absorcidén atémica, solamente se -
necesita una pedquefia cantidad de muestra en solucidn, ade-
mas de que se detectan cerca de 70 elementos a concentra--
ciones del orden de microgramos por mililitro, todos con -

un amplio rango de concentracidn.

Ios limites de deteccidén de absorcién atdémica son me-
jores que otras técnicas instrumentales, la preparacién de
las muestras es relativamente fiacil y los medios fisicos o
quimicos son raramente usados, ademds que los estandares -
siguen el mismo proceso. Se tiene el caso de muestras sé-
lidas, que son analizadas previa reduccidén a cenizas y di-
solucién por acidos o alcalis y llevados a cierto volumen-

antes de sequir el proceso de andlisis.



TEORIA DE ABSORCION ATOMICA

La absorcidén atémica de cualquier elemento puede ser-
determinado si el elemento es reducido al estado atdmico y

1a linea espectral es detectada por el instrumento.

Un elemento, en investigacidn generalmente absorbe so
lamente una linea de resonancia que corresponde a la tran-

sicidén entre el estado exitado y el estado estacionario.

Los elementos son transformados a vapor atémico por -
medio de una flama. Las flamas de oxi-acetileno y oxido -
nitroso-acetileno son empleadas en el mechero, la segunda-

mezcla tiene la ventaja de proveer una alta temperatura.

La cantidad de oxigeno en la flama determina el grado
de formacién del oxido del elemento (MO), la facilidad de-

formacién de oxidos varia de un metal o elemento a otros.

2M+o-—————L 2 (2mM0)
2T

Keq.

En una flama oxidante (exceso de oxigeno presente), -
1a formacidén de oxido de elemento debe ser a voluntad. En
una flama en que hay mds combustible que oxigeno la forma-

atémica del elemento M® es producido de la forma MO.



La flama provee dos tipos de energia: térmica y espec
tral. Igualmente las gotas de liquido y residuos formados
en la evaporacién absorben energia espectral emitida por -

la flama.

Para trabajar en espectrofotometria de absorcién até-
mica, se debe tener en cuenta la ley de Beer. Esta ley di-
ce gue la abosrbancia es proporcional a la concentracién -

para una trayectoria larga de absorcidén y que se represen-

ta como sigue:

-(k'c 1)
If=Io C
donde:
I,
Log. — = k' C 1 = Absorbancia.
I¢
siendo:
I_. = Intensidad de radiacidén incidente.

I¢ = Intensidad de radiacidén transmitida.
k' = Coeficiente de absorcién de la longitud de onda.
C = Concentracidén de atomos absorbidos.

1 = Longitud de la trayectoria de absorcién.

En la aplicacidén practica, es innecesario determinar-
el valor para las constantes k' y 1, porque la relacién en

tre ahsorbancia y concentracién es lineal, solamente es ng



cesario graficar las absorbancias de estandares conocidos-

para obtener una recka.

esquema:
dtomo en estado exitado
,”’-\\
’ \
\
I ]
ot e = PR —)
th
radiacidn radiacidn
._.._...._>
Io transmitida
incidente

atomo en estado basal



CAPITULO II

DESCRIPCION Y CARACTERISTICAS DEL EQUIPO

El equipo empleado, para la determinacién de elemen--

tos, es un espectrofotdémetro de absorcdidr Atomica, marca-

Varian Techtron modelo 1200, que consiste de las siguien—-

tes partes fundamentales y accesorios.

Lampara de catodo hueco. ©
Nebulizador y Camara de Rocio.
Mechero.

Monocromador.

Fotomultiplicador.

Amplificador.

Fuentes de poder.

control de Flujo y Seleccidén de gases.

Lampara de catodo hueco:

Las condiciones de trabajo de la lampara de cdto-
do hueco, son dadas por el manunal de condiciones-
estandar, para cada elemento, ya que esta propor-
ciona la fuente de radiacidn adecuada, Se usa una
lampara especial para cada elemento que consiste-

en su interior por un filamento que contiene el -



3.-

elemento a cuantificar; ademds de un &nodo y un -
citodo cilindrico, encerrado en una camara de gas;
al aplicarle un potencial eléctrico a los electro
dos, se le crea una descarga de iones que son ace
lerados hacia el cétodo, dando lugar a la radia--

cidn caracteristica del elemento.

Las lamparas se operan a corrientes bajas para me
jorar la linearidad de respuestas, eliminando rui

do para mantener lineas de absorcién correctas.

Nebulizador y Camara de rocio:

La muestra en solucidén, es absorbida por un tubo-
capilar de polietileno especial, que esta conecta
do al nebulizador que es donde se produce el ro--
cio y que es arrastrado por la mezcla de gases a

presién hacia el quemador.

Quemador y tipo de flama:

En el quemador, es donde se van a mezclar la mues
tra, el gas combustible y el gas oxidante, para -
provocar en la flama una temperatura elevada que-

provoca una reaccién de reduccidn.

El quemador tiene dos funciones principales:
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a). Debe introducir la muestra dentro de la flama.
b). Reducir el metal o elemento al estado atdémico

exitado.

Al introducir la muestra, se necesita una veloci~
dad de flujo constante, tiene ademas, un disposi-
tivo electrénico para provocar la chispa y encen-

der la flama.

Para el tipo de flama y cémbustible a usar, se -
tienen dos mecheros diferentes, el de oxido nitro
so-acetileno y el que se usa, que es de aire-ace-
tileno, teniendo el quemador una abertura de fla-
ma de 10 cm. aproximadamente, por aqud pasard la

radiacidn caracteristica del elemento.

Monocromadoxr :
El monocromador, es la parte mas importante y tie
ne la finalidad de separar las lineas de absor---

cidén, dadas las condiciones de cada elemento.

Fotomultiplicador:

El fotomultiplicador, es el receptor de las dife-
rentes sefiales de intensidad de las lineas de ab-
sorcidn y que son convertidas a impulsos eléctri-

cos.
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Amplificador:

El amplificador, es donde se aumenta en magnitud-
las seflales provenientes del fotomultiplicador vy
que son transmitidas a una pantalla digital exter

na.

Registrador:
El registrador, es un aditamento que permite re--
gistrar grdficamente las sefiales recibidas del am

plificador.

Fuentes de poder:
Ias fuentes de poder, proporcionan la energia --
eléctrica necesaria y adecuada para el funciona--

miento del espectrofotdmetro.

Control de flujo y seleccidn de gaseé:

El control de flujo de los gases y tambien su se-
leccidn, corresponde a un dispositivo electrdnico
gue permite modificar las condiciones de flujo de
los gases a usarse, necesario para operar en con-
diciones éptimas de seguridad ya gue si hay algu-
na falla en el flujo de gases automiticamente de-
ja de funcionar el sistema total del quemador y -

el dispositivo electrdénico, apagandose la flama.
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CAPITULO IIIT

DETERMINACION DE COBRE PARA EL PRODUCTO A-2

La determinacién analitica de cobre, que se presenta-
en este trabajo, se tom6é de la mezcla de polvo antes de -~

llenar las capsulas de gelatina.

Del polvo, seglin los cdlculos propuestos posteriormen
te se pesé una muestra lo mds exacto poéible y se llevdé a
un matraz volumétrico de 500 ml., después se le adiciona--
ron 10 ml. de isopropanol,‘se pusd a baflo maria por 5 minu
tos, se enfridé y agregé 300 ml. de agua destilada, se adi-
ciond con agitamiento constante en bafio frio, 10 ml. de -
4dcido sulflrico concentrado, se afordé y filtrd por papel -

filtro wattman #2, desechando los primeros 20 ml. del fil-

trado.

El filtrado anterior, esta listo para ser leido en el
espectrofotémetro de absorcidén atémica marca Varian Tech--

tron modelo 1200.

PREPARACION DEL_ STANDARD DE_ COBRE

Disolver 1.0000 g. de cobre metdlico de pureza 99.99%

con la minima cantidad de dcido nitrico 1:l y diluir a un-



matraz volumétrico de 1000 ml. con agua destilada (solu---
cién stock), esta solucidén tiene una concentracién de  --

1000 ppm.

.

De la solucidén stock, transfiera una alicuota de 5 ml.
a un matraz volumétrico de 50 ml. y afore con agua destila

da.

Transfiera de la solucidén anterior, por medio de una-
bureta las siguientes alicuotas: 2, 3, 4, 5, 6, 7y 8 ml.,
respectivamente, a matraces volumétricos de 100 ml., asi -

tenemos concentraciones finales de 2 a 8 ppm. de cobre.

Las soluciones anteriores, muestras y estandares es--
tan en condiciones para leerse en un espectrofotémetro de-
absorcidén atémica marca Varian Techtron modelo 1200 con -

las siguientes condiciones:

Longitud de onda 324.7 nm.
Abertura 0.2 nm.
Lampara ' Cobre
Amperaje de lampara 3 mA.
Tipo de flama Oxidante
Conmbustible Acetileﬁo
Oxidante Aire.

Ranhgo 6ptimo de trabajo 2 a 8 ppm.



14

Grafique, las absorbancias de los estandares contra -
su concentracidén, para obtener una recta; las absorbancias
de las muestras interpolarlas para saber su concentracidn

y calcule asi:

ppm.muestra X diluciones = mg./g. de Cobre

peso muestra en g. X 1000

CALCULOS PARA LAS 4 CONCENTRACIONES

PROBLEMA DE COBRE EN A-2

Para la determinacién de cobre se hicierén los siguien
tes cdlculos tedricos de las muestras problema, para tener

una concentracidén final de 4, 5, 6 y 7 ppm.

Si cada 510.00 Kg. de polvo total, se encuentran -
1.520 kg. de Sulfato de Cobre anhidro grado R.A., por lo -

tanto segin el Index Merck:

1.520.Kg. de CusO,

= 2.9803 mg./g. (tedrico).
510.00 Kg. polvo

si:

100 mg. CuSO 39.81 mg. Cu

4

1.520 mg. CuSO4 X

. X = 0.605112 mg. de Cobre (tedrico).
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100 mg. CuSO4 39.81 mg. Cu

2.9803 mg. CusO, X

X = 1.1842 mg. Cu (tedrico).

entonces:

510.00 Kg. polvo ____ 0.605112 mg. de Cu.
> S (0.4),(0.5),(0.6),(0.7) mg. Cu.
X, (0.4) = (337.12 mg.) (5) = 1.6855 g.
X, (0.5) = (421.40 mg.) (5) = 2.1085 g.
X, (0.6) = (505.69 mg.) (5) = 2.5245 g:
X, (0.7) = (587.97 mg.) (5) = 2.9485 g.

Estos cuatro pesos tedricos calculados, son transferi
dos a matraces volumétricos de 500 ml. y seguir la técnica
propuesta anteriormente. Se haran cuatro veces una mues--
tra para que en total sean 16, que nos servirdn para cono-
cer la variabilidad del método, por medio de su método es-

tadistico.
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CALCULOS OBTENIDOS DE COBRE EN EL PRODUCTO A-2

ESTANDARES las. MUESTRAS. (1)
ppm, = Absorbancias. . M = Absorbancias.
2 = 0.244 X(1) = 0.428

3 = 0.366 X(2) = 0.523

4 = 0,454 X(3) = 0.589

5= 0.555 X(4) = 0.673

6 = 0.636

7 =0,721

8 = 0.763

cdlculos corregidos de la grafica:

1.~ (3.75 ppm.) (500)
P ) = 1.1426 mg./q.

(1.6847 g.) (1000)

2.~ (4.75 ppm.) (500) = 1.1501 mg./q.
(2.1085 g.) (1000)

3.- (5.55 ppm.) (500)

= 1.0989 mg./qg.
(2.5251 g.) (1000) 9./

4.- (6.4 ppm.) (500)
(2.9487 g.) (1000)

= 1.0852 mg./q.

Ver la. grafica de concentracién pagina 20.
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CALCULOS OBTENIDOS DE COBRE EN EL PRODUCTO A-~2.

STANDARES 2as. MUESTRAS. (2)
ppm.=Absorbancias. M = Absorbancias.
2 = 0,225 . X(1) = 0.389

3 = 0.329 X(2) = 0.504

4 = 0,439 X(3) = 0.591

5 = 0.527 X(4) = 0.676

6 = 0.618

7 = 0.715

8 = 0.804

Cdlculos corregidos de la gréafica:

1.- (3.63 ppm.) (500)

1.0768
(1.6855 g.) (1000)

2.~ (4.82 ppm.) (500) = 1.1427
(2.1090 g.) (1000)

3.~ (5.75 ppm.) (500) = 1.1389
(2.5249 g.) (1000)

4.~ ( 6.60 ppm.) (500) = 1.1192

(2.9485 g.) (1000)

mg./qg.

mg./q.

mg./qg.

mg./q.

Ver 2a. grdfica de concentracidén pagina 21.
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CALCULOS OBTENIDOS DE COBRE EN EL PRODUCTO A-2

STANDARES 3as. MUESTRAS (3)
ppm. = Abosrbancias. M = Absorbancias.
2 = 0.225 X(1) = 0.405

3 = 0.329 X(2) = 0.506

4 = 0,439 X(3) = 0.571

5 = 0,527 ° X(4) = 0,673

6 = 0.618

7 = 0.715

8 = 0.804

Cédlculos corregidos de la grafica:

l.- (3.85 ppm.) (500 ml.)
(1.6857 g.) (1000)

n

1.1419 mg./qg.

2.~ (4.85 ppm.) (500 ml.)
(2.1089 g.) (1000)

1.1498 mg./qg.

3.,- (5.55 ppm.) (500 ml.)

1.0992 mg./q.

(2.5245 g.) (1000)

4,~ (6.60 ppm.) (500 ml.) _ 3 y79
(2.9483 g.) (1000)

mg./q.

Ver 3a, grafica de concentracidén pagina 22.



CALCULOS OBTENIDOS DE COBRE EN EL PRODUCTO A-2

STANDARES 4as. MUESTRAS (4)

ppm. = Absorbancias. M = Absorbancias.
2 = 0.224 X(1) = 0.449

3 = 0.337 ' X(2) = 0.546

4 = 0.459 X(3) = 0.648

5 = 0.567 X(4) = 0.734

6 = 0.668

7 = 0.769

8 = 0.853

calculos corregidos de la grafica:

l1.- (4.0 ppm.) (500 ml.)
(1.6859 g.) (1000)

= 1,1863 mg./qg.

2.- (4.9 ppm.) (500 ml.)
(2.1087 g.) (1000)

= 1.1618 mg./g.

3.- (5.80 ppm.) (500 ml.)
(2.5247 g.) (1000)

= 1.,1486 mg./g.

4.- (6.60 ppm.) (500 ml.) _ 1.1362
(2.9483 g.) (1000)

ng./q.

Ver 4a, grafica de concentracidn pagina 23,



_ . o.eoa |l i N
, - - . IR - - ' ‘ 1 ;
IR
oo | ) / .
e - e e - —— - - - - - R — el —_——— e e e e 4
0.600 ;
o ——— — —_ o — —— - — _—— = = - - — p— —_— . - - — — -~ -
R o :
e i A R R :
0.
— N i ¢ : o R
' p.300 | . . .
¥ 0w . - 1
N & 4 3
L& - SR R I . - _
e
Z .
~ @ - p.e00-| - . T . T U e
{o]
m
c
— L [ S .
; - R e - ——— — p— - - - e s e e -
oam o o . ) '
- O " A s
Q 1 2 3 a 5 & 7 3
L o ppm.
- - - - - - 20



AHSORBANCTAS

o F 2a. CGRaFICA CE COMNGELTRACICN, [a-2) G0BRE,
0.700 -
SR P B e o . - - . - ;
0.500 £
0.500 F
. . e - -
— O . . s s s .- 1 L 2
1 2 3 4 5 & 7 8 9
B _ppm. . N
e e 4 ———— . et o e m——— — . - ——— - — PO _— e - - - — - 21‘ - -
i Co : : ; Do



4.1 - ARt Snn Miv - : 1 A S | 1
i | _ C
T T .
11 ]
by o b
. : i [ i _ :
i : .
. ! !
. - i
g ¥ s ' ' I P
‘ ) _
. - |
| Lo L Lo :
i ) .
" 1
' “ “ |
8 - .
o |
) | o o
. ) ) . ! |
S o
m . t _ ¢ 1 i
o . . “ ' 1 .
~ ! .
oN { ¢
| ! .
< - e -
N
) A o
m ' ' - -
= ' 1 \
g aE |
= R B T ® T
<
] .
8} ' ! ' [
Z -, = - - '
o ! ' |
Q |“ ] i
LI V b
0 .l T N ;v_ o - 4 F
< ! _
[®] 4 i
Mol !
L t T o ._.
< | o
= .
o —; . - gt N R P - ! [
o ' !
o - , i , '
S R T LA I _
' m w N
i .
—~ mh R [ T I [ - S -
+ * 4
AEEUEUE I O N ) ! !
ey ; T S
. _ i ; ; ”
! ! . : R . X : .
i ] _ |
) ' it ] " :
8 _ - B_..i.. - ; m
85888 § g8 |
3 q 9 | o ' o 4 o { S8 : o
.- — el e T . ' ' .
t _ , 4 _ . _
| | | “SvIonvBuosav
- | U N b | . - - B 1

ppm.

22



]

ABSORBANCIAS
{

0.800

0.700

0.600

0.500

0.400

0.300

0.200

0.100

] Ga. GhAFICA DI CONVLENTRATION, (A-2). COEAC,
[)
L)
R H e I e I T
(4
U PR P - -
Do - - s
L 2 A rs 'y
1 2 -3 a 5 6
t i ppm. :

H !
VT
1



METODOS ESTADISTICOS PARA

COBRE_EN EL PRODUCTO A~2

4 ppm. PESO(q.) A B X (xE)  (xX) i
1.6847 1.9249 1.9153 0.9950 0.0023 0.00000529
1.6855 1.8749 1.9162 1.0220 -0.0293 0.00085849
1,6857 1.9249 11,9164 0.9955 0.0028 0.00000784
1.6859 1.9999 1.9166 0.9583 -0,0344 0.00118336
X= 3.9708 0.00205498
X = 0.9927'
Desviacidn Estandard = 0.02617
95 % Limites de Confianza = 0.9510 y 1.0343
_‘ 2
5 ppm. PESO(g.) A B X (X-X) (X-X)
2.1085 2.4249 2.4270 1.0008 0.0008 0.00000064
2.1090 2.4099 2.,4276 1.0073 0.0073 0.00005329
2.1089 2.4248 2.4275 1.0011 0.00li 0.00000121
2.1087 2.4498 2.4273 0.9908 -0.0092 0.00008464
4.0000 0.00013978
X= 1.0000

Desviacidn Estandard = 0.00682

95 % Limites de confianza = 0.9891 y 1.0108




2

6 ppm. (PESO(g.) _A_ B X (X-X) (X-X)
2.5251 2.7748 2.8313 1.0203 0,019975 0.000399
2.5249 2.8748 2.8311 0.9847 —0.015625 0.000244
2.5245 2.7749 2.8307 11,0201 0.019775 0.000391
2.,5247 2.8998 2.8309 0.9762 -0.024125 0.000582
' 4.0013 0.001616
X= 1.000325
Desviacién Estandard = 0,0232
95 % Limites de Confianza = 0.96342 y 1.0372
_ _ 2
7 ppm. PESO(g.) _A _B X (X-X) (X-X)
2.9487 3.1999 3.2876 1.0274 0.0271 0.0007
2.9485 3.2999 3,2874 0.9962 -0.0040 0,000016
2.9483 3.2997 3.2872 0.9962 -0.0040 0.000016
2.9483 3.3498 3.2872 0.9813 -0.0189 0.000357
4.0011 0.001089
¥= 1.0002

Desviacién Estandard = 0,019052

95 % Limites de Confianza = 0.9699 y 1.0304.

Ver gréaficas de controal, paginas 26, 27, 28 y 29.



GRAFICA DE CONTROL PARA COBRE A-2 (1).
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GRAFICA DE CONTROL A-2. (COBRE).(2)

Xl = 100.08
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CAPITULO IV

DETERMINACION DE FIERRO PARA EL PRODUCTO A-1.

La determinacién analitica de fierro, se tomdé de la -

mezcla de polvo antes de llenar las capsulas de gelatina.

Del polvo, segin los calculos propuestos posteriormen
te, se pesd una muestra lo mds exacto posible y se llevd a
un matraz volumétrico de 1000 ml., después se le adiciona-
rén 10 ml. de isopropanol, se pusé a bafio maria por 5 minu
tos, se enfrié y agregé 300 ml. de agua destilada, se adi-
ciond con agitamiento constante en bafio frio, 10 ml. de -
icido sulflrico concentrado, se aford y filtrd por papel -
filtro wattman # 2, desechando los primeros 20 ml. del fil

trado.

El filtrado anterior esta listo para ser leido el es-
pectrofotdémetro de absorcién atémica marca Varian Techtron

modelo 1200.

PREPARACION ESTANDARD DE FIERRO

Disolver 1.000 g. de fierro metdlico en 20 ml. de aci
do chorhidrico 1:1 y diluya a un matraz volumétrico de -

1000 ml. (solucidn stock), esta solucidén tiene una concen-



tracién de 1000 ppm.

31

Transfiera de la solucién anterior, 5 ml. a un matraz

volumétrico de 50 ml. y aforé con agua destilada.

De la solucién anterior, por medio de una bureta tome

las siguientes alicuotas: 3, 4, 5, 6. 7, 8y 9 ml. a matra

ces volumétricos de 100 ml. y afore con agua destilada.

Estas soluciones standard tienen una concentracién fi

nal de 3 a 9 ppm. de fierro, respectivamente.

Las soluciones anteriores, muestras Yy estandares es-—--

tan en condiciones para leerse en un espectrofotdémetro de-

absorcidén atémica marca Varian Techtron modelo 1200, con -

las siguientes condiciones:

Longitud de onda
Abertura

Lampara

Amparaje de lampara
Tipo de flama
Combustible
oxidante

Rango 6ptimo de trabajo

248.3 nm.
0.2 nm.

Fierro

5 mA.

Oxidante

Acetileno

Alre

3 a 10 ppm.
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Grafigue, las absorbancias de los estandares contra -
su concentracién, para obtener una recta. Las absorban---
cias de las muestras interpolarlas para saber su concentra

. < .
cion y calcule asi:

ppm. muestra X diluciones

= mg./g. de fierro.
peso de muestra X 1000

CALCULOS PARA LAS 4 CONCENTRACIONES. PROBLEMA

DE FIERRO EN A-l.

Para la determinacidén de fierro, se hicieron los si--
guientes cadlculos tebéricos de las muestras problema, para-
tener concentraciones finales de 4, 5, 6 y 7 ppm. de fie--

rro.

Si en cada 510.00 Kg. de polvo, se tiene 20.190 Kg. -
de Sulfato Ferroso desecado U.S.P., por lo tanto, segin el

Index~Merck:

100 mg. FeS0, 36.77 mg. Fe

39.5882 mg. FeSO4 X

X = 14.5565 mg. Fe
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20.190 kg. Sulfato ferroso desecado
510.00 kg. polvo

= 39.5882 mg./g. de fierro

si:
100 mg. Sulfato Ferroso - 36.77 mg. de Fierro

20.190 mg. Sulfato Ferroso ‘X

X = 7.4238 mg. de fierro.

entonces:

510.00 kg. polvo total 7.4238 mg. de fierro
X (4).,(5),(6),(7) mg. de Fe.

X, = 274.79 mg.

X2 = 343.48 mg.

X3 = 412.18 ng.

X, = 480.88 mg.

Estos cuatro pesos teéricos calculados, son transferi
dos a matraces volumétricos de 1000 ml.. y seguir la téecni
ca propuesta anteriormente. Se haran cuatro veces cada -
muestra para que en total sean 16 y que nos sirvan para co
nocer la variabilidad del método por medio de su método es

tadistico.



CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO A-1.

ESTANDARES las. MUESTRAS (19

ppm. = Absorbancias M = Abosrbancias.

3 = 0.096 X(1) = 0.122

4 = 0.121 X(2) = 0.160

5 = 0,154 . X(3) = 0.181

6 = 0.185 X(4) = 0.211

7 = 0.211 )

8 = 0.228

9 = 0.262

Cédlculos corregidos de la grafica:

1.- (3.92 ppm. de fierro) (1000 ml.) = 14.2805
(0.2745 g.) (1000)

2.- (5.30 ppm. de Fe.) (1000.ml.) = 15.4204
(0.3437 g.) (l1000)

3.- (6.10 m. de Fe.) (1000 ml.)

23 = 14.7914

(0.4124 g.) (1000)

4.- (7.18 m. de Fe. 1000 ml.)
( EE ) ( = 14.9614
(0.4799 g.) (1000)

Ver la. grafica de concentracién, pégina 38.

mng./qg.
mg./qg.
mg./qg.

mg./g.

34
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CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO A-1.

STANDARES DE FIERRO. 2as. MUESTRAS (2).
ppm. = Absorbancias. M = Absorbancias.
3 = 0.094 X(1) = 0.119

4 = 0.126 " X(2) = 0.144

5 = 0.16l1 X(3) = 0.178

6 = 0.194 X(4) = 0.197 .
7 = 0.222

8 = 0.251

9 = 0.280

Cilculos corregidos de la grédfica.

1.- (3.75 ppm. de Fe.) (1000 ml.)

13.6413 mg./q.
(0.2749 g.) (1000)

2.~ (4.50 ppm. de Fe.) (1000 ml.)

1

13.0852 mg./qg.

(0.3439 g.) (1000)

3.~ (5.65 ppm. de Fe.) (1000 ml.)
(0.4126 g.) (1000)

i

13.6936 mg./g.

4.- (6.25 ppm. de Fe.) (1000 ml.)
(0.4807 g.) (1000)

13.0018 mg./qg.

Ver 2a. grafica de concentracién, pégina 39.



STANDARES DE FIERRO

ppm. = Absorbancias.

3 = 0.103
4 = 0.130
5 = 0.169
6 = 0.206
7 = 0.231
8 = 0.258
9 = 0.285

Cilculos corregidos de

3as. MUESTRAS (3)

M = Absorbancias.

X(1) = 0.118
X(2) = 0.139
X(3) = 0.163
X(4) = 0.192

la gréafica.

.~ (3. . . 000 ml.

1 (3.50 ppm. de Fe.) (1 ml.) _ 12.7226 mg./q.
(0.2751 g.) (1000)

2.- (4.15 ppm. de Fe.) (1000 ml.) _ 12.0850 mg./q.
(0.3434 g.) (1000)

3.- (4.95 ppm. de Fe.) (1000 ml.) _ 12.0262 mg./qg.
(0.4116 g.) (1000)

4,- (5.90 ppm. de Fe.) (1000 ml.)

12.2916 mg./g.

(0.4800 g.) (1L000)

Ver 3a. grafica de concentracidn, pdgina 40.
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CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO A-l.

STANDARES DE FIERRO 4as. MUESTRAS (4)
ppm. = Abosrbancias. M = Absorbancias.
3 = 0,094 X(1) = 0.112

4 = 0.118 , X(2) = 0.141

5 = 0.163 X(3) =.0.166

6 = 0.199 ' X(4) = 0.192

7 = 0.220

8 = 0.251

9 = 0.272

Calculos corregidos de la grafica.

l.- (3.50 ppm. de Fe.) (1000 ml.)
(0.2747 g.) (1000)

12,7411 mg./qg.

2.- (4.43 ppm. de Fe.) (1000 ml.)
(0.3437 g.) (1000)

12.8891 mg./g.

3.- (5.20 ppm. de Fe.) (1000 ml.)
(0.4124 g.) (1000)

]

12.6091 mg./qg.

4.~ (6.14 ppm. de Fe.) (1000 ml.)

fl

12.7597 mg./g.

(0.4812 g.) " (1000)

Ver 4a. gradfica de concentracidén, pagina 41.
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METODO ESTADISTICO PARA FIERRO EN EL PRODUCTO A-1.

2
4 ppm. PESO (g.) A B X (X-X). (x~X)

0.2745 3.9199 3.6635 0.9345 -0.0678 0.0045968

0.2749 3.7499 3.6688' 0.9783 -0.0240 0.0005760
0.2751 3.4999 3.6715 1.0490 0.0467 0.0021808‘
0.2747 3.4999 3.6662 1.0475 0.0452 0.0020430
4.0093 0.0093968
X= 1,0023
Desviacién Estandard = 0,05597

95 % Limites de confianza = 0.9133 y 1.0912

2
5 ppm. PESO (g.) A B X (X-X) (X-X)

0.3437 5.2999 4.5952 0.8670 -0.1410 0.0l9881
0.3439 4.5000 4.5979 1.0217 0.0137 0.000187
0.3434 4.1499 4.5912 1.1063 0.0983 0.009663
0.3437 4.4299 4.5952 1.0373 0.0293 0.000858
4.0323 0.030559
X= 1.0080
Desviacién Estandard = 0.10097

95 % Limites de Confianza = 0.8474 y 1.1685.
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6 ppm. PESO (g.) _A_ B X xX) x=X) :
0.4124 6.0999 5.4767 0.8979 -0.10845 0.0117614
0.4126 5.6499 5.4793 0.9698 -0.03645 0.0013286
0.4116 4.9499 5,4660 1.1042 0.09795 0.0095942
0.4124 5.1999 5.4767 1.0532 0.04695 0.0022043
4.0250 0.0248885
X= 1.00625
Desviacién Estandard = 0,091083
95 % Limites de Confianza = 0.8614 vy 1.1510
2
7 ppm. PESO (g.) _A_ _B X (xX) (X=X)
0.4799 7.1799 6.3604 0.8858 -0.1197 0,014328
0.4807 6.2499 6.3710 1.0193 0.0138 0.000190
0.4800 5.8999 6.3617 1.0782 0.0727 0.005285
0.4812 6.1399 6.3776 1.0387 0.0332 0.001102
4.0220 0.020905
X= 1.0055
Desviacién Estandar = 0.08348

95% Limites de Confianza = 0,8727 y 1.1382

ver gréficas de control, paginas 44, 45, 46 y 47.
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CAPITULO V

DETERMINACION DE FIERRO PARA EL PRODUCTO B-1

La determinacidén analitica de fierro, se hizd en base

a su concentracién contenida en mg./g.

Del polvo contenido en las cdpsulas, se pesd una mues
tra, segin los cdlculos propuestos posteriormente y se lle
v6 a un matraz volumétrico de 500 ml., después se le adi--
cionaron 10 ml. de isopropanol, se puso a bafio maria por 5
minutos, se enfridé y agregd 300 ml. de agué destilada, se
adiciondé con agitamiento constante en bafio frio, 10 ml. de

Scido sulfirico concentrado, se aford y filtrd por papel -

wattman # 2, desechando los primeros 20 ml. del filtrado.

El filtrado anterior esta listo para ser leido en el-
espectrofotdémetro de absorcidn atémica marca varian Tech--

tron modelo 1200.

Grafique, las absorbancias de los estandares contra -
concentracidn para obtener una recta; las absorbancias de-
las muestras interpolarlas para saber su concentracién y -

cdlcule asi:

ppm.muestras X diluciones

= mg./g. Fierro.
peso muestra(g) X 1000
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(') ver preparacién standard y condiciones de trabajo

pagina ‘30.

CALCULOS PARA ILAS 4 CONCENTRACIONES PROBLEMA EN B-1l

Para la determinacidn de fierro, se hicieron los si--
guientes cdlculos tedricos de las muestras problema, para-

tener concentraciones finales de 4, 5, 6 y 7 ppm. de Fierro.

La concentracién de fierro es de 5.19 mg./g.
entonces:
5.19 mg. de Fe. 1.0000 g.

(4), (5),(6),(7) mg. de Fe. X

Xy = 770/2 = 385 mg.
X2 = 963/2 = 48l.5 mg.
X3 =1153/2 = 578 ng.
X, =1348/2 = 674 ng.

Estos cuatro pesos tedricos caléulados, son transferi
dos a matraces volumétricos de 500 ml., y seguir la técni-
ca propuesta anteriormente. Se hardn cuatro veces cada -
muestra para que en total sean 16 y que nos serviran para-
concer la variabilidad del metodo por medio de su soporte-

estadistico.
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CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO B-1l.

STANDARES . las. MUESTRAS (1)

ppm. = Absorbancias. . M = Absorbancias.
3 = 0.106

4 = 0.137 X(1) = 0.149

5 = 0.177 X(2) = 0.182

6= 0.203 X(3) ="0.215

7 = 0.233 " X(4) = 0.240

8 = 0.272

9 = 0.296

Ccélculos corregidos de la grafica:

1.- (4.34 ppm. de Fe.) (500 ml.)
(0.3852 g.) (1000)

5.6334 mg./g.

2.- (5.34 ppm. de Fe.) (500 ml.)

n

5.5405 mg./g.
(0.4819 g.) (1000)

3.- {6.39 ppm. de Fe.) (500 ml.)
(0.5783 g.) (1000)

fl

5.5248 mg./g.

4.- (7.10 ppm. de Fe.) (500 ml.)
(0.6737 g.) (1000)

5.2694 mg./qg.

Ver la. grafica de concentracidén, pagina 54.



CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO B-1.

STANDARES DE FIERRO

ppm. = Absorbancias.

2as. MUESTRAS

(2)

M = Absorbancias.

3 = 0.104
4 = 0.134 X(1) = 0.144
5 = 0.167 X(2) = 0.178
6 = 0.200 X(3) = 0.212
7 = 0.231 X(4) = 0.238
8 = 0.262
9 = 0.280
Cilculos corregidos de la grafica:
l.- (4.28 m. de Fe. 500 ml.
( L2 ) ) = 5.5497 mg./qg.
(0.3856 g.) (1000)
.— (5.38 . d . 00 ml.
2 (5.38 ppm e Fe.) (5 ml.) = 5.5785 mg./g-
(0.4822 g.) (1000)
. . . . 00 .
3 (6.45 ppm. de Fe.) (5 ml.) = 5.5786 mg./g-
(0.5781 g.) (1000)
- .25 . de Fe. 500 ml.
4.- (7.25 ppm. de Fe.) (500 ml-) _ g 595 ng./q.
(0.6744 g.) (1000)
Ver 2a. grafica de concentracién, pagina 55.



CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO B-l.

STANDARES DE FIERRO.

bpm.

Ccidlculos corregidos de

l.-

Ver

= Absorbancias.

0.100
0.132
0.168
0.192
0.227
0.254

0.281

(4.17 ppm. de Fe.)

3as. MUESTRAS (3)

M = Absorbancias.

X(1) = 0.137
X(2) = 0.165
X(3) =70.195
X(4) = 0.221

la gréafica:

(500

ml.)

]

(0.3852 g.) (1000)

(5.10 ppm. de Fe.)

(500

5.4057 mg./qg.

ml.)

(0.4826 g.) (1000)

(6.03 ppm. de Fe.)

(500

ml.)

5.2838 mg./qg.

(0.5784 g.) (1000)

(6.90 ppm. de Fe.)

(500

ml.)

5.2126 mg./qg.

5.1103 mg./g.

(0.6751 g.) (1000)

3a. grafica de concentracidn, pagina

52
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CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO B-l.

STANDARES DE FIERRO 4as. MUESTRAS (4)
ppm. = Absorbancias. M = Absorbancias.
3 = 0.104

4 = 0.130 ‘ X(1) = 0.1l1l8

5 = 0.164 X(2) = 0.167

6 = 0.198 X(3) = 0.195

7 = 0.230 X(4) = 0.219

8 = 0.258

9 = 0.290

cidlculos corregidos de la gréafica:

1.- (3.53 ppm. de Fe.) (500 ml.)
(0.3857 g.) (1000)

4.5761 mg./qg.

2.~ (5.00 ppm. de Fe.) (500 ml.)
(0.4825 g.) (1000)

5.1813 mg./g-

3.- (6.00 ppm. de Fe.) (500 ml.)
(0.5786 g.) (1000)

5.1849 mg./g.

4.- (6.75 ppm. de Fe.) (500 ml.)
(0.6747 g.) (1000)

i

5.0022 mg./q.

Ver 4a. grafica de concentracién, pagina 57.
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METODO ESTADISTICO

58

PARA FIERRO EN EL PRODUCTO B-1l.

4 ppm. PESO (g.) . _A_ B X (X=-X) (x—ilz
6.3852 2.1699 2.1344 0.9836 -0.016625 0.00027639
0.3856 2.1399 2.1366 0.9985 -0.001725 0.00000297
0.3852, 2.0822 2.1344 1.0251 0.024875 0.00061876
0.3857 2.1507 2.1372 0.9937 -0.006525 0.00004257
. 4.0009 0.00094070
X=1.000225
Desviacidén Estandar = 0.036124
95 o Limites de Confianza = 0.9720 y 1.0283
. _ _ 2
5 ppm. PESO (g.) _A _B_ X X=X X-X
0.4819 2.6699 2.6003 0.9739 -0.0270475 0.00073156
0.4822 2.6899 2.6019 0.9673 -0.0336876 0.00113484
0.4826 2.5499 2.6041 1.0212 0.0202625 0.00041056
0.4825 2.4999 2.6035 1.0414 0.0404725 0.00163802
4,0039 0.00391500
X= 1.00098

Desviacidn Estandard = 0,036124

95 % Limites de Confianza = 0,9435 y 1.0584




6 ppm. PESO (g.)

0.5783
0.5781
0.5784

0.5786

A
3.1949
3.2249
3.0149

2.9999

B X X-X)
3.1084 0.9729 -0.027171
3.1074 0.9635 -0.036551
3.1090 1.0312 0.031099
3.1100 1.0367 0.036619

4.0044
X= 1.0011

Desviacidn Standard = 0.03822

95 % Limites de cConfianza = 0.9403 y 1.0618

59

2

{xX-X)
0.000738263
0.001335975
0.000967148
0.001340951

0.004382337

7 ppm. PESO (g.)

0.6737
0.6744
0.6751

0.6747

_A_
3.5499
3.6249
3.4499

3.3749

B X (X=X) (x—SE)2
3.4959 0.9847 -0.01597 0.00025504
3.4996 0.9654 -0.03534 0.00124891
3.5032 1.0154 0.01467 0.00021579
3.5011 1.0373 0.03663 0.00134175

4.0030 0.00306159
X= 1.0007

Desviacidén standard = 0.031945

95 % Limites de confianza = 0,9499 y 1.0515

Ver graficas de control, paginas 60, 61, 62 y 63.



GRAFICA DE CONTROL B~1 (FIERRO). (1)

Xl = 98.36
1057
X2 = 99.85
104
X3 = 102.51
103f
X4 = 99,37
102t
1033 _
X = 100.02
10 \
99 Limite superior = 102.83
o8 Limite inferior = 97.20
97
94 )
94




GRAFICA DE CONTROL. 8-1 (FIERRO) (2)

106 9
Xl = 97.39
105 ¢
X2 = 96.73
lo4 ¢
X3 = 102.12
103 A
X4 = 104.14
1024
101 ¢ X = 100.09
100 £
99 Limite superior = 105.84
98 Limite inferior = 94.35
97 ¢
96 4
95 -+

94 4



GRAFICA DE CONTROL B-1 (FIERRO).(3).

107 7
.Xl = 97.29
106 ¢
X2 = 96.35
105 1
X3 = 103.12
104 ¢
X, = 103.67
4
103 +
102 7 X = 100.11
101 71
100 + Limite superior = 106.18
Limite inferior = 94.03
%99 1
98 -
97 1
97 7
D6 T

D5 -



GRAFICA DE CONTROL. B-1 (FIERRO). (4)

106 T
105 F— X, = 98.47
104 4 X, = 96.54
103 4 Xq = 101.54
102 - X, = 103.73
1ol T
100 - X = 100.07

991 Limite superior = 105.15
9B Limite inferior = 94.99
971

964

95

944
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CAPITLO VI

DETERMINACION DE FIERRO PARA EL PRODUCTO C-1

L.a determinacidén analitica de fierro, se hizo en base

a su concentracidén contenida en mg./g.

Del polvo contenido en las cdpsulas, se pes6 una mues
tra lo mds exacto posible, segln los célculos propuestos -
posteriorpente se transfiere a un matraz volumétrico de -
1000 ml. después se le adicionaron 10 ml. de isopropanol,-
se puso a bafio maria por 5 minutos, se enfrid y agregd 300
ml. de agua destilada se adiciond con agitamiento constan-
te en bafio frio 10 ml. de Acido sulfirico concentrado, se-
aford y filtrd por papel filtro wattman # 2, desechando -

los primeros 20 ml. del filtrado.

Del filtrado anterior, tomar una alicuota de 10 ml. -
y tranferirlos a un matraz volumétrico de 100 ml. y aforé-

con agua destilada.

El filtrado anterior esta lista para ser leido en un-~
espectrofotémetro de absorcidn atdémica marca Varian Tech--

tron modelo 1200.

Grafique, las absorbancias de los estandares contra -

concentracidn, para obtener una recta. Las absorbancias -
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de las muestras interpolarlas para saber su concentracidn-

y calcule asi:

ppm. muestra X diluciones _ mg./g. de fierro.

peso muestra en (g) X 1000

(') ver preparacidén standard y condiciones de trabajo:

pagina30.

CALCULOS DE LAS 4 CONCENTRACIONES PROBLEMA EN C-1.

Para la determinacidn de fierro, se hicieron los si--
guientes cdlculos tedricos de las muestras problema, para-
tener concentraciones finales de 4, 5, 6, vy 7 ppm. de fie-

Iro.

La concentracién de fierro es de 156.7 mg./qg.

entonces:

156.7 mg. de Fe. 1.000 g.
(40}, (50), (60}, (70) mg. de Fe. X.

Xl = 255 mg.

X2 = 319 mg.

X3 = 383 mg.

X, = 447 mg.
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Estos pesos tedbricos cdlculados, son transferidos a -
matraces volumétricos de 1000 ml., y seguir la técnica pro
puesta anteriormente.' Se haran cuatro veces cada muestra,
para que en total sean 16 y que nos servirdn para conocer-
la va?iabilidad del método por medio de su soporte estadis

tico.
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CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO C-1.

STANDARES DE FIERRO las. MUESTRAS (1).
ppm. = Absorbancias. M = Absorbancias.
3 = 0.101

4 = 0.128 X(l) = 0.130

5 = 0.162 X(2) = 0.1le62

6 = 0.197 X(3) = 0.195

7 = 0.222 X(4) = 0.215

8 = 0.253

9 = 0.280

cédlculos corregidos de la grafica:

1.- (3.95 ppm. Fe.) (1000 ml.) (100 ml.) _ ;54 so9gs
(0.2255 g.) (10) (1000)

mg./qg.

2.~ (5.00 ppm. Fe.) (1000 ml.) (100 ml.)
(0.3189 g.) (10) (1000)

156.7889 mg./g-

3.- (6.10 ppm. Fe.) (1000 ml.) (100 ml.)

158.6475 mg./g.
(0.3845 g.) (10) (1000)

4.-(6.80 ppm. Fe.) (1000 ml.)(100 ml.) _ 153.4296
(0.4432 g.) (10) (1000)

mg./qg.

Ver la. grafica de concentracidn, pagina 71.



CALCULOS OBTENIDOS PARA C-1.

STANDARES DE FIERRO

ppm. = Absorbancias.
3 = 0.104
4 = 0.134
5 = 0.167
6 = 0.200
7 = 0.231
8 = 0.262
9 = 0.280

2as. MUESTRA

M = Absorban

X(1) = 0.131
X(2) = 0.160
X{(3) =.0.194

X(4) = 0.223

Cilculos corregidos de la gréfica:

1.-(3.87 ppm. Fe.)

(1000 ml.) (100 ml.)

(0.2550 g.) (10

2.-(4.80 ppm. Fe.)

ml.)

(1000)

(1000 ml.) (100 ml.)

I

(0.3193 g.) (10

3.-(5.85 ppm. Fe.)

ml.)

(1000)

(1000 ml.) (100 ml.)

(0.3834 g.) (10

4.-(6.78 ppm. Fe;)

ml.)

(1000 ml.) (100 ml.) -

(1000)

(0.4433 g.) (10

Ver 2a. grafica de

ml.)

(1000)

concentracién, pagina

s (2)

cias.

151.7647

150.3288

152.5821

152.9438

72.

68

ng./g.

mng./g.

ng./g.

mg./g.



CALCULOS DE FIERRO PARA C-1

STANDARES DE FIERRO

ppm. = Abosrbancias. M = Abosrbancias.
3 = 0.100

4 = 0.132 X(1) = 0.134

5 = 0.168 X(2) = 0.1l62

6 = 0.192 X(3) = 0.188

7 = 0.227 X(4) = 0.230

8 = 0.254

9 = 0.281

3as .MUESTRAS (3)

Cédlculos corregidos de la gréafica:

1l.-(4.12 ppm. Fe.)

(1000 ml1.) (100 ml.)

(0.2555 g.) (10 ml.) (1000)

2.-(5.00 ppm. Fe.) (1000 ml.) (100 ml.)
(0.3190 g.) (10 ml.) (1l000)

3.-(5.83 ppm. Fe.) (1000 ml.) (100 ml.)
(0.3830 g.) (10 ml.) (1000)

4.-(7.25 ppm. Fe.) (1000 ml.)(100 ml.) _

(0.4432 g.)

(10

Ver 3a. grafica de

ml.) (1000)

concentracidén, pdgina 73.

= 161.2524

= 156.7398

= 151.4360

163.5830

69

mg./qg.

nmg./g.

mg./g.

ng./qg.



CALCULOS DE FIERRO PARA C-1.

STANDARES DE FIERRO

ppm. = Absorbancias.
3 =0.104
4 = 0.130
5 = 0.164
6 = 0.198
7 = 0.230
8 = 0.258
9 = 0.290

4as. MUESTRAS (4)

M = Abosrobancias.

X(1) =
X(2) =
X(3) =

x(4) =

Cilculos corregidos de la grafica:

1.-(4.00 ppm. Fe.)

(1000 ml.) (100 ml.)

(0.2549 g.)

2.-(5.00 ppm. Fe.)

(1000 ml.) (100 ml.)

(L0 ml.) (1000}

(0.3196 g.) (10

3.-(6.00 ppm. Fe.)

ml.)

(1000 ml.) (100 ml.)

{1000)

(0.3825 g.) (10

4.-(6.90 ppm. Fe.)

ml.)

(1000 ml.) (100 ml.)

(1000)

(0.4428 g.) (10

Ver 4a. grafica de

ml.)

(1000)

0.133

0.163

0.223

0.196

= 156.9242

156.4455

156.8627

= 155.8265

concentracién, pagina 74.

70

mg./g.

mg./g.

mng./g.

mg./g.
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METODO ESTADISTICO PARA FIERRO EN EL PRODUCTO c-1
_ _ 2
4 ppm. PESO (g.) _A_ _B_ X (xX-x) X-X
0.2555 39.4999 39.8924 1.0099 0.00945 0.00008930
0.2550 38.6999 39.8144 1.0288 0.02835 0.00080372
0.2555 4}.1999 39.8924 0.9682 -0.03225 0.00104006
0.2549 39.9999 39,7988 0.9949 -0.00555 0.00003080
4.0018 0.00196388
X= 1.00045
Desviacién Estandar = 0.025585
95 9% Limites de Confianza = 0.95977 y 1.04113
|
|
. _ 2
5 ppm. PESO (g.) _A _B_ X X-X {x-X)
0.3189 49.9999 49.4536 0.9890 -0.01125 0.00012656
0.3193 47.9999 49.5156 1.0315 0.03125 0.00097656
0.3190 49.9999 49.4691 0.9893 -0.01095 0.00011990
. 0.3196 49.9999 49.5621 0.9912 -0.00905 0.00008190
4,0010 0.00130495
X= 1.00025

Desviacidén Estandard = 0.02086

95 9% Limites de Confianza = 0.9670 y 1.0334
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6 ppm. PESO (g.) _A_ B X (x-X) (x—i)2
0.3845 60.9999 59.5521 0.9762 ~0.0241 0.00058081
0.3834 58.4999 59,3817 1.0150 0.0147 0.00021609
0.3830 57.9999 59,3198. 1.0227 0,0224 0.00050176
0.3825 59.9999 59,2423 0.9873 -0.0130 0.000169
. 4.,0012 0.0014676
X= 1.0003
Desviacibn Estandard = 0.022118
95 % Limites de Confianza = 0.9651 y 1.0354
_ _ 2
7 ppm. PESO (g.) _A _B_ X (X-X) (X-X)
0.4432 67.9999 69.3367 1.0196 0.018925 0.000358155
0.4433 67.7999 69.3523 1.0229 0.022225 0.000493950
0.4432 72.4999 69.3367 0.9563 ~0.044375 0.001969140
0.4428 68.9999 69.2741 1.0039 0.003225 0.000010400
4.0027 0.002831

X= 1.000675
Desviacién Estandar = 0.030723

95 % Limites de Confianza = 0.9518 y 1.0495

Ver graficas de control, paginas 77,78, 79 y 80.
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1057

1044

103]
102}

101t

100

994-

987
97

/

-

96+

95+

GRAFICA DE CONTROL' =17 (FIERRO) (2)

X, = 98.90
X, = 103.15
Xy = 98.93
Xy = 99.12
X = 100.02

Limite superior 103.34

Limite inferior = 96.70

78




GRAFICA DE CONTROL C-1 (FIERRO) (3)

Xl = 97.62
105
W X2 = 101.50
104
X3 = 102.27
O 4
103 X4 = 98.73
102 1
101 % X = 100.03
100
99 \ Limite superior = 103.54
98 Limite inferior = 96.51
97 ¢
96

95 *




105

104

103

102

10l

100

29

98

97

96

95

GRAFICA DE CONTROL C-1 (FIERRO)

= 101.96

X, 0L.9

X, = 102.29

X, = .95.63
= 100.39

X,

X = 100.06

Limite superior

Limite inferior

104.95

95.18

(4).

80




CAPITULO VII

DETERMINACION DE FIERRO PARA EL PRODUCTO D-1.

La determinacidén analitica de fierro, se hizo en base

a su concentracidén contenida en mg./g.

Del polvo, segin los célculos propuestos posteriormen
te, se pesd una muestra lo mds exacto posible y se llevd a
un matraz volumétrico de 1000 ml., después se le adiciona-
ron 10 ml. de isopropanol, se puso a bafio maria por 5 minu
. tos, se enfrio y agregd 300 ml. de agua destilada, se agre
gb con agitamiento constante en bafio frio, 10 ml. de acido
sulflirico concentrado se aford y filtrd por papel wattman-

# 2, desechenado los primeros 20 ml. del filtrado.

El filtrado anterior, esta listo para ser leido en el
espectrofotdmetro de absorcidén atdmica marca Varian Tech--

tron modelo 1200.

Grafique, las absorbancias de los estandares contra -
la concentracidn, para obtener una recta; interpor las ab-
sorbancias de las muestras para saber su concentracién y -

calcule asi:

ppm. muestra X diluciones .
: = mg./g. de fierro

peso muestra en g. X 1000
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(') ver preparacidén standard y condiciones de trabajo:

paginas "30.

CALCULOS DE LAS 4 CONCENTRACIONES EN D-1.

Para la determinacidédn de fierro, se hicieron los si--
guientes cdlculos tedricos de las muestras problema, para-
tener concentraciones finales de 4, 5, 6 y 7 ppm. de fie—-

rxo.

ILa concentracién de fierro es de 38.71 mg./q.
entoncess:
38.71 mg. de Fe. 1.0000 g.

(4),(5),(6),(7) mg. de Fe. X

Xl = 103 mg.
X2 = 130 mg. .
X3 = 155 mg.
X4 = 181 mg.

Estos pesos tedricos calculados, son transferidos a ma
traces volumétricos de 1000 ml. y seguir la técnica propues
ta anteriormente. Se harén cuatro veces cada muestra, para-
gue en total sean 16, que nos serviran para conocer la va--

riabilidad del método por medio de su soporte estadistico.



CALCULOS DE FIERRO PARA EL PRODUCTO D-1.

STANDARES DE FIERRO

las. MUESTRAS (1)

ppm. = Absorbancias. M =

3 = 0.106

4 = 0.137 X(1)

5 = 0.177 x(2)

6 = 0.203 X(3)

7 = 0.233 X(4)

8 = 0.272

9 = 0.296

Célculos corregidos de la grafica

1.- (3.90 ppm. Fe.) (1000 ml.) -

-(0.1032 g.) (1000)

2.- (4.90 ppm. Fe.) (1000 ml.) B
(0.1304 g.) (1000) B

3.~ (5.80 ppm. Fe.) (1000 ml.) _
(0.1561 g.) (1000)

4.- (6.70 ppm. Fe.) (1000 ml.)

(0.1818 g.) (1000)

it

I

0.136

0.168

0.197

0.227

37.7906

37.5766

37.1556

36.8536

Absorbancias.

mg./qg.

ng./g-

mng./g.

mg./q.

ver la. grafica de concentracidén, pagina 87.



CALCULOS DE FIERRO PARA D-1.

STANDARES DE FIERRO 2as. MUESTRAS (2)
ppm. = Absorbancias. M = Absorbancias.
3 = 0.104

4 = 0.134 X(1) = 0.137

5 = 0.167 ' x(2) = 0.155

6 = 0.200 X(3) ='0.199

7 = 0.231 X(4) = 0.222

8 = 0.262 ’

9 = 0.280

Ccilculos corregidos de la grafica:

1.- (4.02 ppm. Fe.) (1000 ml.)

]

39.0670 mg./g.

(0.1029 g.) (1000)

2.- (4.65 ppm. Fe.) (1000 ml.)
(0.1313 g.) (1000)

35.4150 mg./g.

3.- (6.00 ppm. Fe.) (1000 ml.)

38.6100 mg./g.

(0.1554 g.) (1000)

4.- (6.73 ppm. Fe.) (1000 ml.)

]

37.0798 mg./g.

(0.1815 g.) (1000)

Ver 2a. grafica de concentracidn, péagina 88.
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CALCULOS DE FIERRO PARA D-1.

STANDARES DE FIERRO 3as. MUESTRAS (3)
ppm. = Absorbancias. M = Absorbancias.
3 = 0.100

4 = 0.132 ' X(1) = 0.130

5 = 0.168 X(2) = 0.158

6 = 0.192 X(3) = 0.190

7 = 0.227 X(4) = 0.216

8 = 0.254

9 = 0.281

Cilculos corregidos de la gréfica:

1.- (3.95 ppm. Fe.) (1000 ml.)
(0.1036 g.) (1000)

38.1274 mg./qg.

2.~ (4.90 ppm. Fe.) (1000 ml.)
(0.1300 g.) (1000)

"

37.6923 mg./g.

3.- (5.93 ppm. Fe.) (1000 ml.)
(0.1557 g.) (1000) '

38.0860 mg./qg.

4.- (6.75 ppm. Fe.) (1000 ml.)
(0.1817 g.) (1000)

37.1491 mg./qg.

Ver 3a. grafica de concentracidn, pagina 89.



CALCULOS DE FIERRO PPRA D-1l.

STANDARES DE FIERRO 4as. MUESTRAS (4)
épm. = Absorbancias. M = Absorbancias.
3 = 0.104

4 = 0.130 X(1) = 0.124

5 = 0.164 X(2) = 0.157

6 = 0.198 . X(3) =‘0.184

7 = 0.230 X(4) = 0.203

8 = 0.258

9 = 0.290

cidlculos corregidos de la grafica:

1.- (3.73 ppm. Fe.) (1000 ml.)

36.2840 mg./g.
(0.1028 g.) (1000)

2.- (4.69 ppm. Fe.) (1000 ml.)

]

35.9938 mg./g.

(0.1303 g.) (1000)

3.- (5.55 ppm. Fe.) (1000 ml.)
(0.1554 g.) (1000)

35.7142 mg./qg.

4.- (6.20 ppm. Fe.) (1000 ml.)
(0.1807 g.) (1000)

34.3110 mg./g.

Ver 4a. gréfica de concentracidn, pagina90.
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METODO ESTADISTICO PARA FIERRO EN EL PRODUCTO D-1.

4 ppm. PESO (g.) _A_ B X (X-X) (X-X) ’
0.1032 3.8999 3.9027 1.00071 0.0001 0.00000001
0.1029 4.0199 3.8914 0.9680 -0.0326 0.00106276
0.1036 3.9499 3.9178 0.9918 —0.0688 0.00007744
0.1028 3.7299 3.8876 1.04228 0.0416 0.00173720
4.0027 0.00287741
X= 1.0006
Desviacidén Standard = 0.03096
95 9% Limites de cConfianza = 0.9513 y 1.0498
, _ 2
5 ppm. PESO (g.) _A_ _B_ X X-X X-X
0.1304 4.8999 4.7816 0.9758 -0.024875 0.00061876
0.1313 4.6499 4.8146 1.0354 0.034725 0.00120582
0.1300 4.8999 4.7670 0.9728 -0.027875 0.00077701
0.1303 4.6899 4.7780 1.0187 0.018025 0.00032490
4.0027 0.00292659
X= 1.0007

Desviacidén Standard = 0.031233

95 % Limites de Confianza

= 0.9510 y 1.0503




—®

6 ppm. PESO (g.) _A
0.1561 5.7999
0.1554 5.9999
0.1557 5.9299
0.1554 5.5499

Desviacién Standard = O.

_B
5.8368
5.8106
5.8218

5.8106

X=

034496

X (X-X)

92

_ 2
(X=X)

1.0063 0.005475

0.9684 ~-0.032425

0.9817 -0.019125

1.0469 0.056075

4.0033

1.00082

95 9% Limites de Confianza = 0.9459 y 1.0556

0.000029975

0.001051380

0.000365760

0.002122900

0.003570000

7 ppm. PESO (g.) A
0.1818 6.6999
0.1815 6.7299
0.1817 6.7499
0.1807 6.1999

B X (X=X)
6.6081 0.9863 —0.014775
6.5972 0.9803 -0.020775
6.6045 0.9784 —0.022675
6.5681 1.0593 0.058225
4.0043
X= 1.0010

Desviacién Standard = 0.03896

95 % Limites de Confianza = 0.9391 y 1.0630

X-X
0.00021830
0.00043160
0.00051415
0.00339015

0.00455420

Ver grafica de control, paginas 93, 94, 95 y 96
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GRAFICA DE. CONTROL D-1 (FIERRO) (1).

Xy = 100.07
105 x2 = 96.80
104 t X3 = 99.18
103 + X4 = 104.22
102 +
101 + ' X = 100.06
100 A .
Limite superior = 104.98
99 4 e . '
Limite inferior = 95.13
98 ¢
97 ¢
96 +
95
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GRAFICA DE CONTROL.

Xl = 97.58
X, = 103.54
Xy = 97.28
X, = 101.87
X = 100.08

Limite superior

Limite inferior

105.03

95.10

(D-1)

94

.(2).
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X, = 100.63
X, = 96.84
X, = 98.17
X, = 104.69
X = 100.08

Limite superior

Limite inferior
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94.59
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GRAFICA DE CONTROL D-1 (FIERRO). (4

98.63

»4
]

X, = 98.03

X, = 97.84
X, = 105.93
X = 100.10

Limite superior

Limite inferior

106.30

93.91
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CAPITULO VIII

CONCLUSIONES.

Después de haber tratado los datos obtenidos en un mo
delo estadistico, podemos concluir para cada uno de los re

sultados de cada producto analizado en lo siguiente:

COBRE _EN EL PRODUCTO A-2.

De acuerdo, con el método estadistico, se observa que
la desviacién estandar y los limites de confianza se man--
tienen constantes, a pesar de los distintos pesos de mues-
tra usados, por lo dque se recomienda usar el peso #'4, que
es mis representativo y que es de 2.9485 g., y cuyos limi-

tes de confianza son de 96 y 103 %.

FIERRO EN EL PRODUCTO A-1.

De acuerdo con el método estadistico, se observa una-
desviacién estandard lo suficientemente grande en magnitud
que nos da unos limites de confianza muy amplios, lo que -
puede deberse a la no uniformidad del granulddo, ya que se
observan granulos de muy diferentes tamafios, asi como tam-

bién polvo fino.

Podemos concluir, que la distribucidén del ién fierro-
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en este producto no es lo suficientemente uniforme.

No se considera, que la desviacién estandard tan alta
se deba a las condiciones analiticas, sino por la naturale

za misma del producto.

FIERRO EN EL PRODUCTO B-1.

De acuerdo con el método estadistico, se observa que-
1a desviacidén estandard y los limites de confianza son muy
similares en los pesos de muestra: 1, 2, 3, 4, por lo tan-
to vamos a considerar usar el mas alto y que es el mas re-
presentativo e igual a 0.674 g., con los siguientes limi--

tes de confianza: 95.0%y 105.0 %.

FIERRO EN EL PRODUCTQ C-1.

De acuerdo con el método estadistico, se obtuvo que -
los cuatro pesos de muestra usados, se comportan de una ma
nera similar, por lo que se recomienda usar el peso # 4 vy
qgue es de 0.4430 g., con sus 1imites de confianza 95.0 % y

105.0 % .

FIERRO EN EL PRODUCTO D-1.

De acuerdo con el método estadistico, esteproducto --

tiene el comportamiento del producto anterior, por lo que-
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se propone usar el peso # 4 y gque es de 0.181 g., con sus-

limites de confianza de 94.0 %y 106.0 %.

A todos los productos analizados se les representd por
medio de graficas de control, para una mejor comprensidn Yy

entendimiento.

como conclusién final, podemos afirmar que la espectrgo
fotometria por absorcidn atdmica, usada en analisis de ruti
na de elementos en productos farmacéuticos, especialmente -
en multivitaminicos con minerales para ser llenados en cépj
sulas, tiene una gran ventaja en: tiempo y facilidad de ana

lisis en comparacién de otros métodos analiticos.
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