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En un trabajo anierior (**) estudiabameoes la determinacion del subgalato de
bizmuto por la técnica complexomeétriea, haciondo ver las ventajas de la misma
sobre el método graviméirire recomendado por la Farmacopea Espanola IX.

El interés ¥ ¢l deseo de algunos farmaecdéulicos direetores de laboralorios de
especialidades farmacéuticas de disponer de un método sencillo ¥ rapido, a la
viez gue preciso, de valoracidn de subgalato de bismuto, ha hecho que prestemaos
atencidn a este problema ¥ ofrezcamos una modificacién a Ia técnica yva publi-
tn_d:l {loc. cit.) que ofrece ventajas en cuanto a la facilidad ¥ rapidez de Ia
misma.

PARTE EXPERIMENTAL
Dizoluciones empleadas:

Disolucidon de EDTA 0,05 M—I1861 g de EDTA disédico puro ¥ desecado
(Titriplex IIT Merck) a 80* C se disuelven en agua destilada ¥ se completan has-
ta 1.000 ml en mairaz aforado. Se titula frente a disolucidn de Cl:Ca partiendo
de COsCa (RA) de ipual molaridad, en presencia de murexida como indicado-.

Dizolucion indicadora de Tiotrea.—20 g de tiourea se disuelven en 1.000 ml
de agua destilada.

Disolucion indicadora de violeta de pirocntegquing.—0,1 g de violets de piro-
catecol se disuelven en 100 mi de agua de:tilada.

Acido nitrico concenirado.—Acido nitrico Probus 40° Bé., pe. 138

Mém-u"o.—?.:‘:rg de subgalato de bismuto pesados en cipsula de poreelana de
unos & em de diametro se llevan al mechero ¥ se comienza la calcinacion hasta
gue los bordes del producte se carbonizan ¥ aparecen pequefios punios en igni-
cion. Este estado se alcanza en un minuto aproximadamenie. Se aparta del me-
chero ¥ se deja que ] subgalato ¢ queme lenta ¥ expontincamente gquedando la
muestra de la sustancia con color amarilio negruzeo v sin adherirze al fondo de
la eapsula. Se agregan 5 ml de fcido nitrico concentrado ¥ se agita con una va-

(*) Agradecemaos al alumno don Arture Ferndndez de los Rios la valioza v

eficaz ayuda prestada,
(**) R. Garcia-Vivtaxova, J. Tuosmas v F, Boscn—Ars Pharm.. 7. 123 (1966).
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rilla de vidrio para disolver lo mis posible el residuo de la calcinacion, se agre-
pa agua destilada hasta llenar casi la capsula v se filtra por filiro de pliegues
recogiendo en matraz aforado de 250 mi, El residuo oue pudiera ouedar en la
capsula se trata con otros 5 ml de acido nitrico ¥ agua destilada como ze dice
anteriormente ¥ una vez que termina de filtrar se adiciona agua destilada hasta
el enrase. El liquido queda de un color liperamente amarillento ¥ en ¢l filira han
quedado retenidos todas las particulas carbonesas oue impedian ver un viraje
neto del indicador.

Se toman 25 ml de la disolucién nitrica de Ia sal bismitica con pipeta afo-
rada ¥ se colocan en un erlemenyer de 250 ml anadiendo unos 40 ml de agua
destilada, se ponen 10-15 gotas del indicador violeta de pirocalequina y si éste
se decolora por la presencia de vapores nilrosos, se agregan unas gotas mas de
indicador ¥ se valora con EDTA 0,05 M hasta viraje al amarille dorado.

Operando como Se indica 1 pH de la valoracidon estd eomprendido entre
1,2 1.3,

5i ze guiere emplear como indicador la disolucidn de tiourea al 2 %, se opera
romo se indica para ¢l vieleta de pirocateguing pero agregando 40 ml de la dizo-
lucidn de tiourea. El viraje es del amarillo al incaloro.

Caleulos.—1 ml de la disolucién de EDTA 0,05 M se corresponde con 001165
g de Bix: Por consiguiente, ¢l nimero de ml de EDTA 0,05 M gastados en la
valoracion multiplicados por el factor 001165 dard directamente los g de Bid:
gue hay en 025 g de subgalato de bismuoto, Se calcula finalmente ¢l porcentajs.

En la Tabla 1 se exponen los resultados encontrados operando como indica
FE IX y los resultados encontrados por nosotros al aplicar el método recomen-
dado. La cifra encontrada por gravimetria es la media de seis determinaciones
concordantes, Las cifras obtenidas por volumetria representan la media de 12
determinaciones concordantes.

TABLA I
Gravimatria Yelumatrio com-
Emsarye o, Biy0, plexoméirica, °/,da Diferencig
[media) Bi:0: (medio)
1 48,27 44,00 —0.27
T 48,00 e |
3 48,00 —0.27
4 47.50 =—0,77
5 48,00 —0.27
[ 48,45 0,18
Indicador tiourea
1 48,00 —0.27
a2 48,45 0,18
3 48,45 0.18
4 47,50 =077
5 48,00 —0,27
L] 40,45 0.18
CONCLUSIONES

1.*—Laos resultados obtenidoz por la téenica propuesta demuestran la perfec-
ta concordancia entre ¢l método gravimétrico seguido por la F.E IX ¥ o pro-
pueslo,
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23— T.a5 modificaciones introducidas permiten una mayor rapidez en la de-
terminacién ¥ la ausencia de peligro de aue se proyecte el producio al calcinar
alin operando con precaucion.

3.2—~La repeticifn de las determinaciones para obtener cifras concordantes por
la térnmica propuesta puede hacerse en um tiempo minime aue no seria posible
lograrlo con la determinacion gravimétrica.

RESUMEN

Se revisap nuevamente las téenicas gravimétrica ¥ complexométrica de va-
loracion del subgalato de bismuto ¥ se aconseja la técnica complexométrica con
EDTA empleando-violela de pirocatequina o tlourea indistintamente, para la
nueva edicion de la Farmacopea Espanola.

SUMMARY

A gravimetric and complexomeiric technies of evaluation of “bismuth sub-
palate” has been newly revised, We recommanded a complexometric technic
using EDTA and Pyrocatechol Viol or Thiourea as indieator indiferently, in order
to include it in the new Spanich Pharmacopoeia editign,
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