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Nota a la Farmacopea Espaiiola, IX edicién:
Carbonato de bismuto

por

R. Garcia Villanova, J. Thomas y F. Bosch

La D.A.B. VII valora el carbonato de bismuto con disolucién
0,01 M de AEDT en presencia de naranja de xilenol como indicador.
Por gravimetria al estado de Bi,0; lo hace la Farmacopea Espafiola 1X
e igual técnica es seguida por Ph. Japan VII, Farmacopea Nacional
Argentina IV, Ph. Belga V, F. Bras. II, Codex VII, Ph. Helv. V,
Ph. Intermacional y U.S.P. XVI. L.a Br. Ph. no la cita en su fltima
edicidn.

Por las razones ya expuestas (1), hemos realizado una serie de de-
terminaciones comparando los resultados obtenidos por gravimetria con
los volumétricos, empleando tiourea, violeta de pirocatequina y yoduro
potisico como 1nd1cadores a fin de que sirva de posible orientacién
para la modificacién del articulo monogrifico de nuestra Farmacopea.

PARTE EXPERIMENTAL

Partimos de una muestra de carbonato de bismuto “Bayer” que,
previa desecacién, nos sirvié para comparar los resultados obtenidos al
operar por gravimetria y por volumetria complexométrica.

La gravimetria se practic6 siguiendo las indicaciones de F.E. IX

(1) R. GARCIA VILLANOVA, J. THOoMAs y F. BoscH. -— Ars Pharmacéuii-
ca, VI, 3 (1965).
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partiendo de 1 g. del producto y calcinando en crisol de porcelana has-
ta el rojo sombra.

En cuanto a las determinaciones complexométricas, se partié de
10 g. de carbonato de bismuto, pesados con exactitud, disolviendo en
40 ml. de 4Acido nitrico concentrado y calentado ligeramente en vaso de
precipitados, trasladando cuantitativamente la disolucién a un matraz
aforado de 1.000 ml, completando con agua hasta el enrase, procuran-
do agitar contmuamente para impedir la precipitacién de la sal de bis-
muto. Se ponen 25 ml. de la disolucién anterior —que corresponden a
250 mg. de carbonato de bismuto— en un erlenmeyer de 250 ml. y se
diluye con umos 30 ml. de agua destilada, quedando la disolucién a
pH 1 aproximadamente. Operando con mdlcador violeta de pirocate-
quina, se ponen 3 gotas de disolucién acuosa al 0,1%. S1 se emplea
tiourea como indicados, se agregan 40 ml. de disolucién al 2%. Con
yoduro potasico, se agregan al comienzo de la valoracién 2 ml. de di-
solucién al 0,5% y otros dos antes de terminar la valoraciéon para hacer
méas visible el punto final.

Las experiencias realizadas se efectuaron al pH que se indica en las
tablas. El efecto de la concentracién protémica se comprobd haciendo
determinaciones a pH 1, pH 1,3 y pH 1,5 agregando para ello disolu-
cién aproximadamente 3 N de hidréxido aménico casi al final de la
titulacién. De agregarse al comienzo se origina la precipitacién de la
sal de bismuto.

En las tablas Ta y Ib se exponen los resultados encontrados operan-
do con tiourea como indicador a los pH que se indican, exponiéndose
la diferencia entre los valores gravimétricos y complexometrlcos para
conocer el porcentaje de error.

TABLA Ta
Carbonato de bismuto Bayer.—Indicador : tiourea.— pH = 1.3

Grevimetria A% ()lumetrin. Sieciih ton

% en Bi,O, complexométrica ) odi = Error %
(media) % en Bi,0, g aeeray

90.08 90,07 0,01 — ool

89,81 0.27 — 0,29

90,07 0,01 — 0,01

90,03 0,05 — 0,05

90,07 0,01 — 0,01
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TABLA Ib

Carbonato de bismuto Bayer.—Indicador : tiourea.—pH=1,5

L/}ravim};ajcré)a Vollumctliita. T :
% en B1,0, complexométrica = 1ror %
(media) % en BiO, la media grav.
90,08 89.94 0,14 0115
89,94 0,14 — 0,15
89,99 0,09 — 0,09
89,94 0,14 — 0,15
89,94 0;14 — 0,15

En las tablas Ila y IIb se exponen los resultados obtenidos em-
pleando violeta de pirocatequina como indicador a pEl 1%y pEE |3
respectivamente :

TABLA 1la

Carbonato de bismuto Bayer.—Indicador : viol. de
pirocatequina pH=1.
(/}rayim]:‘tr(i)a \r't)llume’cr’ita. B o .
% en B1,0, complexometrica : : rror 9o
(media) % en Bi,0, la media grav.
90,08 89,94 0,14 — 0,15
89,04 0,14 0
89,99 0,09 — 0,09
89,94 0,14 — 0,15
89,94 0,15 — 0,15
TABLA IIb »
Carbonato de bismuto Bayer.—Indicador : viol. de pirocatequina.
pH=1,3
Gravime.tria Volume:tr’iq‘ P on
% en Bi,0, complexométrica ) 4 5 Error %
(media) % en Bi,0, anedia siay.
90,08 89,63 0,45 — 0,49
89,85 0.23 2928
89,85 0,23 — 025
89.71 037 — 0,41
89,85 0,23 — 0,25
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En las tablas IIIa y IIIb se exponen los resultados empleando
yoduro potésico como indicador a pH | y pH 1,3 respectivamente :
TABLA IIla

‘Carbonato de bismuto Bayer.—Indicador: yoduro potasico.—pH=1

Gravimetria \"'Ulumetria. Dilcionii von . :

9% en BiO, complexométrica L Error 9,
(media) % en Bi,O, Darets

90,08 89,63 0,45 — 0,49

89,63 0,45 — 0,49

89,77 0,31 = )31

89,63 0,45 — 0,49

89,63 0,45 — 0,49

TABLA IIIb

Carbonato de bismuto.——Indicador : voduro potéasico.——pH =1,3

Gravimetria \blmnetria. T

% en Bi,0, complexométrica : = Bieor o7
(media) % en Bi O a media grav.

90,08 90,07 0,01 i

90,02 0,06 oot

90,07 0,01 0,06

90,07 0,01 o001

90,07 0,01 0

A continuacién se exponen los resultados encontrados con cua-
tro muestras de carbonato de bismuto para uso farmacéutico de dis-
tinta procedencia, las cuales han sido ensayadas por nosotros ope-
rando con ellas en condiciones similares a las ya expuestas con Ia
muestra de Bayer.
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MUESTRA NUMERO 1

Carbonato de bismuto.—Indicador : tiourea.

Gravimetria Volumen"ia. DL i
% en Bz 02 complexométrica A e Error %
(media) % en Bi,O, o0t
90,93 pH =13
88,48 2,45 — 2,69
88,56 2,37 — 2,60
88,56 2,37 — 2,60
88,48 2,45 — 2,69
88,48 2,45 — 2,69
pPH = 16
88,25 2168 — 2,94
88,25 2,68 e
88,25 2168 - 2,94
88,15 2,78 — 3,05
88,15 2,78 — 3,05

Carbonato de bismuto.—Indicador :

MUESTRA NUMERO 1

violeta de pirocatequina.

Gravimetria \f"olumetn’a. Dl ts

9% e B0 complexométrica R Error 9
(media) 9% wn Bl O o

90,93 pH = 1

88,70 2,23 = o5

88,70 2,23 — 2,45

88,70 223 — 2,45

88,62 2,31 — 2,54

88,70 2,23 — 2,45

88,58 2,35 — 258

88,58 2,35 — 2,58

38,58 2,35 — 2,58

88,58 2,35 — 258

88,58 235 — 2,58
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MUESTRA NUMERO 1

Carbonato de bismuto.——Indicador : yoduro potisico.

Gravimetria Velmmetria Diferencia con
% et Bi,O, complexométrica e i Error %
tedia) % en BLO, la media grav.
90,93 pH =1
88,85 2,08 =
88,85 2,08 — 2,28
88,77 2,16 — 2,37
88,77 2,16 — 2,37
88,85 2,08 =08
pH =13
88,58 235 - pi5R
88,58 235 — 2,58
88,58 238 — 2,58
88,58 235 358
88,58 235 e
MUESTRA NUMERO 2
Carbonato de bismuto.—Indicador : tiourea.
;}ravim];tr(i)a Vollumetr’ita. Diferencia con i .
t en Bi0, complexométrica e Tor 9%
Ui % en BLO, la media grav.
90,93 pH = 1,3
89,89 0,14 a1s
89,89 0,14 015
89,89 0,14 — 0,15
89,89 0,14 gt
89,80 0,14 - 015
PH = 1,8
89,45 0,58 0,64
89,45 0,58 — 0,64
89,51 0,52 057
89,45 0,58 — 0,64
89,45 0,58 — 0,64
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MUESTRA NUMERO 2
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Gravimetria

Volumetria

Diferencia con

% en Bi,O, complexométrica 5 Error %
(1zedia) % en Bi,0, la media grav.

90,93 pH =1

88,40 1,63 1,81

88,40 1,63 o

88,40 1,63 UG

88,40 1,63 C sl

88,40 1,63 e
pH =13

88,08 0,95 s

88,08 0,95 — i

88,08 0,95 — {es

88,08 0,95 105

88,08 0,95 105

MUESTRA NUMERO 2

Carbonato de bismuto.—Indicador : yoduro potisico.

Gravimetria Volumetria Dititie .,
% en Bi0O, complexométrica 152 i Error %
(media) % en Bi0, la media grav.
90,93 pH =1
88.89 1,14 2 oy
88,89 1,14 e v
88.89 1,14 12
88,89 1,14 Ly 08
88.89 1,14 1,26
pH =13
89,01 1,02 Sy
89,01 1,02 s
89,01 1,02 ey
89,01 1,02 s
89,01 1,02 13
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MUESTRA NUMERO 3

Carbonato de bismuto.—Indicador :

R. GARCIA VILLANOVA, J. THOMAS Y F. BOSCH

tiourea.

Gravimetria Volumetria. Diferencia con
% en Bi,O complexométrica ; Error 9%
f2se3 T 2 la media grav.
(media) o en Bi,0, =
91,81 pH =13
91,70 0,11 — 0,11
91,70 0,11 — 0,11
91,70 0.11 = (0]
91,70 0,11 — 0,11
91,70 0,11 =011
pH = 1,5
91,35 0,46 —— 0,50
91,35 0,46 — 0,50
91,35 0,46 — 0,50
91,41 0,40 — 0,43
91,35 0.46 — 0,50

MUESTRA NUMERO 3

Carbonato de bismuto.—Indicador : violeta de pirocatequina.

Gravimetria
% en Bi,0,

Volumetria
complexométrica

Diferencia con

la media grav.

Error 9%

(media) % en Bi,0,

1,81 pH = 1
91,60 0,21 — 10,22
91,60 G,21 0.22
91,60 0,21 = 10,22
91,60 0,17 — 0,17
91,65 0,21

pH =13

91,22 0,59 = 0,64
91,22 0,59 — 0,64
91,22 0,59 — 0,64
91,22 0,59 = (&
91,22 0,59 — 0,64
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MUESTRA NUMERO 3

Carbanato de bismuto.—Indicador : yoduro potisico.

Gravimetria
b el B0
(mredia)

Volumetria
complexométrica
9% e Bi,O,

Diferencia con

la medin grav.

Error %

91,81

Carbonato de

pH =1

91,94
91.94
9194
91 94
91 94

pH =13

91,61
91,61
91,61
91,61
91,61

0,13
0,13
0,13
0,13
0,13

0,20
0,20
0,20
0,20
0,20

MUESTRA NUMERO 4

bismuto.—Indicador :

a4
= 014
g
i
L 0,14

s
_ 0,21
=02l
— 0,21
=021

tiourea.

Gravimetria
% en Bi,0,
(media)

Volumetria
complexométrica

0, 31

% en Bi0,

91,51

pH =13

91,44
91,44
01,44
01,44
91,44

pEH = 1,5

91,47
91,47
91,47
91,47
01,47

Diferencia con

la media grav.

Error 9%

0 07
007
007
007
007

0,04
0,04
0,04
70

0,04

=007
007
= 007
— 0,07
000

— 0,04
— 0,04
- 0,04
— 0,04
— 0,04
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MUESTRA NUMERO 4

Carbonato de bismuto.—Indicador : violeta de pirocatequina.

Gravimetria Volumetria Pl e obn
% en: Bi O, complexométrica s Error %
(media) % en Bi,0, (SN
91,51 pH =1
91,47 0,04 — 0,04
91,47 0,04 — 0,04
91,47 0,04 — 0,04
91,47 0,04 =004
pH = 1,3
91,14 0,37 — 0,40
91,10 0,41 — 044
91,10 0,41 DA%
91,14 0,37 — 0,40
91,14 0,37 — 0,40

MUESTRA NUMERO 4

Carbonato de bismuto.—Indicador : yoduro potisico.

Gravimetria

' Volumetria

Diferencia con

Isen B0 complexométrica s dic Error %
(media) % en Bi,0, a media grav.

91,51 pH = 1.0

91,64 0,13 = 0.4

91,64 0,13 L 14

91,64 0,13 o 0.44

91,64 0,13 X 9.4

91,64 0,13 014
p =13

9161 0,10 g0

91 61 0,10 bt

91.61 0,10 — 0,10

9161 0,10 =5

5 9161 0,10 e
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MUESTRA NUMERO 5

Carbonato de bismuto.—Indicador: tiourea.
Gravimetria Volumetria Pkt on
% en BiO, complexométrica : Error %
. - 1 orav.
(media) o Sen B O a media grav
90,12 pH = 13
90,03 0,09 — 0,09
90,03 0,09 — 0,09
90,03 0,09 — 0,09
89,98 0,14 — 05
89,08 0,14 01
pH = 1,5
89,79 0,33 — 0,36
89,79 0,32 — 0,36
89,79 0,33 — 0,36
89,82 0,30 = et
89,82 0,30 05

MUESTRA NUMERO 5

Carbonato de bismuto.—Indicador : violeta de pirocatequina.

(()Jj-ravim];e.tré)a Vollumetr’ita. Diferencia con B o
/p en B1,0, complexometrica 5 Tror %
e % en Bi,0, la media grav.

90,12 pH =1

89,80 0,23 — 0.25

89,89 0,23 — 0,25

90,01 0,11 — 0.16

90,01 0,11 — 0.16

90,01 0,11 — 0.16
pH =13

90,17 0,05 0,05

90 21 0.09 0,09

90 21 0,09 0,09

90,17 0,08 0,05

90 21 0,09 0,09
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MUESTRA NUMERO 5

Carbonato de bismuto.—Indicador : yoduro potésico.

Gravimetria Volunietria el
ol cien Bi;0). complexométrica i Error 9%
(media) % en BL0, la media grav.
90,12 pH =1
89,20 0,22 — 0,24
89,20 0,22 — 0,24
89,96 0,16 — 0,17
89,96 0,16 — 0,17
89,96 0,16 — 0,17
pH =13
89,76 0.36 0,39
89,76 0,36 — 0,39
89,76 0,36 — 0,39
89,81 0,31 — 0,34
89,81 0,31 — 0,34
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CONCLUSIONES

1.* Los ensayos practicados con el carbonato de bismuto Bayer con-
firman la concordancia entre el método gravimétrico seguido por la
Farmacopea Espafiola IX edicién y la volumetria complexométrica,
oscilando las diferencias encontradas en ambos métodos entre el 0,01
y el 0,49%.

2. Al operar con productos para uso farmacéutico, las diferen-
cias entre el método gravimétrico y el volumétrico con AEDT son
considerables alcanzdndose errores hasta del 3,05% como puede con-
firmarse en las muestras ensayadas.

3.* La senciilez del método volumétrico unido a su precisiébn y
exactitud son motivos més que suficientes para estimar que debiera
tenerse en cuenta en la nueva edicién de la Farmacopea Espafiola,
empleando cualquiera de los indicadores ensayados siguiendo el mé-
todo descrito.

RESUMEN

Se revisan las técnicas gravimétrica vy complexométrica de valo-
racién de carbonato de bismuto y se aconseja la técemica complexo-
métrica con AEDT empleando como indicadores el yoduro potasico,
violeta de pirocatequina y tiourea indistintamente, para la nueva
Farmacopea Espafiola.

RESUME

On a revisé les techniques gravimetrique et complexometrique de
dosification de sous carbonate de bismuth et on conseille une techni-
que complexcmetrique avec de EDTA et le yodure potasique, violet
de pirocatéchol et thiourée comme indicateurs sans faire de différan-
ce pour la nouvelle édition de la Pharmacopée Espagnole.

SUMMARY

A gravimetrie and complexometric technics of evaluation of bis-
muth subcarbonate has been revised. We recommanded a complexo-
metric technic, using EDTA and a potassium iodide, Pyricotechol
Violet and thiourea as indicator indifferently, in orden to include
it in the new Spanich Pharmacopoeia edition.
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