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Introduccl6n 

Objeto fundamental de nuestro trabajo e hallar un método de de

terminación de nicotina que, no requiriendo elevada cantidad de mue -

tra como los clásicos y siendo sencillo en su realización, tampoco hiciera 

imprescindible la posesión de aparatos costosos ni el manejo de rea,ctivos 

engorroso en u preparación, poco corrientes en el mercado o de corta 

dUL'ación una vez preparados. 

La determinación de nicotina interesa a la Farmacognosia, tanto como 

a la Toxicología, la Fisiología vegetal o la F itofarmacia. Por ello nos 

hemos propuesto poner a punto una técnioa que;. reuniendo las condicio

ne general s antes señaladas, sea aplicable a la valoración del alcaloide 

en hoja de tabaco, vísceras, disoluciones puras o comerciales y cualquier 

otL'O producto que pudiera contenerlo. 

I En e"ta primera nota resumimos lo más condensadamente posible la 

labor bibliográfica realizada previamente y damo" cuenta de los ensayos 

( . ) Trabajo presentado a l� 11 Convención Bienal de la Industria Farmacéutica 
MADRID. Mayo, I963' 
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real izados para conseguir determinar, de manera eneilla., la nicotina 

en solue:ones puras y en extractos comerciale impuro de 'Uso insec

ticida. 

Ateniéndonos al fundamento que in piran la numero isimas técnicas 

propuestas para la valoración de nicotina, podemos clasificar éstas en 
los siguiente grupos: 

1. ° -Gravimetrías. 

2.o-V olumetrias. 

3. ° -Conductimetrías. 

4. o_p olarografías. 

5.o-Polarimetrías. 

6. ° -Ref ractometrías. 

7.°-Colorimetrías. 

8.o-Nefelometrí(/s. 

9.o-Esp'ectrofotometrías. 

10.o-Tensión superficial. 

11. °-Cro111atografías. 

12.o-Valoraciones biológicas. 

Todo ello se refiere al proceso de valoración f inal. Pero a l a  enor

me variedad que supone la exi teneia de tan di tinto fundamento , j'lUl

t.o con las numerosas modificacione" apl icad a a cada 'Uno de ellos, hay 
que añadir otra variaJlle, cual e el t ipo de técnica adoptado para la ex

tracción previa del alcaloide, especialmente cuando se halla en mezcla 

compleja, sea artificial o de origen biológico. 

La extracción de la nicotina se efectúa siguiendo d03 procedimien

tos generales: 

a) Por extracción con disolventes orgánicos, como es usual para 

los alcaloi
'
des. 

b) Por destilación en corriente de vapor d ag:la, ya que la nico

tina e uno de los relativamente pocos alcaloides líquidos y voláti

les. 

Pero cada llDO de esto proced i mientos e ofrece �n
' 
un innúmero de 

modalidade y ello, combinado con lo que exponíamos en el párrafo an

terior, hace comprender que las posibilidades son prácticamente inago

tables. 

Las técnica' gravimétricas propuesta alcanzan una cifra considera

ble, pero la inmensa mayoría e basan en la técnica primitiva de preci, 



pitación cUántitativa con ácido silico-wolhámico, empleada éon alcaloides 
en general y que BERTRAND y JAVJLLIER (3) propusieron en 1909. Al fina] 
e pesa el precipitado convenientemente de ecado o el producto que re· 

sulta de u calcinación previa. Para la nicotina goza, aún hoy, de general 
'uso, siendo una de sus modalidades el método oficial de la Asociación 
Oficial de Químicos Agrícolas ·de EE. UU., en la última edición (1960) 

de u «OfIicial MetJhods of Analysis» (59) _ . 

HACER en 1881 (34) Y BREZINA (8) en 1915 fueron los precursores de 
otro tipo de técnica gravimétrica de general aplicación para alcaloides, 
basada cn la precipitación con ácido pícrico y pesada posterior del pre
cipitado. PFYL y SCHMIT'{ (62) en 1927 estudiaron el proceso aplicándolo 
a la nicotina y estahleciendo aclemás de la modalidad gravimétrica, otra 
vo]umétt"ica ha ada en la valoración con solución alcalina del pícrico re
tenido por la nicotina constituyendo el precipitado. 

Las técnicas volumétricas son también muy numerosas. Unas se basan 
en alca1imetrÍa u ual, directa o de retroceso, habiéndose propuesto dis
t:ntos indicadores, siendo el rojo de metilo el de mayor uso. Otras son 
volumetrías más especiale ; entre éstas, la que requiere una previa pre
cipitación de nicotina con ácido pícrico, determinando despué la can
tidad de éste que forma parte del precipitado (dipicrato de nicotina) me
diante á]cali.'),IN en presencia de fenolftaleína. Como dijimos al trata"l' 
de la modalidad gr:lVimétrica de este tipo de preci pit!\cion" la técnica 
primitiva fue propuesta por PFYL y SCHMITT. Tamhién la precipitación 

r.on ár.iClo ¡;;ilico-wolIrámico ha dado lu!!ar a una versión volumétrica 
(KASANSKY) (39). No faltan otra volumetrías, como las yodométricas y 
en medio anhidro. 

No deseando alargar esta exposición, reunimos en los cuadros adjun
tos un resumen bihliográfico con copiosas citas, remitiendo al lector in
teresado en el tema al extenso trabajo de nuestro compatriota COTA GA
LAN (14) Y al de uno de nosotros (Tena) (86). 
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Resumen bibliográfico de métodos de valoración de la nicotiná 

Autores -11 =================== 
Fundam.;)ntos 

GRAVIMETRIAS: 

A). Precipitación con acido 
sílico-wolfrámico 

B).-Precipitaéión con ócido 
pícrico. 

C).-Otros procedimientos 
gravimétricos. 

Ac. Arsenicowolfrámico 
lodo saturado con cloro. 

I 
Bettrand .., Javillier , 

Dorr . . . 
Waser y Stahli 
Rasmussen 
Konig . 
Wagner 
Pizer . 
Spies . 
Ralston . 
Avens y Pearce . . . 

Asociación ofic. de Q.Jím Agríc 
Ogg, Wiliits y Ricciuti 

Hager . 
Brezina . . 
Pfyf y Schmitt . . 
Kraft y Steinhoff _ 
Pyriki. . 
'Nenusch . • . 
qasmussen y Kofoed 
Van Elteren . . 
Gorbach y Koegler 

Guglialmelii y Hordh. 
Chotaway y Porkes . 

2 VOLUMETRIAS: 

I 

Volumetrías normales 
Directos. 

Inciirectas 

Precipito con silico-wolframic.(* ¡ 
Precipit con pícrico . . (* 
lodimetría . 

Metayer . 
Kissling . 
Bodnar y Nagy 
Willems . . . 
Bodnar y Povesalamy . 
Palfray, Sabetay y Metayer 
Konig. . 
Puccinelli '. . 
Revol y Pinaton . 
Kasansk y . , . 
Bertrand y Javillier 
Spallino . 
Mennelli . 
Wales. 
Dubrisay . . . 1 Acido perclórico .1 Cundiff-Markunas. 

(*) Pese a que tiene lugar una fase previa, el proceso final es volumétrico. 

Citas 

3 
20 
95 
73 
43 
91 
63 
80 
72 

1 
58 
60 

34 
8 

62 
42 
70 
97 
75 
23 
28 

31 
11 

54 
40 

5 
98 

6 
61 
44 
69 
76 
39 

4 
80 
53 
93 
21 

1 'i-16 



R.esu"w� bibliográfico de ,nttódos de valoración de la nicotina (cont¿/�uació'l) 

I I 
Fundamentos 

1=<= 

3 CONDUCTRIMf: TRIAS r 
4 POlAROGRAFIAS 

5 POLARIMETRIAS 

6 

I 
REFRACTOMETRIAS 

7 COLORIMETRIAS 

8 ESPECTROFOTOMETRIAS 

9 NEFELOMETRIAS 

Autores 

Rasmussen 
Staneie 

Semerono. 
Ruseoni, Monnier y Wenger . 
Nangniot y Melomed 
Nangniot Melamed y Martens 
Hasselbaeh 

Popoviei 
Von Degrazia. 
Toole . . . 

Frakin y Roí1er 

Hofmann . . . . . 
Sutherland, Darogo y Pollord. 
Tekeuehi y Mikomi 
Policorpo . . . 
Gettler y Sunshine 
Chezzi 
Dobrin 
Barta y Marschek. . _ 
Corcoran, Helmer y Page 
Markwood 
Me. Cornick y Smit 
Cuzin y Sehwartz . . . 
Fabre, Truhaul y Bondene 
Morani y Giovannini. 
Cola 
Bose y Dalol 

Ilofmann 
Voeher y Tovechinon. 

Citas 

74 
81 

79 
77 
57 

. 52 
35 

67 
18 
88 

25 

36 
85 
86 
66 
26 

. 12 
19 

2 
13 

_ 48-49-50 
. 51 

17 
24 
46 
14 

7 

37 
94 

Willils, Swein, Connelly y Briee . 99 
Pleat, Herley y Wiberley. 
Moerhy . 
Eddy y Eisner. 
Griffitth . . . 
Kobata, Akinaga e Itaishi 
Sehartzman 
Pleasants . 
Waltz, Haensermann y Nyari 

Kissling . 
Wakehan 
Markwood 

64 
55 
22 
29 
42 
78 
65 
92 

40 
96 
47 
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Resum:n bibliografico de métodos de 'Valoración de la nicotina (continuación) 

1_1 
10 I 

I 
. � 

11 

Fundamento 11 Autores 

CROMA TOGRAFIA Parter, Naghiski y Eisner. 
Wagner. 
leiserson y Wlaker . 
Griffith, Valleau y Stakes 
Jeffrey y Tso. . . 
Goldbaum y Kazyak. 
Pyriki 
Carassiti. 

DETERMINACIONES BIOlO- Storn van leume. 
GICAS Hahn y lauger . 

Hahn y Ehrisman 

Parle experimenlal 

DETERMI�ACIÓN DE NICOTINA PURA EN SOLUCiÓN 

I Citas 

¡= 

69 
90 
46 
30 
38 
27 
70 
10 

83-84 
33 
32 

En primer término, pretendemos contrastar la exactitud del proceso 
a seguir en la valoración operando con cantidades conocidas de nicotina 

pura de toda garantía. 

Seguimos, en principio, la técnica volumétrica del pícrico, má clásica 

y generalmente admitida, para después compararla con la de volume

t1'Ía usual, n pre encia de rojo de metilo, naturalmente, má. cómoda y 

sencilla y por tanto recomendahle, i responde a lo requerimientos de 

una aceptable exactitud. 

l.-Por preci pitación COII pícrico 

Reactivos: 

Acido pícrico M/20 solución acuOSa al 11,46 % (prácticamente a 

satura.ción) . 

Acido ulfúrico aproximadamente N/lO 

Na OH NilO. 

NaOH N/40 (- 0,025N). 

Tolueno. 
Nicotina: preparamos una solución acuosa cuya concentración, rigu

rosamente controlada, fluctúe alrededor de 0,5 %. 
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Técnica: 

Tomamo' un volumen de ]a solución nicotínica, 'equivaiente a l\llO� 

U 02 g del alcaloide, o ea..J. 1111 ·de la solución preparada al 0,5 �1c I pi

peta fina). Lo pasamo a un e.lenrueyer de lOO mi, diluyendo hasta 

25 mI con agua dest lada exenta de CO� y neutralizamos con ácido sul· 

fÚ'rico aproximadamente O,lN, en presem'ia de rojo de metilo, añadiendo 

de pué 25 mI de la so lución pícrica M/20. Dejamos en repo'o un tiem· 

po siempre superior a dos 1101'al' y recogemos cuantitativamente el pre. 

cipitado del dipicrato filtrando por un papel de uno 8 cm de d,ámetro. 

Con pequeñas porcione de la solución pícrica que filtró, e lava suce· 

�ivamente el erlenmeyer en que tuvo lugar la precipitación, pasando lOe 

líquido de lavado por el filtro; la operación e r pite hasta que el 
arra tre de todo vestigio de prce.pitado haya ido total. Se lava el pre· 

('ipitado con cuatro mI de agua. e pasa el fiJtro con 1 m i s m o 

a un vaso de precipitado de uno' 100 mI de capacidad, se añaden 10 mI 

de a,!!Ua destilada exenta de CO� y e valora n una determinacion s 

eon NaOH 0,1 N (*) y en otra con Na OH 0,025 N, iempre en preseu· 

('ia de solución de feno)ftaleina (4 gola) hasta aparic.ón de color rosa· 

anaranjado. Se adicionan entonce 25 ml de to]ueno, e agita hasta que 

desaparezca el tono rosado y e continlÍa la titulación hasta la reaparición 

del color rosa.anaranjado persistente tra agitación enérgica. 

Realizamos prueba en hlanco, de la siguiente manera: en un cm· 

budo semejante al empleado para la filtración e pone un filtro de papel 

de igual calidad y dimensiones al que se usó para 'recoger el precipitado, 

se empapa con solución diluída de ácido pícrico, se lava con 4 mI de 

agua y se procede luego como en e l  ensayo anterior, sea con NaO� 01� �, 

ó 0,025 N, anotando el volumen necesario para conseguir la coloración 

ro a perilistente, volumen que se descuenta del empleado en el ensayo 

con nicotina. 

(*) Normalidad empleada en el método original de pPyL y SeHI"'T. 

2.-AItS PHARMACEUTICA 



. 

310 

Normalidad 

0,1 N 

0,025 N 

fliscusión. 
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Tabla n.- 1 

Determinación de n icotina pu ra en solución 

Método por prec i pitación con pícrico 

Control: 1 ml de solución de nicolilla Plu'a al 0,198 % 

(contenido teórico T = 0,0199 g) 

Resultados Medias ( M) T- M 
-

0,D205 

0,0213 

0,D205 0,0209 + 0,0010 

0,0209 

0,0.13 

0,0209 

0,0210 

0,0211 0,0211 + 0,0012 

0,0215 

0,0213 

I 

T -M en % 

+5% 

+6% 

Las medidas obtenida valorando con una u otra normalidad SOIl 

práct i,camente igua le, porq'ue adc111á no hay ningún alto entre 105 
datos de oada serie de 5 determinaciones. En cambio las d i ferenci a;; 
clItre el re u Itado mínimo y máximo son de 0,0008 g en la erie valorada 
('on NaOH O 1 N Y 0,0004 en la que se empleó NaOH 0,025 N, es decir, 
de la. mitad. Dedllcimo por ello que es aconsejable el empleo de esta 
última normalidad, pe e a que e m ucho más cuidadosa y d i fícil la pero 
cepeión del punto de viraje' ello explica que ¡endo 4 vece mayor la 
dilución, sea ólo 2 veces menor la diferencia entTe los resultados ex
tremos. 
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n.-Por alcal i metría d i recta. 

Deseando comp.robar l a  exactitud dc la valorac;ón volumétrica de 
nicotina pura en olución, por alealirnctría dilo cta, emprendemo e ta" 

tleterminacion , on la línica novedao de cmp lcar como indicador el 
rojo de metilo·azuJ dc meti lello y la oJurión ácida 0,025 N, indicador 
y normalidad con la quc uno de nosotros (Cabo Torres) ya ha obtcnino 

huenos rc uI tado , trabajando con ot ro ale a loiues (9). 

Heactivos: 

0,025 N. 

Indicador: Shiro·Tashiro. 

Técnica: 

La. solución patrón de nicotina al 0.5 Ir ll 1pdi d a y vertida en erlen
mcycr de 100 mI y diluícla h a  ta 2S ml como en el ensayo anterior, 

se neutraliza con l a  solución ácida 0,025 N prcv ia adición de 2 gota 
de cada una de la oluciones que componell cl indicador, ha ta aparición 

del color gris-azulado, ( punto de viraje.) 
'c rcaliza una pl'l1 ha cn blanco con 25 mI dc agua c iuéntica can

tidades de inoieado!'. 

A í obtuvimos lo r ultados que damos a continuación : 

Normalidad 

0,025 N 

Tabla n.o 2 

Determinución de nicolin,. pu a en solución 

Método por .. Icalimelria direcla 

Control: -1 ".1 de soluciólI de Ilicotilla pura al 0,0198 "l. 
(contenido teórico T = 0,0199 g) 

Resultados Media lM) I r - M 

0,0205 
0,0201 
0,0:201 
0,0201 
O,O�OO 0,0203 + 0,0004 
0,0203 
0,Q205 
0,0203 
0,Q205 
0,020 1 

Desviación media: 0,0002 

T - M en % 

+2% 
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Discusión. 

La dif  rencia entr los va lores máximo y milliruo (0,0005) es inIe-· 
lior a l a  obtenida empleando una o]uciól l  d igual normalidad en e l  
método del pícrico, pe  e a qu la  equivalencia con l a  nicotina es aquí 
dobl e. 

Ello se debe a qu el punto de viraje e aprecia en l a  aJcaliruetrÍa 
directa con mucha mayor preci iÓIl operando con el indicador Shiro
Tashiro. La medja obtenida es a l go inferior, aproximadamente un 4 %. 

Por ello, en l a  drlerminación de nicotina pura e má recomendahlc 
e�ta técnica, mucho má corta y cómoda y tamhién más precisa. 

III.-Posibil i"ad de combinar las dos técnicas anteriores en la m isma 
sol ución p roblema de n icolina. 

Como ya quedó anteriormente anotado, eu el procedimiento de de
terminación de n icotina, previa IJTecipitación del alcaloide al estado de 
Jipicrato, ha de neutraJizarse la solución de nicotina en presencia de rojo 
!le metilo. 

Pensamo que ese hecho nos ofrece una posibilidad, nada desprc
ciablc, dc comp'arar amba técniéac;; de d terminación si, de pués de 
valorada la nicotina por a ]calimetl"Ía directa en presencia  del indica,dor 
rujo de metilo-az'ul de l1Iet i leno, añad imos la canti dad conveniente de 
solución aturada de ácido pícrico y vo]vcmo a vaJorar siguiendo la  
técnica expue ta para determinación de ]  dipicrato. Lo único que po
(hía entorpec r esta valoración sería la introducción del azul de meti, 
leno, puesto que en el re to de la té nic3 nada hay que difiera del 
modus operandi seguido. 

Para comprobar e te eJctrOOlO, planteamo l a  i gtúente experiencia: 

Partiendo de una misma o]ución contro l de n icotina de conocida 
pureza, h acemo determinacioncs mediante la técruca del pícrico esta
hlecida. imuJtáncamente realizamos rI terminacioncs en otl'as mue tra. 
de la misma so lución nirotíni a, si¡.¡uiendo el procedimiento de alcali
l IIctría directa. obre estas muestra� ya va loradas vertemo 25 mI de 
�üluciól l  aturada de ácido pícrico, }Jl"Occdiendo a valorar de nuevo COIl 
arrc¡¡;lo a la técnica cst:ahlecida. Si los datos obtenidos coinciden con los 
de l a  va loración pícriea previa, no exi te inconveniente a lguno para po
der u til izar, una tras oh'a, las do técnicas sobre tilla misma muestra 
problema. 
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Tabla n.O 3 

Determinación de nicotina pura en soluciones 

Comparación de mét(ldos de alcalimetría directa:>, precipitación 

pícrica aplicados sucesivamente sobre una misma muestra 

COII/rol: 5 ",1 de soluc;ó" de lI;co/;lIa pura al 0.498 % 

(canten ido teórico T = 0,02490 g) 

R E S ULTAD O S  11 MED I A S  
- -

Alcalimetría Precipitación Alcalimetría Precipitación 
directa pícrico directa pícrico 

0,0253 0,0255 

0,0248 0,0255 

0,0246 0,0250 0,0248 0,0251 

0,0246 0,0248 I 
0,0246 0,0246 

I 

Viscusión. 

313 

Como era de e p ral', es po ih le  comparar lo resultado por una y 
olra técnica empleando amha obr-e l a  misma muestra. 

Lo rcsul tados expu to en la tab la  núm. 3 revelan q ue ambo mé· 
todo coincidcn cuando se va lora nicotina·basc en solución plLra. La 
lllodid'as se acercan 'ati factori am nt a la I'caJidad,  i b icn igue sien. 
do l i<Yeram nte má alta la obtenida por el proc J i miento del pícrico, 
aunque la d iferencia ent re aJu ba no '5 aquí prá ·t i amente il!nificat iva. 

E d ñaJa.l· la ventaja prá -t ica que �il!nifica la po ibdida d  de 
hacer compatib le la  real ización d ambos m 'todos obr nna mlsnw 
mue. t ra. E l lo  nos será lunam nt vcntajoso cn Ilucstra invcst igacione .. 

Por otra parte i, jllOtO a la nicot ina exist ie 'en otro' alcal oi de se 

('unda rios como la nor·n icot ina por cjemplo. qu no son detcrminados 
por prcci pitación con pícrico, la difercncia cntre los do valores obte. 
11 ido� no" dará una idca global d' la proporción cn q ue tales alcaloides 
c"tarán pre entes. 
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DETERMINACiÓN DE N ICOTINA EN DI OLUCIONES COMERCIALES IMPURAS 

AL ESTADO DE SULFATO 

En el comercio circulan una di80luciones rle suliato de nicotina, 
n.ltenida dc lo' dcsrcrd:c io Je tahaco -principalmente ped úm,"Ulo v 
fragmentos de tallos- que lLOa vez diluÍdo onvcnicntomentc, se dc'
t inan a u os agrícolas. 

Dichas disolucione cOlllcrciaJc son muy impura" por lo que u co
lor es sumamente oscuro Icustaño-negruzco) y su aroma fuerte y de
agradable. En el mejor de los casos llcgan a cont ner aJred dor de 'un 
50 de alcaloide. 

Pensamos que el método ha ado en la preeip ' tación 011 plCrtCO, por 

operar obre nicotina al estado de al, n brindaJ.·á la posihilidad d. 
determinar el alcaJoide en dicha solucione impul'a de ti sulfato, di
rectamente sin nece idad de proceso ex1ractiYo previo. 

Partimos de un producto comercial de marca determ inada que a e· 

gura una riqueza nicotÍnica de 4,5-50 7<. 

Técnica: 

Preparamos una disolución acuosa al 2 % (V IV) del S'Illfato de 
nicotina comercial. (Esta d i l ución sigue teniendo color castai'ío claro y 
con erva todavía su t ípico y poco agradable aroma.) 

De d icha olución sc toman cantidades variables, exactamente mc

didas (pipeta fina), comprendida entre 1 y 5 mI. El volumen medido de 

d idha olu ión comercia l  diJuída de l1lfato de nicotina, e v ierte d i rec. 
tamente de la pipeta a un erlenmeyer de 100 mI. Se complota con agua 

hasta uno' 25 mI y e aliaden 25 mI de la o!ución M/20 de ácido pícri
co, iguiendo despué la técni a ya anteriormente d cri ta .  

Damos a conti nuación 105 rc 'tillado obtenido : 
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Tabla n.o" 

Oelerminación de uicolina en la solución impura de su 8ulr.lo 

Precipitación pícrica 

COlltl'ol: solución cOlllercial de sulfato de Iticotilta al 2 °/0 v/v 
I 

I 
Cantidad de Riqueza de la mi I Medias Nicotina muestra 

I 

0,0102 I 
I 0,0104 

I 1 mi 

I 0,0097 0,0101 50,5 % 
0,0099 
0,0102 I 

--

I I 0,0180 
0,0186 

2 mi I 0,0186 0,0182 45,5 % 

I 
0.0180 
0,0178 

0,0272 
0,0275 

3 mi 0,0277 0,0275 45,8 % 
0,0272 
0,0278 

-

0,0367 
0,0367 

4 mi 0,0371 0,0370 46,3 % 
0,0373 
0,0373 

0,0555 
0,0555 

5 mi 0,0550 0,0551 45,9 % 
0,0548 

I 0,0546 

Discusión: 

Como pu de apreciar. e, los vohímenes tomados de la 

JlIída del ulfato de nicolina impuro, equivalían a cal1tidadc

que BuctLLaron entre uno 10 y �5 mg. 

olución di

de alcaloide 



J. CABO TOI!RES y G. TEN Á NUÑEZ 

La riqueza nicotíniea hallada para la solución comercial de sulfato, 
("'pre ada en tanto %, ha ido muy con tante en las diversa serie flc 

dcterminacionrs reaJizada on cantidade de 111'ue-tra di-tintas, e pecial
mente si con i,deramo como mínima la ¡de 2 mI. VelUOS entonces que 
dichas r:q'Uezas varían desd'e un mínimo de 45,5 'Ir a un máximo dl-l 
46.3 7r. Unicamente la media encontrada para las detel'minaeiones sobre 
] 011 de mue tra (equivalente a Ullo 10 mI! de nicotina se separa alrro 
de las restantes, alcanz-ando el valor dc 50,5 'ir. Pero, naiuralmente, en 
esta serie de determinaciones, por ser menor la mue tl'a, la desviación 
media es uperior, al considerarla en tanto %. 

En todo caso, la media generales obtenidas, rechazando o aceptan
do el dato en cuestión, son de 45,9 y 46,8 respectivamente y su diferen
cia apenas llega a un 2 '/t. Hemo de concluir, pOI' tanto, que delel'Dli· 
nando la nicotina por el método del pícrieo tal y como se ha de erito, 
directamente sobre disolueione muy impu.ras de sulfato de nicotina, se 
obtienen valores satisfactoriamenle reprodu tibIes con tomas de muestr:1 
cuyo contenido en alcaloide varia entre 10 y 55 mg. 

POSIBILIDAD DE PERFECCIONAMIENTO DE LAS TÉCNICAS EXPUESTAS 

Alcalimetrfa d i recta en sol uciones de nicolina-base 

Comprobados los buenos resu hados obtenidos, empleando oluciones 
de nOl'Dlalida.<f 0,025 N, ocurre sin embargo, qu'e variaciones de 0,1 mI 
entre dos detel'Dlinacione significarían 0,0004 gramos (0,4 mrr) de nico
tina que, en el caso de exi tir 10 mg de alcaloide, equivaldrían a un 4 o/t. 

Por ello, basado. n la experiencia de uno de nosott·o (9, quien 
operando con otros alcaloide ha pO'dido fiemo trar que incluso con solu
ciones ácidas o alcalina 0,01 N se aprecia con toda exactitud el viraje del 
rojo de metilo cuando se emplea en la modalidad de Shiro-Tashiro, nos 
proponemos ahora aplicarlo aquí. 

Técnica: 

Preparamos una solución acuosa de nicotina pura al 0,01 70 (0,1 

mg/ml) . 
Tomamos volúmenes exactos de 1-3-5-10-20 mI (pipeta o bureta de 

exáctitud conveniente) que equivalen re¡;peetivamente a 01-0,3-0,5-1-2 mg. 
de aJ�aIoide. En el erlenmeyer de 50 mI de capacidad donde se rell'liza
rá la valoración, se completan todas I_as muestras a 25 mJ con agua des ti· 
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lada exenta d CO2• se aiía,den 2-3 gotas de cada 'olueión del indicador 
Shiro-Ta hiro y e t i tula on ácidQ 0,01 ha ta el punto de viraje. Reali
zamos pmeba en blanco sobre 25 ml de agua. Para c3:nt idad de nico

tina h asta 2 mg, límite en que quedan com 'rendida l as e'tud adas, se 

emplea microbt<reta. 

Se realizan cinco determinaciones en cada caso. 

TMbla n 05 

Determinación de nicotina base en soluciones puras ' 

A lcalimctría directa 

Cantidades Resultados Medias 

� 
Desviaciones I Desviaciones 

Nicotina (mg) I medios (en %) 

I 
,1 

0,1::12 0,022 
0,120 0,010 

0,1 mg 0,084 0,110 0,026 + 19 % 
0,132 110 % 0,022 
0,084 0,026 

--

0,284 0,000 
0,284 0,000 

0,3 mg 0,268 0,284 0,016 :!. 7,3 % 
0,316 95.7% 0,032 
0,268 0,016 

0,508 I 0,027 I 0,516 1 0,035 
0,5 mg 0,452 0,481 0,029 

, 
±4,3 % 

0,468 96,2 % 0,013 

I 0,460 0,021 
-- -

0,936 0,023 
0,968 0,001 

1 mg 0,968 0,969 0,001 ± 2,2 % 
1,016 96,9 % 0,047 
0,95<; I 0,014 

I 

I 1,925 0,Q28 
2,002 0,049 

') mg 1,978 1,953 0,025 .J-1,1 % 
1,906 97,6 % 0,047 

I 
1,954 0,001 
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Discusión: 

La d esviación mcdia, calculada para las 25 dctcrm ina-ciones que se 
han r alizado en total, e de 0,02 mg, lo que sign ifica que la técnica de 

I'a,loración final por al 'al im lda directa, cn los ca os que l.JIUede ser em
p leada, gana efectivamente en preci ión cuando e u a o l ución ácida 
0,01 microburcla, apreciando el  v iraje con el  ind icador de contra te 
rojo d meti lo-azul  de mcti1cno glln la fórmula de hiro-Ta hiro. 

El proccd imicnto no e muy accptable para mucstra qu contcngan 

mcno dc 0,3 mg d nicot i na; v 1J1O qu cn la muc�tra de 0,1 mg la 
de viación alcanza el elevado valor de 19 �;. Jatu ralmentc, d icha desvia
ción, así expresada, di minuye al aum ntar la conccntL'ac ión de n icotina 
en la muestra, quedando en un 7 í'c. para ' una cant idad a valorar de 0,3 
mg de a'lcaloi d c, p¡u'a bajar a poco má del 1 7c cuando dicha canti
dad es del orden de lo 2 mg. E decir que, pasando de 0,3 mg la ni. 
otina a determinar -para d icha cifra, la de viación relativa cs aún 

con iderable--, la técnica propol'ciona dato ac vtable, éa-e, como co

lToboración de ello, quc la riqucza llanada pat"a la nicot ina ensayada en 
la mue tras con 0,5·1 y 2 mg ha ido re pect ivament e 96 97 y 98 %. 

Alcalimelría específica por valoración del ácido pícrico unido 
a la nicotina como dipicralo 

Eleccióll de la lIormalidad apropiada de la soluciólI alcalina, 

Quedó demo trado que l a  olu 'ión al alina a emplear en la neutra· 
l ización del  pícri co l iberado del pt'cc ipitado pod ía er 0,025 N en vez de 
0,1 N, como e re 'omendaba cn el método de Pfyl y Schmitt, con lo que 
se ganaba en preci ión. 

Sin embargo, e- evidente que la apL'Cciación del  punto de viraje cou 

fenolitaleína, entorpeci do por ,1 '0101' amarillo de la solución, no resul ta 
muy fácil y la d ificultad al cta, naturalmcntc, a la prc 'i ión. Por ello n05 

proponemos ahora comprobar si una normalidad intermcdia 0,05 ven· 
dría a cornp n ar la pérdida C!!' preci ión debida a la mayor concentra
LÍón, por la ganancia qu significaría un allllll'nto d' �en'ib i]idad en la 
percepción del punto de viraje. 
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S iguiendo un Ol,den lógi co , p l anteamo nna expel'i ncia Inevia en la 

! ¡ue, sohre cant idade5 d ·  áC' i do p íc r ieo, variah les entre lo l ími lc  apro

x :mado con quc opcraríamo-, c-o m p Hl 'aJ'cmo la d i ficulta r !  de percelwión 

t ' U lo ' punto de vi raje nl re las do nOl"nla l idadc cmp leadas. 

Para l lo, lo  que  hacemos 8ene i l J a.m ntn, es operar como se viene { l i

c iendo para las prueha en b lanco, pero en unos c-aso n utral izando con 
�aOR 0,025 como iempre y cn otro con o lución a lcal i na de norma

l i dad 0,05. 

Remo ob rvado q'lle l as di per ¡onc de ]03 re u [t a d o- ohtenido en 
cada caso on, aproxi madamente el dohle con la 'olución doblemcnte 
d i ltúda. 

Por cno no ex: stl' razón para sf';!u i r  ell l , ¡cando la ;;o lu ión alca l i na 

de normal idad 0,025 _ toua vez que no aporta ventaja práct ica algu na. 
En camhio aboga n favor del c m p leo dc so l ución 0,05 1 el hecho de 

que, en i lT � la ldad de p recisión d 10- resu ltado , hay una mayoL' comod i

d ad en la percepción del punto de vi raje de la [eno l fta leína. 

Las razones expue tas nos i nd ucen a a,doptar como normal idad idó

nea de la olueión alca l ina l a  de 0,05 

Influencia del lavado del precipitado de dipicrato de nicotina. 

Para varios autores es el punto que ahora ahordamos u no d lo más 

vulnerables imputado a la técn ica dc l  p ícri co. E J lo  debido a que, por 

la  relat iva sol u b i l idad del d i p icrato n agua, d icha operación de l avado 
h a  de ser muy l imi tada en número de  vece y en volumen. Pero, a u 

vez, el l avado im1uficiente, acanea u n a  r tcnrión d el ácido pícrico por 
e I m i  mo preci p itadC', quc  deRpnés será va lorado romo formando parte 

del react ivo l ihel'ado del d i picL'ato y, por l anto, tiende a dar resu l tados 

exce ivos. 

Op rando con n icot ina pu ra, d ca l idad reconoei r la, vimo oportuna-

mcnte Cj'll 1 lavado con la m i�J l Ia so l uc ión pÍPI'ica excedente de l a pr '-

c ip itación y l uego con 4 mI d af!ua, daba re'tdtados aceptab le . 

Procurarnos ahora afi nar aún m ás en c te punto, tomando también 

cn consideración l a  inf Iuen ' ia  qu ' puJ iera habcr en la reprod uct ib i l idad 

Je lo re u ltado- de las prucbas n b lanco ; para e l lo  planteamo l a  expe

l'Íencia que e describe en sus del a l Jes técn ico . 

Intentamo prev iamente averiguar ]a i nfluencia d 1 l avado del  pre

c ir itado con cant idade d i  t i nt as de olueión Je ácido pícrico M¡20 di

lníd a a l  1/ ]  O. 
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Técnica : 

Par t i endo de cant idar l  conoc ida  de n icot ina p t l ra, real izamos el la

vado del prec ip i tado como siem pre o en cada ca"o, además, con 1102-3 

, ·orcion . de 5 mI c:lda  11 na., (5- ] 0- 1 5  mI en total ) de -olución de ácido 

p ícrico M/20, d iluí r la a l  ] 1 0  ( v/v ) ,  lIled ianíe p i peta de chorro f ino ; a 

cont inuación lavamo en todo� los ca os, como - i C 'lllpre, con 4 m I  de agt¡:l . 

En todo 10 d emás se opera s in  n i n¡runa otra variación. 

Para cada variante se rea l izan prul'ha en blanco sobre un f i ltro de 
i ¡;ual t amaiío que el que reco¡rió el precip i tado. i mpregnándolo de o

lución de pícrico M:;20 y lavándole t lc'pué ' tic forma i dént ica a como 

se opera con el prec ipitado.  

Influ pncia en los resulla dos deJ lavado de dipicrato de n i cotina 

con sol ucióll di l u ida de ácido pícrico 

Volumen ( m i )  Idem pruebo Cantidad 
D i f e r e n c i a s  

Sistema del lavado Sol . 0,25 N en bla nco Nicotina I del precipitado Gastado Técnicos Ensayo en 
(m.d¡ .. S dlft.rm.) (m.dl. 5 d.t.rm.) (9) Usual blanco 

I 

Técnica usua l 4,87 + 0,02 0,53 0,0176 

5 mi so l .  Ac. pícrico I 
0,41 0,0175 0,1 3  O,12 M/20 diluida al l / 1 0  4,74 ± 0,025 , 

5 x 2 mi idem. idem. 4,61 ± 0,02 0,28 

I 
0,0175 0,26 0,25 

5 x 3 mi idem. idem. 4,52 + 0,04 0,25 0,0 173 0,35 0,28 

Discusión : 

Vemos que los lavados de l  d i p icrato de n�cotjna. obtenido, mediant� 

una, dos y t res porciones de 5 mI (5- J O- 1 5  mi en tot a l )  de la solución 

d i luida de ácido pícrico apena, i nfl uyen en el  re ultado f inal, compara· 
do con el que e obtiene operando como ant s lo hacíamos, es dec i r, la

rando con la olución pícl' ica en q l l c  t uvo lugar la pTecipi tac ión, de8p ll�s 
de f i lt rada aquélla.  Dj('ha  ;>o l ución c!'tá sat urada de p icnto de nicot ina.  

Ohsérvese el paralel ismo entre las d i ferenc ias de gasto de la  solu

ción alcal ina 0,05 N para las determinaciones y las re pectiva pruebas 
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l'n hlanco ; dicho paralcl ismo c ca i pcrfceto cntre la eri de l avado 
con 5 y con 10 mI d Ja olución pícrica di Juída. Cuando el volumen 
total de los lavado ascicnde a 15 mI, el volumen gastado de la solu
(' . ón t itulada, Jcsciendc poco en la prueba en hlanco y al�o más en el 
e l l  ayo ; la con coucncia natural cs una l igCTa d i sminución cn el v alor 
obtcnido. Por otra parte, cl valor medio dc las desviaciones e algo mayor. 

Luego no c necc ario el proccder a tale l avado dcl prccipitado de 

« l i picrato del alcaloidc obt nido, puc to que e a l arga y c compl ica la  
t écnica s in ñcce idad aparcnte, ya quc e l  lavado prime-ro con la  olucióu 

picrica fi ltrada «agua madl'c de cri  talización» cumple también el co. 
m ctido dc recoger todo vc"tigio dcl precipitado que quedó en el matraz 
llonde tuvo l ugar la prcci pi tac ión. 

TÉCNICAS PROPUESTAS Y ESTUDIO ESTADÍSTICO DE LOS 

RESULT ADOS OBTENIDOS 

Determinación de nico tina en sol uciones pu ras de 
alca l oide-base 

Dc crih imos a continuación las técnica!; completas dc determi nación 
llc n icotina quc recomendamos para cada t. ipo de muestra, recogiendo 
l /lB modificaciones quc se han iJo i ncorporanJo como re ultado de las 

inve t i gaciones que anteceden. 

Heactivos : 

Solución 0,01 N de ácido S'Ill fúrico. 

f nd icador S11 il "o 1'a h iro. 

a) Di olver 0,25 g dc !'Ojo de mctil o  en 50 mJ de alcohol absoluto. 

b) Di olver 0,083 g dc azu l de meti leno en 50 mI de alcohol abo 
soluto. 

Material: 

Erlenmeyers (o vasos Je precipit ados) de 50 mI de capacidad. 

Bureta de 10-20 mJ graduada en 1/20 (0,05 mJ) . 



J. CABO fORRES Y G. ftNA NUr!:lEZ 

Técnica: 

Se real izan d i l uc iones convenientes de la mu L ra, para que las to

ma de la m isma contcngan cant i dadc. dc a lcaloid dc l  orden d 0,5 a 

1 5  mg y 1 volumcn sea apropiado para ser J1l e l ido con toda cxaot itu d ,  

cómoda,m nt ( pi p  ta o h u rt'L a de exactitud conveni n te ) , 

E l  VOhUll n m d i do e pasa a un er1c-n rucyer o va. o d prcc ip i tado 

¡ J  uno 50 ml dc capacidad, donde se rea ] jzar'á ]a  va Jor'ac ión, e com

p leta a 25 ml con agua de L i jada  cxenLa dI' CO:!, sc a iíadcn 2-3 gota- de 

<:ada olución del i n d icador h i ro-1'ash i ro y se va Jora on el ácido 0,01 N 
h a  ta el punto de viraje ( O"ris-azulaoo) , 

Se real izan prueba- en h lanco solue 25 mI de agua dest i lada exenta 

dc CO:! (1a prucha en h lanco uele gastar a lrcdodor d - 0,05-0, 1 mI del 
ácido) , 

1 mI del ácido 0,0 1 J (ju ivale ,L . . . 0 00 162 g Nicot ina ,  

Notas: 

VI Conviene conocer prcviarucnt el t ítu lo  aproximado de l a  so

lución de nicot ina a vaJOl'al', pal'a preparar' d i l l lcion s de J a  solución pro

h lcma ( con agua cxenta d CO:!) cuyo contcnido aprox imado fluctúe en
t re 0,5 y 1 5  mg de a lcaloid . Cant idades i nfcr iorc a la mínima, natural

m nt afectarían a l a  p roci ión, como ya vimos ( t ab l a  núm. 5) ; cant� 

dades notablemcnt _ l lP riore a la máxima, harán nece ario el u o de 
rec ip icnte de mayor capacidad que l o  aconsejados. 

2.a Con can t idade de ha  ta 3 mg d alcaloide, puede emplearse 

l1Iicrobur ta de 2 m I  de capac idad  tolal) . Entrc esta cantidad y 15 mg 
clllpleamo « emi-rnicrohur  l a »  de 10 mI de capacidad máxima, gradua
da cn 1/20 m l .  

3.:\ Acon ejamos preparar una -ohlción quc contenga 0,2-2 mg¡m l 
y lomar d e  e J J a  vo Júm nc cxa<'lamcntc mcdido para que e cumpla l:J 
condición antcrior. 
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Tail la n,- 7 

Oelerminaclón de n icotina en so ludoilt>s de a l caloide base 

A lca limetría directa: ácido 0 , 0 1  N.  

Cantidad Resultados Media d (d)' nicotina 

0,508 0,030 0,00C9 
0,516 0,038 0,0014444 
0,452 0,026 0,000676 
0,468 0,010 0,0001 

0,5 mg. 0,460 0,478 0,018 0,000324 
0,470 95,6 % 0,008 0,000 U64 
0,490 fl,012 0,000144 
0,460 0.018 0,000324 
0,508 0,030 0,0009 
0,450 0,028 0,000784 

0,936 0,03d 0,001156 
0,968 

I 
0,002 0,000004 

0,968 0,002 0,000004 
1,016 0,046 0,002116 

1 mg 0,955 0,970 Ú,0 1 5  0,000225 
1 ,000 97% 0,030 0,(1009 
1 ,000 0,Q30 0,0009 
0,936 I 0,034 0,001156 
0,984 0,0 1 4  0,000196 
0,936 0,034 0,001156 

I 1,925 0,031 0,000961 
2,002 0,046 0,002116 
1 ,978 0,022 0,000484 
1,906 0,050 0,0025 

2 mg 1,954 1,956 0,002 0,000004 
1 ,938 97,8 % 0.01 8 0,000324 
1,970 0,0 1 4  0,0001 96 
1,978 0,022 0,000484 
1,922 O.Q'3d 0,00 1 1 56 
1,986 0,C:30 0,0009 

1 I 4,84 0,06 0,0036 
4,84 0 06 0.0036 
4,76 0, 1 4  0,01 96 
4,96 0.06 0,0036 

5 mg 5,04 4,90 0 1 4 0,01 96 
5,04 98 % 0, 1 4  0,0 1 96 
5,04 O,l d 0,01 96 

I 
4,80 

I 
0. 1 0  0,0 1 

4,68 0.'.12 0,0484 
4,96 0.06 0,0036 

- --

10,08 0,22 0,0484 
10,08 0,22 0,0484 

9,68 0, 1 8  0,0324 
- 9,72 - , 1 4  0,0196 

1 0  mg 9,96 9,86 0,10 0,0 1 
9,76 98,6% 0,10 0,01 

10,04 0,18 I 0,0324 
9,92 0,06 

I 
0,0036 

9,72 0,14 0,0196 
9,64 0,27 0,0484 

1 4,74 0,04 0,0016 
14,80 0 02 0,0004 
14,72 0,06 0,0036 
15,00 0,22 0,0484 

1 5  mg 14,70 14,78 0,08 0,0064 
14,60 98,5% 0, 1 8  0,0324 
14,64 0,1 4 0,0196 
15,08 0,30 0,0900 
1 4,72 0,06 0,0036 
14,76 0,02 I 0,0004 

I 
I 

I 
I 

-'-

--

�� 

, 

� 0,02507 

� 0,0169 
3,4 % 

t} 0,0294 

� 0,0198 
'2 %  

t} 0,0318 

� 0,0214 
1 ,1 % 

-. 

t� 0,129 

S 0,087 
1,8% 

t} 0, 1 73 

� 0,116 
' ,2 

ti 0,1 51 

� 0, 1 018 
0,67% 

-
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Determ inación de nicol ina ea soluciones de s us sales y de 

n icol ina-base en soluciones i mpuras 

Reactivos : 

Solución de ácido píC" ico aproximadament M/20 : acuo a al 1 1 - 1 2  % 
( práct icamcnte a aL uraciÓn) . 

olución 0,05 de aOB. 
olución a lcohólica de fcnolfta leína a l  1 7r .  

Tolueno (H.  A.)  o ' tel' etí l ico ( R. A.). 
Papel de fi ltro. 

Material : 

Vaso de precipitado o erlenm yers de 50-100 mI el capacidad.  
Va os de precipitado de unos 1 00-1 50 mI t i po alto. 
Emhudos de u no 5-6 cm d d iámetro. 
Varilla de vidrio maciza. 
Bureta de 1 0-20 mI graduada en 1/20 mI  (0,05 mI) o m icrobureta. 

Técnica : 

e " ca l izan d i lucione conveniente de la mue tra, para que las to
ma de ]a mi ma. contengan cantidade de a lca loide no inferiores a 2 mg. 

El volumen xactallH'nt med ido ( p .ipeta fina o bureta) de la solución a 
" a]orar se pa a a l /n va o o er]enmeyer d uno 50 mI de capacidad y, s i  
fuese neee al'io, se n utra] iza a l  rojo de met i lo. 

Se  aña den 25 mI de ]a  o lueión sat urada (M/20) de ácido pícrico y 

e deja en repo o, tapando el rec ipieute, d u rante do horas por lo meno.�. 

Se recoge 1 pr eipitado f i l trado por papel (uno 8 cm de diámeu'o, 
oc p legado) sobre un em lmd ito d 5-6 cm d d iámetro, empleando el 
l íquido filt " ado pa ra lavar por peq ueña porcione el va o, hasta conse· 
guir  el aua t r  total del  precipitado a l  f i l tro. 

Una vez e unido e l  precipitado, se lava con 4 mI de agua, que cae 
en chorro fino sob re ]a  parte per i férica del  papel d filtro, d e  forma que 
arra tre l preci pitado hacia , 1  vértice d 1 mi-lUO. 

S dejan eael' ( invirt iendo el embudo) fi l tro y pr clpi tado en u n  
va o d e  unos 1 00 mI de capacidad,  e añaden ] O m I  de a.gua d e  lilad a  
exenta d e  CO:! y ,  con a yu d a  d e  una varilla dc v i drio, se disgrcga cl  pa
pel, pau que el precipit ado quede interpuesto en el liqui do. Se titula en 
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presencia de fenolftaleÍna 4 gota ) ,  con NaOH 0,05 h asta color ana
ranjado persistente después de agi t ación ; e ad icionan ntonc s 10 mI de 

tolueno o éter ( * ) ,  se agita (la olueión recohrará su color amarillo) y 
se sigue valoranrlo con cuid ado, agitando enérgicamente t ras cada a dición 

-gota a gota- de l a  solnción alcal ina h a1't a coloración rosa-an a ranjada 
per i lente a pe-ar de la  agitación. 

Prueba en b la nco : en embudo sCDle-janl a l  f'm p l  ado en los ensayo .. 

anleriore , se pone u n  f i l tro de papel de igual cal idad y d imensiones qu� 

el q ue s irvió para recoger el prec i pitado de d i p :crato ; e empapa cou 

solución saturada de ácido pícrico, se deja -cunir y se l ava de i déntica 

manera a como se d ijo má anil la;  e p roccrle de'pués como con el f i l o  

t ro  que contenía el pr c ipitado. 

1 mI de olución 0 05 N . . .  0,00405 g de N icot ina.  

ata : 

Cuando las cantidade de n icot ina a valorar no pasen notablemente 

de 5 mg puede eDJplear e -y a í lo h acemos-- u na m icrobu reta de 2 ml  
si  e d ispone de microbureta de 3 mI de capacidad total pueden usarse 

para valorar h a  ta 1 0  mg del alcaloide. 

(*) Hemos comprobado a lo largo de nuestras numeros!simas experiencias que el empleo de 
u no u otro de los disolventes, carece prácticamente d� influencia en lo. resultado •. 
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Ta b l a  n .O 8 
D e l e r'm i n a c i ó n  d e  n i co l i n a  en s o l u c i o n e s  d e  s u s  sa l e s .  

Pre c i p i t a c i ó n  p í c r i ca ,  s i n  dest i l a c i ó n  p re v i a  

Cantidad n icotina Resultados Media d I d )' 
- --

1 ,8 1  0, 1 2  0,0 1 44 
1 ,94 0,1 0,0001 
1 ,8 1  0, 1 2  0,0 1 44 
1 ,90 0,03 0,0009 ti 0,1 1 7  1 ,94 0,01 0,000 1 

2 m g  2, 1 0  1 ,93 0, 1 7  0,0289 
2, 1 0  96,5 % 0, 1 7  0,0289 0,0789 
1 ,86 0,07 0,0049 4 % 
1 ,8 1  0, 1 2  0,01 44 
2,06 0, 1 3  0,01 69 

5,08 0,22 0,0484 
5,00 0, 1 4  0,0 1 96 }\ 0,1 1 1  
4,80 0,06 0,0036 
4,80 0,06 0,0036 
4,76 0, 1 0  0,01 00 

5 mg . 4,84 4,86 0,02 0,0004 
4,92 97,2 % 0,06 0,0036 � 0,0748 
4,88 0,02 0,0004 1 ,.5 % 
4,80 0,06 0,0036 
4,72 0, 1 4  0,01 96 

9,6 1 0, 1 5  0,0225 
1 0,04 0,28 0,0784 H 0, 1 32 

9,92 0, 1 6  0,0256 
9,76 0,00 0,0000 

1 0  m g. 
9,72 

9,76 
0,04 0,n01 6 � 0,0890 

9,80 0,04 0,00 1 6  0,9 °/0 
9,64 97,6% 0,1 2 0,01 44 
9,68 0,08 0,0064 
9,72 0,04 0,00 1 6  
9,68 0,08 0,0064 

-- - -

1 4,80 0,00 0,0000 
1 4,59 0,2 1 0,0441 
1 4,67 0, 1 3  0,01 69 II 0, 1 35 
1 4,67 0, 1 3  0,01 69 

1 5  m g  
1 4,79 

1 4,80 
0,0 1 0,0001 

1 4,84 0,04 0,00 1 6  � 0,091 0  
1 4,80 98,70/, 0,00 0,0000 0,6 °¡ 
1 4,88 0,U8 0,0064 
1 5,00 0,20 0,0400 
1 5,00 0,20 0,0400 
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Discusión : 

A l  e ' luu iar la l H'ec l  Ion ue la técnica dcl  p ícrico part. i ll lo de 2 mg 
d e  nicotina en la m l1 't ra, plle con eant i l l aue' i n feriore no e o b t ienen 

l'esu J t a do' ac 'pt a b le , Por lo 1 I 1 ismo. ('n l a  a l e a l imetría d i rect a l 'a r t i 11lO 

d 0,5 111" del a l ca l o ide, pu en la oport u na d i sell'ión d lo rcsu l tado" 

• conten i d os en la t a b l a  núm, 5 (pá .. , 3 1 7  Y 3 1 8) ya a1 'r  c iamo q u ]a  t ', '. 

ni  a daba rcsult ados acept ab1es, pa anuo de 0 3  mg la cant i d a d  de nico· 

t i na a va lorar, 

e J d uce d lo' cuadro 7 8 de lo ' crito en el pá rrafo ant 'rio1' 

que con e l  proce o de a lc a l imetría d i r  'ct a.  t a l  y como ]0 " mo pu to a 

I .unto, com ienzan a obtener re ' u h ado" vál ido con cantidade de n ico· 

t i na cuatro vl'ce' menOl' que con 1 procedim iento del pí rico, Cosa 

lógica, porque n la man i p u l ación de prec ip i tados en plan cuan t i t at i vo, 

operando 00 ca nt i dade muy p qu ña del mencionado pr ci pi t ado, da 

lugar a errores considerab les, Todavia con 2 mg se obt i ne un error del 

, l ¡{ ,  uperior al obt n ido por a JcaJ i l lletrÍa d i rect a  (3,4 'Ir )  con l a  cuarta 

parte de d ic h a  cant i dad y, de de l uego, muebo mayor q'lIe el ql1e encono 

t l'amos con e't ú l timo método para la citada cant i d a d, qu " de 1 , 1  % .  

Para las can t i da de u periore8, l a  t éenica del pieri o �e mu 't ra tamo 

b ién ac pt able, puesto q u  el  error IhLCtuó entre 0,6· 1 ,5 j'c.. in embargo, 

la riqueza med i a  ohteni da en cada eric de can t i d ad s d ist i ntas son 

ruá constantes para el método de alca l i metría d irecta . En ,1 intervalo de 

2 a 15 mg para e ta técnica varió entre un mín imo de 97,8 7< y un má· 

ximo de 98,6 7c (d iferenc i a 0,8 7< ) ;  en cambio, med iant l a  técnica del 

pícr ico el nlínimo y el máximo van de 96,5 'lo a 98,7 ( d ifer ncia 2,2 % ) ,  

Conclusiones 

La- La nicot i l la-ha'e, 1 1  d iso l u  ion '8 p tu'a 5 el t 'rll l i na rápid a y eó· 

1 I 10JalUcnt por a Jca l i met ríR d i  rcc t a  en las  cond ic ionc' e' tableciJa ' 

y s i n  nccesidad de procc o ext ract ivo alguno. 

2,3-Queda demo trado cómo d i cha alcalimetl'Ía p ued rcal iza rse i ndll" 

o con ácido 0,0 1 . pU05 el punto de v i raje e apr c i a  perfecta. 

mente em p leando ] i n d icadol' d cont ra te rojo d m t i lo azul de 

met i l  no, 'egún l a  fónu 1 I 1a de hu"o-Ta b iro. 
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3.a-La reprod'llc t i b i l i c1arl oD"cgu i d a  es ac pt able cuando la cantidad 
d e  alca lo i de a va Jora r n o  c, m u y  i n f  'rior a 0,0005 I! 10 ,5 rug) . 

·J.."-Con ca nt ' d a dc' g U ( '  fl u c L ú a n  ('nt lT 0,5 , 1 5  B U !  c l ( ' /Tor c a l  'u lado 
con l' le de 10 detel' l l l i nac i one va ría, res l H'cL i vamenLe, ent re 3A 
y 0,67 % .  

S.U-Tam h ién F ue ' l i' v a l o ra rse l a  n icot i na e n  :3olución i n  prol'l'-o ('x· 

l t'act i vo prev io, m ed i a n te 1 método b asado en l a  p rec ip i t a c ión l id 
d i piera t o y po terioT e l  t erm inación d e l  ác ido pícri co l i b  'I'a uo, pOI' 
aci d i m  t ría en p re.encia. de feno) ftal ína. 

(,.a_E II est ' ú l t i mo mélouo se o b t iclle mayor p reci s ión emp lea ndo so

l uci ón a l ca l i na 0,025 ( /-10) en vcz de 0, 1 como prccon i za la dá

-iea t écnica d '  Pf'y l Sch1 1 l i t t .  i n  e lllba l'go, con l a  m nc i onad :l 
d i l uci ó n, l a  pcrc pci ón del punto d vi raje s h ace d i f icul to  o ,  

debido a l  color a m a r i l Jo propio del l íq u i do qu e va lora . 

"I."-Q ueda prá , t icam ente sosl a �, <tl l a l a  a l u d i d a d if i cu l t a d ,  i n  qu p ráer 

t i cam nt  e p ierd a la  p J'c i ión lograda emp l a n do la so l uc ión a l -

ca l i na 0,05 ( J}20) . 

B,a- Para el l avad o d e l  [ H'l 'c i p i t <l ! l o  dc d i p :  rato de n icot i n a  es Ilcce a
r i o  el empleo de una -oll1ción r l i � u ída de ácido pícr i o como 10:' au

tore de l a  técnica i n i e i a l  p ropus icron ; puedf', no oh t an t r, p re. c i n

d i rse d e  t a l  ol wrac iólJ ,  q u  a la rga , com p l ica l a  t écn ica egu i r l a .  B a s  .. 

ta con pa�ru' a t ravé- el ,1 prec i p i t ado l as «a/:,'1.las m a d l'N;» que f i l t ran 

pI' v ia mente, opcrat: ión q u e  1 1  'c� a ri amcnte " 1 '  ha d reauzar l ra� 

cnjuague sucesivo d 1 m a t raz en que e prec I p Ito para reco¡!c/' 

en su t otali d a d  e l  p reci p i t ado ohtenido ; esta manipula. · ión Cll Ul� 

pIe, pue , un doble objeto :  tra vase total del preci pitado y lavado 
del mismo. 

9.a-Opera ndo con la técn ica del pICnco con la mod ificacionc i n t ro

duci d as, puede detenuinarEe l a  n icot i n a  en cant i d a d  qu no ba
jen de 2 mg. Con cant idade que f luct úan e n t re 2 y 15 m¡! ('1 

e1'1'01' calculado con -criC" de 1 0  dete1'm ina ione - varía respect i

vamente entre 4 y 0,6 % . 

1 u.a-Est a técni  a, má larga, meno cómod a  meno 'cnsihl ( n  cuan-

lo a cau t i d a d  mín i m a  va lora h lc que la de a l cal i Jl letl'Ía d i rect a, e5 

por e H o  t amh i én ru 1 I0S recomend a b l e  para valol'ar ]a n i cot i na

base ell sol ucione puras. En cam bio la técnica del pícrico e apIi-
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c a h l  a l a  " l orac ión de o l l lci onc", i m p u ra t l e l  a lea lo ide-ba a I 

como tam b i c;n cuanc lo  !"e encue n t ra a l  c,t a L l o  r ! C '  sa l .  tanto en o lu

('ionc' pU I'as como i m p u ras. f,jNn p lo de (,3l a� ú l t i m a  on la o
l ucione cOUJe rc i a ]  d l / I rato de n i cot i na. para uso i n  cticida.  

] 1 ."_ ohre una m i_mn l l Iu C'st ra a " a l o rar. I J l I f ' ( le  (kterm i na r  l a  nico· 
t i na por a k a l i m  t ría d i lTI' l a  o (1" r"t roel'�o y, po't eriormente por 

acid i met ría I I hs i g'u i l'nll '  a l a  I ' rl'( O ip i t ación p íeri  ·a. E l lo po ¡ h i l i t. a  

u n  d o h l - eon t ro l  d e  l a  I I l l l f'st ra así 'omo -en 1 ca o d qu el 
p r i nwr va lor  �('a l l I u y  s u per' ior' a l  "(,�l I n do- e l  cono ' i n t iento de 

la p roporción global  c n  ( Iu C '  p u d i e ran ('"t a l' p I' s nte o t ro alea

]oid (' t 'u l 1 I 1 a r io ( nor-nico t i na, por cjcm p lo)  que no 'on deter
minado por el proced i m iento del p ícrico. 
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