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[ EJERCICIO POR RESOLVER

Se quiere hacer el andlisis de acido acetilsalicilico (AAS) en tabletas para determinar si su contenido
quimico coincide con lo indicado en el marbete (500 mg de acido acetilsalicilico por tableta £10%)).
Para ello, se aprovecha la hidrélisis del AAS a acido salicilico (AS), el cual forma un compuesto
colorido con Fe (III).

Para la determinacion se pesan y pulverizan 20 tabletas de un medicamento comercial, obteniendo
un peso promedio de 601.1 mg por tableta. Posteriormente se pulverizan las tabletas y pesan 62.5
mg de polvo de tableta, se disuelve en agua y filtra para finalmente llevar a 25 ml (Sol. A) en un
matraz aforado. De esta solucidn, se toma 1 ml y se diluye a 10 ml (Sol. B). Para la cuantificaciéon
espectrofotométrica se aprovecha la cuantitatividad de la siguiente reaccion y el hecho de que el
salicilato férrico es colorido en solucién acuosa (Amsx= 530 nm):

3AS + Fe3t 2 Fe(AS)s

1mL

Pulverizar 20 s e,
tabletas 25 mL 10 mL
Sol. A Sol.B

Figura 1. Esquematizacion de la preparacion de la muestra problema.

Se usan las siguientes soluciones para preparar los sistemas indicados en la Tabla 1: NaOH 0.1 M,
[ASS] estandar 1.22x10-3 M y [Fe (NO3)3] estandar 0.1 M

Tabla 1. Preparacion y absorbancia de los sistemas para la curva de calibracién.

Sistema 1 2 3 4 5 Sol P
Viors(mL) 0 0 0 0 0 2
VNaow (mL) 2 2 2 2 2 2

Vas(mL) 1 2 3 4 5 0
Ve (ml) 2 2 2 2 2 2

Varo(@mL) 10 10 10 10 10 10
A530 0295 0.605 0.904 1.215 1.495 0.601




[ RESOLUCION

PASO 1: Identificar el método de cuantificacion.

Como se puede observar en la tabla 1, hay 5 sistemas que contienen solucién estandar de acido
salicilico y otro diferente para la solucién problema, por tanto, el método de cuantificaciéon es una
Curva de Calibracion. Dado que todos los sistemas tienen un volumen final de 10 mL, no existe un
efecto de dilucion que se deba considerar. Al existir una reaccién asociada y ser el complejo Fe(AS)3
la especie colorida empleada para la determinacion es una cuantificacion indirecta. Cabe resaltar
que primero se hidroliza el acido acetilsalicilico (ASS) en medio alcalino para formar acido salicilico
(AS) y este es el que reacciona con Fe3* para formar el complejo colorido.

En base a esto se puede concluir que el método empleado parala cuantificacion se trata de una curva
de calibracidén indirecta sin efecto de dilucién.

PASO 2: Desarrollar la tabla de variacién de cantidades molares.

Usando la reaccién quimica entre el acido salicilico y el Fe3+ en solucion, se desarrolla la tabla de
variacion de cantidades molares respectiva (Tabla 2):

Tabla 2. Variacién de cantidades molares para la formacién del complejo salicilato férrico.

Etapa 348 + Fe3* 2  Fe(AS);
Inicio CoVo
Agrega CasVas
Equilibrio € CoVo — % CasVas % CasVas

El ejercicio se puede resolver de dos maneras, ambas se desarrollaran a continuacion

METODOLOGIA 1:Graficar el eje X en funcidn de la concentracién de dcido salicilico.

Se calcula la concentracién molar correspondiente de AS para cada uno de los sistemas, empleando
el volumen adicionado, la concentraciéon madre de AS y el volumen de aforo:

(1mL)(1.22 x 1073M)

[AS]sistema1 = 10 mL =122 x10™*M
[ASTsistemaz = (2 mL)(llgfnz 107°M) =244 %x107*M
[ASTsistemas = G mL)(llgi:z 107°M) =3.66 X 107*M
[ASTsistema s = “ mL)(llgi:z 107°M) =4.88 x 107*M




(5mL)(1.22 x 10_3M)
[AS]SistemaS = 10 mL

A partir de las concentraciones calculadas y los valores de absorbancia experimentales (tabla 1) se
realiza la grafica (A = f[AS]) y obtienen los parametros respectivos de la recta mediante la regresion
lineal (figura 2).
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Figura 2. Curva de calibracién en funcién de la [AS] (mol/L)

Paso 3. Identificar que especie quimica absorbe radiacion electromagnética a 530nm

De acuerdo a la grafica y la TVCM, se observa que al equilibrio las tnicas especies quimicas
presentes son el exceso de Fe3* y el complejo Fe(AS)3, ya que el AS se ha agotado. De estas dos
especies, la que aumenta su cantidad es el complejo lo que genera una absorbancia mayor en cada
sistema, corroborandose que es el complejo la especie quimica que presenta absorciéon a 530 nm,
tal y como se indica en el ejercicio.

La ecuacion que define a larecta, sabiendo que la especie que dala sefial es Fe(AS)3 y desarrollando
a partir de la ley de Lambert-Beer es:

A = €pe(as), ! Cre(as)s

Sustituyendo la concentracién del complejo como, los milimoles del complejo presentes al
equilibrio (TVCM) divididos entre el volumen total, se obtiene:

~ l 1\ (CysVys
A= €Fe(4S)s3 § VTotal

La cual se relaciona con la ecuacion matematicadelarectaY = m x, donde:

Y = A m = €pe(as)z ! (l) y x= (M) = [AS]

3 VTotal




Paso 4. Determinacion del coeficiente de absortividad molar del complejo a 530 nm

A partir de la deduccién de la ecuacion de la recta, y como se describi6 anteriormente, la pendiente
de la recta del ajuste lineal esta relacionada con el coeficiente de absortividad molar del complejo
formado

De tal modo el coeficiente de absortividad molar se puede determinar a partir de:

m = EFe(As)3l 3

NOTA: La fraccién 1/3 representa la relacion estequiométrica entre el AS y el Fe(AS)a.

Usando el valor de la pendiente y sabiendo que la longitud de paso éptico es de 1 cm, se tiene que:

3(2467.2 M~1)

€re(aS): = 1T em) =7401.6M cm™1

Siendo este el valor del coeficiente de absortividad molar del complejo a 530nm.

Paso 5. Calcular la cantidad de AAS en la muestra

Para calcular la concentracion de AS presente en el sistema problema, a partir de la ecuacién de la
recta obtenida mediante la regresion lineal, se sustituye el valor de absorbancia para la solucion

“u_n

problema, en este caso A= 0.601 y se despeja el valor de “x” que es [AS]:

_0.601 + 0.0002
- 2467.2

= [AS]sor p = 2.44 X 10*M

Para conocer la concentracién de acido acetilsalicilico en la solucién problema, se toma en cuenta
larelacion estequiométrica de la hidrdlisis, dado que es 1:1, la concentracién de AS es la misma que
del AAS en la solucién problema.

244 % 10-* mmolyg (1 mmolygs

) =2.44%x10"* M ASS

mL 1 mmolys

Se calcula a continuacién la concentracion de ASS en las soluciones preparadas a partir de la
muestra, considerando las diluciones realizadas.

Para la solucién B:

10 mL
2.44 x 107*M AAS (m) =1.22x1073M = [AAS]so1 B

Para la solucién A:

10 mL
(22 - R
1mL
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Lo siguiente es calcular la cantidad de ASS (en mg) en la masa pesada de polvo de tableta (62.5 mg),
para ello se considera el peso molecular del ASS.

lAS( 180.2 mg s

mmo

1 mmOZASS

A partir de esta cantidad, se determina ahora los miligramos de ASS presente en cada tableta,
usando el peso promedio por tableta y la cantidad pesada de polvo que se us6 para el andlisis:

(54‘96 mgAss) <601 mygtap
62.5 mJtap 1tab

) = 528.49 mgAss/tab

Para determinar el porcentaje de ASS en la tableta, se considera como referencia el marbete del
medicamento, que indica 500 + 50 mg de ASS por tableta, es decir, la cantidad del principio activo
debe encontrarse entre 450 y 550 mg AAS (90-110%). Realizando el calculo se obtiene:

%ASS = —m %100 = 105.7%

Por lo tanto, se concluye que la cantidad de acido acetilsalicilico se encuentra dentro de lo indicado
por el fabricante.

METODOLOGIA 2: Graficar el eje X en funcién de la concentracién del complejo
Paso 3. Identificar que especie quimica absorbe radiacion electromagnética a 530nm
En el apartado anterior, ya se explic6 cdmo se determina que especie da la propiedad a 530nm.

Dado que el complejo es la especie quimica que da la propiedad, la ecuaciéon que define el
comportamiento quimico del sistema es:

~ l 1\ (CysVys
A= ereas); L (3 Vrotal

Se calcula la concentraciéon del complejo en cada sistema de la curva de calibracién, usando la
ecuacion:

- () (22)

Vrotal

1
[Fe(AS)S]Sistema 1=

3

(1mL)(1.22 x 1073M)
10 mL

> =4.07 x1075M

((2 mL)(1.22 x 1073)

=8.13x10"°M
10 mL )

1
[Fe(AS)3]Sistema 2= §

1
[Fe(AS)3]Sistema 3=3

((3 mL)(1.22 x 1073)
3

=122 x 107*M
10 mL )




1/(4mL)(1.22 x 1073
[Fe(AS)3]Sistema4 =_<( mL)( . )

) =1.63 X 107*M

3 10 mL
1/(5mL)(1.22 x 1073) B
[Fe(AS)3]Sistema 5 = §< 10 mL =2.03x 10 41‘/1

Partiendo de estos datos y de los valores de absorbancia, mostrados en la tabla 1, para cada uno de
los sistemas se elabora la curva de calibracién (A= f[Fe(AS)z3]), (figura 3).
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Figura 3. Curva de calibracion A= f[Fe(AS)3]

Paso 4. Determinacion del coeficiente de absortividad molar del complejo a 530 nm

Recordando que por la ley de Beer, se puede relacionar la pendiente de la curva de calibracién con
el coeficiente de absortividad molar:

_ 1\ (CpsVas
A = €re(as), | 3\ Voo
ota

y=mx

Para este caso el valor de la pendiente, m= 7408.6, considerando una longitud de paso 6ptico de 1
cm; es directamente el coeficiente de absortividad molar del complejo:

M = €Fe(as), |

m 7408.6 M1
e=—=———=7408.6 M 1cm™1
l 1cm
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Paso 5. Calcular la cantidad de AAS en la muestra

Una vez construida la curva de calibracion es posible calcular la concentraciéon de Fe(AS)s3 en el
sistema problema a partir de la ecuacion obtenida mediante el ajuste lineal, la cual presenta un valor
de R?=0.9998:

y = 7408.6x — 0.0011

“_n

Despejando “x

_ y+0.0011
~ 7408.6

“w__»n

Sabiendo que “y” es la absorbancia obtenida para la muestra problema, en este caso y= 0.601.
Sustituyendo y encontrando el valor de “x=[Fe(AS)3]”, se obtiene:

0601400011
=T 74086 O e(45)s

Siendo esta la concentracién en el sistema problema. Dado que la relacion estequiométrica entre el
complejo y el acido salicilico es 1:3, se tiene que esa misma concentracion es la del AS en el sistema
problema.

3 mmol AS
1 mmol Fe(AS)3

8.13 X 107°M Fe(AS); ( ) =2.439 X 107*M AS

Siendo que se sabe que larelacién estequiométrica entre el ASy el ASS también es 1:1 en la reacciéon
de hidrédlisis, la concentracion de ASS en la soluciéon problema es igual a 2.439 x 10-4#M, considerando
que la hidrolisis se lleva a cabo de manera completa.

Teniendo en cuenta las disoluciones realizadas, se obtienen las concentraciones de ASS en estas:

Para la solucién B:

10 mL
—4 _ -3
2.439 x 10 MA( L ) =1.22x10"°M [AAS]SO[B

Para la solucién A:

10 mL
-3 _
1.22 x 10 M( Tl ) =0.0122 M[AAS]SolA

Una vez que se ha obtenido la concentracion de la solucién A, se puede obtener la cantidad en mg
de ASS en el polvo de tableta pesado inicialmente (62.5 mg).

SI0CIO)



mmol 1 mmol 180.2m
0.0122 —mFL“’ 493 (25mL) ( ASS) ( Gass

) =54.94mg de ASS

1 mmoly, 1 mmol,g

A partir de esta cantidad obtenida se puede determinar la cantidad de ASS presente en cada tableta
de la muestra comercial:

1 )(601 mYiap

62.5 MGeap 1tab ) = 528.3 mg,ss/tab

54.94 mgdass (

Determinando el porcentaje de ASS en la tableta:

528.3m
%ASS = Wﬂlgg * 100 = 10566%

Por lo tanto, se concluye que mediante este método se encontroé que la cantidad del principio activo
se encuentra dentro de lo indicado por el fabricante.

COMPARACION DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS POR AMBAS METODOLOGIAS

Como se puede observar en la tabla 3, al desarrollar ambas metodologias se obtienen resultados
similares en cuanto a la cuantificacién se refiere, las diferencias radican en la regresién lineal, dado
que los valores utilizados para el eje X son diferentes.

Tabla 3. Comparacion de resultados entre las dos metodologias planteadas para la cuantificaciéon
de acido acetilsalicilico.

Regresion lineal (HREEEENEER LR mg AAS por % principio
Metodologia (g r’metros)a absortividad molar | la muestra gtablet: 0 pcﬁvop
pard Fe(AS)s a 530nm pesada a
A=f[AS] y=2467.2x-0.0002 7401.6 M~ 'cm™! 54.96 528.49 105.70
R% = 0.9997
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