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I N T R O D U . C 0 I O N 

Presente ante la Honorable Comisión Examinadora, es-
te trabajo, que tiene por objeta bac^r un estudio compa-
rativo, comprobar y ampliar los datos referentes al Yodo, 
Tintura de Yodo, Azufre Lavado, precipitado y sublimado, 
Fósforo blancc- y Aceite fosforado, tratando <}e encon-
trar los métodos que por su sencillez y exactitud puedan 
ser incluid os en la Nueva Farmacopea Nacional que se 
prepara; verdadero anhelo de nuestra profesión 

Al hacer «I estudio, he tratado los cuerpos por separa 
do; indicando en cada uno de ellos los métodos que me 
parecen más aceptables para el fin antes dicho, toman-
do en cuenta los resultados obtenidos #n muesti-as adquiri-
das en el comercio. 

En las conclusiones he colocado, la forma como debe-
rían aparecer estos cuerpos en la Nu.e'va Farmacopea Chi-
lena, indicando los límites de impurezas que se debe acep-
tar y el método que debería seguirse. 

P. E. V. 



YODO RESUBLIMADO 

Dada la importancia que tiene el yodo en la Terapéu-
tica Moderna, donde se usa en gran cantidad, es de inte-
rés estudiar los métodos qu,s existen para determinar su 
pureza, para comprobar, si el producto que se nos entrega 
está en condiciones de ser usado como medicamento. 

Entre los métodos que señalan las diversas Farmaco-
peas, no existe gran disparidad de ideas y así al hacer los 
diferentes ensayos me he ceñido a los preceptos de cada 
una de ellas, encontrando que la Farmacopea Española tie-
ne métodos muy .sencillos y exactos. 

Las otras Farmacopeas consultadas poseen también 
métodos bastante buenos y que no he pesado por alto en 
mí estudio, dándolos a conocer a su debido tiempo. 

DESCRIPCION Y PROPIEDADES — 

Se presenta en forma de láminas rómbicas, pesadas, 
quebradizas, de lustre metálico y olor característico. 
Funde a 114', hierve sobre 2009 y forma vapores de inten-
so color violeta, siendo azules, a temperatura más elevada. 

A la temperatura ordinaria se volatiliza «1 yodo, es-
parciendo un olor característico. 

De cinco muestras de yodo resublimado adquiridas 
en el comercio y sometidas a diversos ensayos, basados en 
las Farmacopeas extranjeras y Chilena, obtuve los resul-
tados que a 'continuación indico. 

SOLUBILIDAD.— 

Para determinar la solubilidad de esta substancia, ta-
ré un «pesa filtro de vidrio, coloqué una cantidad de yodo 
y volví a pesar. Por diferencia obtuve la cantidad exacta 
de yodo, que disolví en los diferentes reactivos. 

SOLUBILIDAD EN EL AGUA.— En las muestras en-
sayadas, obtuve el término medio que indico a continua-
ción 1 gramo de yodo se disuelve en 3765 partes de agua 



destilada, operando a una temperatura de 15® O. dando 
lugar al AGUA DE YODOl (aqua jodi, Aqua jodata). 

Según Dietza, 1 gr. de yodo se disuelve en 3750 partes 
de agua destilada a una temperatura de 15® C. 

El agua de yodo, se presenta en forma de un líquido 
amarillo parduaco, estable a la luz. 

En el alcohol de 95®, el yodo se disuelve completamen-
te en la proporción de 1 x 10 dando lugar a la TINTURA 
DE YODO. 

Es bantante soluble en el éter; en el tetra cloruro de 
carbono, clorcfanno y súlforo de carbono, se disuelve con 
mucha facilidad, dando soluciones de color violeta. 

Si a un líquido que contiene yodo libre, se le agrega 
alguno de éstos tres últimos disolventes, se apoderan del 
yodo, dando la coloración caracterstica, lo que constitu-
ye un ¡método para el reconocimiento del yodo libre. 

RESIDUO SECO— 

Para determinar el residuo seco, taré previamente n ía 
cápsu'a, pesé una cantidad de yodo y coloqué en B. M., 
hasta evaporación completa del yodo; la cápsula con el 
residuo, la de4é en secador con S04H2 hasta peso cons-
tante y por diferencia obtuve la cantidad de residuo seco. 

En Ins muestras analizadas en el Laboratorio obtuve 
los siguientes resultados: 

Muestrn "A" 0.055 % de residuo seco 
Muestra "B" 0 049 % »> > i V 

Muestra "C" 0 043 % » >» » 

Muestra "D" 0 0^2 % t? * it 

Muestra "E" 0,058 % » »» i> 

Las Farmacopeas del Brasil. Estados Unido® y Britá-
nica, aceptan 0,05% de res:duo seco, que corresponde a 
las substancias fijas, como el grafito. La Farmacopea Ita-
liana, Española y el Codex, indican que el yodo no debe 
dejar residuo cuando se calienta a la temperatura del ba-
ño marta. Este limite es muy estrecho, pues el yodo siem-
pre fcontiene ciertas impurezas fnas. La Farmacopea Chi-
lena, no indica límite de residuo fijo. 

Un límite de residuo seco aceptable para el yodo re-
-sublimado es el que indican las Farmacopeas de Estados 
Unidos, Brasil y Británica, de 0,05%. 



H U M E D A D.— 

Para determinar la humedad, se puede seguir dos mé-
todos: l.o—Se coloca en un pesa filtro previamente tarado 
una cantidad de yodo y se vuelve a pesar para saber Ta 
cantidad de yodo que se colocó. Se lleva en seguida a un 
secador de S04H2 y se deja por espacio d« unas dos horas 
y se pesa rápidamente. La diferencia de peso nos indicará 
la cantidad de humedad que contenía el yodo. 

Al hacer esta determinación no debe dejarse mucho 
tiempo el yodo en el secador, pues, aunque la temperatura 
sea baja (10a 12») hay volatilización del yodo, que se de-
posita en la vaselina de los bordes del secador dando re-
sultados erróneos. (Esto lo pude comprobar, al dejar unas 
12 horas el yodo en el secador. Al hacer un ensayo en la 
vaselina comprobé que ésta contenía una apreciable canti-
dad de yodo). 

Las muestras ensayadas me dieron los siguientes re-
sultados : 

Muestra "A" 
Muestra "B" 
Muestra "G" 
Muestra "D" 
Muestra '̂ E" 

Por los resultados obtenidos en las muestras ensaya-
das. puede exigirse un 0,05% de humedad para el yodo 
resublimado. 

El Codex indica el siguiente método para determinar la 
humedad. 

Calentada en un tubo de ensayo un poco largo, 5 a 6 grs., 
de yodo, hasta fusión de la substancia y evitando calentar 
mucho la parte vacía del tubo; los vapores emitidos y con-
densados en la parte fría del tubo no deben formar gotas 
de agua, susceptibles de mojar un papel secante o filtro, 
que se pase por las paredes del tubo. 

Este método es bastante rápido y debe tenerse cuida-
do de usar un tubo completamente seco, pues en caso con-
trario, el resultado podría conducir a errores. 

DETERMINACION DEL CLORO Y BROMO.— 

Entre otras impurezas que contiene el yodo, prove 
Mientes de su preparación, están el CLORO y BROMO, 

0,045 % de humedad 
0.057 % " 
0,052 % " 
0,055 % " 
0,049 % " 
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Para el Reconocimiento de estos metaloides, es reco-
mendable el método de la Farmacopea del Brasil. 

Trituré 0,5 grs. de yodo finamente pulverizado con 
20 ec. de agua destilada y filtré. A una parte filtrado agre-
gué gota a gota, ácido sulfuroso (exento de eloro), previa-
mente diluido con varios volúmenes de agua, hasta qne 
desaparezca el color del yodo; añadí 5 ce. de amoníaco di" 
luido y después 5 cc. de solución deci normal de N03AG. 
agregados por pequeñas porciones cada vez. filtré; el fil-
trado, acidulado con N03H, debe presentar a lo más opa-
lescencia (G.Br). 

En las cin'oo muestras ensayadas, encontré pequeña 
cantidad de cloruros, pudiendo considerar que todas esta-
ban bajo el limite de la Farmacopea del Brasil, o sea, pe-
queña opalescencia, «asi imperceptible. 

Para determinar el-cloro en forma rápida, se agitan 
algún tiempo 0,5 grs. de yodo triturado con 10 cc. de agua 
destilada, se filtra la disolución y se le añaden 1 o 2 cc. 
de NH3 exento de cloro y 6 gotas de disolución de N03A<r 
al 1 x 20. El líquido filtrado después de adicionarle un 
exceso de N03H, fiólo debe experimentar un débil entur-
biamiento blanquecino de cloruro argéntico. 

Para la investigación de cloruros la Farmacopea Es-
pañola, hace uso de la mitad de la solución que obtiene de 
triturar 0,5 grs. de yodo «on 25. cc. de agua destilada y 
filtrar. Al líquido filtrado se le adiciona NH3 en exceso y 
un ligero exceso de N03Ag. Se agita fuertemente y se 
filtra; el líquido filtrado acidulado con Nt)3H no debe 
precipitar, (Cl). 

. De Tos métodos anteriormente descritos y estudiados 
en el laboratorio, considero como más aceptable para in* 
cluirlo como método oficial de la nueva Farmacopea en 
preparación, el que indica la Farmacopea del Brasil, que 
es bastante exacto. 

INVESTIGACION DE CIANOGENO.— 

Otra de las substancias que es necesario investigar en 
el yodo, es el cianógeno (CN), que suele encontrarse al es-
tado de yoduro de cianógeno (ONI). 

Para su investigación usamos la otra porción que 
quedó después de investigar el cloro. 

A una parte del filtrado que se obtuvo al triturar 0,5 
grs. de yodo con 20 cc. de agha, se le agrega con cuidadq 
solución N/10 de hiposulfito de sodio, hasta descolora-
ción, junto con algunas gotas de solución de sulfato ferroso 
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al 5%, una gota de solución de cloruro férrico y después 8 
a 10 gotas de solución de NaOH. se agita bien y se calienta 
suavemente. El líquido, adicionado entonces de un peque-
ño exceso de ClH, no debe colorearse de azul (ON). 

Se usa también la solución acuosa de ácido sulfuroso 
para descolorar la solución de agua de yodo. En aniboe 
casos las reacciones que se producen son las siguientes: 

CNI + 2 H20 + S02 
CNH + KOH 

6 KCN + FeS04 • 
3 K4Fe(CN)6 + 2 Fe2Cl6 

- CNH + HI + H2804 
- KCN + H20 
- K4Fe(CN)6 + K2S04 
Fe4(Fe(CN)6)3 + 12 KOI. 

La adición final de O H en exceso, sólo tiene por obje-
to disolver el óxido ferroso férrico, que se ha precipitado 
del exceso de sales de hierro añadidas, y hacer así visible 
el azul de Prueáa. 

Ensayé por estas reacciones en las cinco muestras de 
yodo, dándome en todos los casos reacción negativa. 

Para comprobar la eficacia del método, agregué a las 
soluciones que me resultaron negativas, 1 gota de solución 
de CNK al 1%, resultando en todos los casos la coloración 
del azul de Prusia. 

El método estudiado para la investigación del CN, es 
el seguido por algunas Farmacopeas, como la Española, 
Estados Unidos, Brasil, e Italiana. Me permito recomendar 
este método para la Farmacopea Chilena en preparación. 

La Farmacopea Británica, usa un método parecido al 
anterior para la determinación del ciánogeno. Opera «n la 
siguiente forma: 

Se tritura 3,5 grs. de yodo perfectamente con 35 ce. 
de agua, filtrar y descolorar el filtrado con la adición de 
pequeña cantidad de polvos de -zinc. El filtrado debe cum-
plir el siguiente ensayo. 

A 5 ce. agregar algunas gotas de sulfato ferroso y 1 
oc. de solución de NaOH; calentar suavemente y acidificar 
con ClH; no debe producirse color azul (límite de cianó-
geno). 

En las cinco muestras ensayadas por este método me 
dió ausencia de cianógeno. Comprobé el método en igual 
forma que eu el método anterior, obteniendo en todas las 
muestras de coloración del azul de Prusia, después de aña-
dir la solución de CNK, con lo que quedó demostrada su 
eficacia, 
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METODO DE DOSIFICACION DE 7 0 D 0 EN EL 
YODO MISMO 

El método principal para reconocer el estado de purer 
za del yodo, es determinar la cantidad de yodo puro que 
contiene. Para esto usamos licor tipo de hiposulfito de sodio 
deci normal. 

Como solución deci normal de hiposulfito de sodio, 
sirve en los análisis volumétricos una solución de 24,8 grs. 
de tiosulfato sódico:— Na2S203 ira as 5 H20, en agua hasta 
completar 1000 ce. 

Para preparar la solución citada, se pesan exacta-
mente 24,8 g>rs., o mejor, 25 grs. de tiosulfato sódico, seco 
en el aire, químicamente puro, pulverizado y comprimido 
entre papel filtro; se echa con cuidado esta cantidad de 
sal «n un matraz aforado de un litro, se disuelve en unos 
100 cc. de agua y se agrega agua a ésta solución exacta-
mente hasta el enrase. En caso que el hiposulfito no reú-
na estas condiciones de pureza y sequedad, se prepara una 
solución hipemormal, dé la cual se establece su título por 
titulación con una solución deci normal exacta de yodo, 
o bien, de bicromato de potasio. Enseguida, se lleva a la 
concentración deci-normal con agua destilada. 

La solución de yodo deci normal, se prepara con yodo 
resublimado puro. Se pesa 12,692 grs. de yodo y se disuel-
ve en solución concentrada y fría de 25 a 30 grs. de yodu-
ro potásico, exento de yodato y se diluye en un matraz 
aforado hasta un litro. 

1 cc. de solución de hiposulfito de Na corresponde a 
0,0127 grs. de yodo. 

Se toman para este objeto 25 cc. de la solución deci 
normal de yodo en un vaso de precipitado y desde una bu-
reta se dejó caer la solución de tiosulfato por titular, agi-
tando, hasta que la solución está solo teñida de amarillo. 
Entonce® se añadieron 1 a 2 cc., de solución de almidón y 
se sigue agregando hiposu'fito de sodio hasta decoloración. 

En el licor de hiposulfito que preparé, para 10 cc.. de 
solución de yodo normal décimo, gasté 9,8 ©c. de hiposulfi-
to sódico preparado, lo que quiere decir que estaba algo 
más que deci normal, de manera que hubo que diluirlo. 

Con la soluoión de hiposulfito preparada en la forma 
indicada, determiné la cantidad de yodo puro en las mues-
tras del comercio, en la siguiente forma. 

En un pesa filtro tarado, coloqué una cantidad de 
yodo (más o menos 0,5 grs.) y volví a pesar; por diferen-
cia obtuve la cantidad exacta de yodo; agregué enseguida 
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un gramo de yoduro de potasio puro, disuelto en una pe-
queña cantidad de agua. Lo traspasé a un vaso de precipi" 
lado, lavando el pesa filtro para arrastrar todo el yodo y 
diluir la solución hasta unos 50 co. más o menos 

Desde una bureta agregué solución de hiposúlfito 
N/10 hasta coloración amarillo claro Agregué solución de 
engrudo de almidón y seguí dejando caer gota a gota hi-
posulsifo de sodio N/10, hasta que una gota haga desapa-
recer el color violeta del yoduro de almidón, indicándonos 
el término de la reacción. El número de cc. hiposúlfito gasta-
dos, multiplicados por su factor en yodo nos dá la canti-
dad de yodó en los gramos tomados de éste y por una sim-
ple regla de tres la cantidad por ciento. 

ENSAYOS DE LAS MUESTRAS DEL COMERCIO 

Muestra "A" 99,59 % de yodo 
Muestra "B" 99,01 % " " 
Muestra "C" 99,15 % " " 
Muestra "D" 98,36 % " " 
Muestra "E" 98,96 % " " 

La Farmacopea del Brasil, exige un 99,5 % de yodo, 
la Italiana y Etepañola 99% y el Codex 99,9%. Las Farma-
copeas dé Estados Unidos y Británica no indican límite 
para el yodo. 

La Farmacopea Chilena exige que se gaste no menos 
de 15,6 cc. de hiposúlfito N/10 para 0,20 grs. de yodo, di-
suelto en yoduro potásico, lo que corresponde a 99,06% 
de yodo. 

Atendiendo a los límites que indican las diversas far-
macopeas y los resultados obtenidos en las muestras ana-
lizadas, considero que debe tomarse como límite para la 
nueva Farmacopea Chilena el indicado, por la Farmacopea 
italiana, Española, o sea, de un 99% de yodo. 

TINTURA DE YODO 

La Farmacopea Chilena de 1905, reconoce con este 
nombre a una solución alcohólica de yodo al 10% 

Para su preparación sigue la siguiente técnica: 

Yodo 1 p. 
Alcohol de • 95» 9 p. 

Se presenta como un líquido límpido, rojo pardo subi" 
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do, de olor de yodo; se volatiliza completamente por el calor. 
Agregando a 2 grs. d e tintura de yodo 0,5 grs. de YK 

y 25 co. de, agua destilada, no deben necesitarse para des-
colorar la mezcla ¡menos de 15 cc. de hiposulfito de sodio 
deci normal. 

El Codex, tiene inscrita la misma solución, pero, para 
su valoración exige que se gaste solamente 13 cc. de hipo-
sulfito dec¿ normal, que corresponde a 8,25% de yodo. 

La P. Chilena exige 9,5% de yodo. 
Esta es una tintura de mala conservación; pues con el 

tiempo se pone cáustica debido a la formación de YH. Se-
gún el Codex, este se investiga, agregando a la solución 
ya descolorada con hiposulfito, 2 cc. de una solución de 
IK al 5%, en este caso no deberá producirse nuevamente la 
coloración azul. 

Esta tintura posee 1/10 de su peso de yodo. (Conven-
ción Inter.). 

Las Farmacopeas de Estados Unidos, Brasil e Inglesa, 
para tratar de evitar su acción irritante agregan YK o 
YNa, lo que además permite diluirla sin que el yodo se 
precipite. 

La Farmacopea de los lEstados Unidos prepara la tin-
tura en la siguiente forma: 

Yodo 70 grs. 
IK 50 " 
Agua destilada 50 cc. 
Alcohol c. s. p. 1000 cc. 

Se disuelve el IK eiji agua destilada contenido en un 
frasco de 1000 cc Añádase el yodo y agítese la mezcla has-
ta que se efectúe la solución. 

Agregúese después suficiente alcohol hasta obtener 
1000 cc. de tintura, mézclese completamente. 100 cc. de es-
ta solución deben contener no menos de 6,5 ni más de 7,5 
grs. de yodo, y no menos de 4,5 ni más de 5.5 grs. de IK. 

VALORACION DEL YODO.— 
Mezclen.se exactamente 5 cc. de tintura, diluyanse con 

25 cc. de agua destil'ada y valórese la solución con hiposul-
fito de sodio N/10 con engrudo de almidón oomo indicador. 

Cada cc. de solución N/10 dehiposulfito de sodio co-
rresponde a 0,01269 grs. de yodo. 

VALORACION DEL YODURO DE POTASIO.— 

Mídanse exactamente 5 cc. de tintura de yodo, evapó-



rense al B. M. en una cápsula de porcelana o vidrio de 
reloj tarado, y añádanse después varias porciones peque" 
ñas, sucesivas de agua, gota a gota, hasta que el yodo 
se haya volatilizado y quede el residuo blanco. El residuo 
no debe pesar <menos de 0,225 ni más de 0,275 grs. y debe 
responder a los ensayos de identificación dados para el 
yoduro de potasio. 

CONSERVACION. — En frascos perfectamente tapa-
dos, empleando tapa de goma o esmerilada. 

Los resultados obtenidos en la s muestras del comercio, 
ensayadas según la Farmacopea Chilena son los. siguientes: 

Según puede verse en las muestras analizadas, sólo una 
contime 9%de yodo; las demás están muy por debajo del 
límite que se exige según nuestra Farmacopea, y ello se 
debe más que nada a su preparación que no se hace con el 
cuidado necesario o bien puede ser un fraude. 

Respecto a la tintura de yodo preparada por la F a r 
mácopea Chilena, ya se ha dicho que es de mala conserva-
ción y cáustica por el HY que se forma; por este motivo es 
conveniente cambiar su preparación y agregarle IK para 
ayudar a su conservación, para lo que propongo el método 
seguido por la Farmacopea de los Estados Unidos, que ya 
se ha estudiado anteriormente; fijando los m i s m o s límites 
para el yodo y yoduro de potasio. 

EJ «i íjreo que se utiliza en medicina, se encuentra pre-
parado en el comercio, contenió 0,3 en cilindros de acero y a 
presión, y antes de ser lanza lo &1 comercio se le ha some-
tido a ¿"versos ensayos para (ietuminar su pureza. 

No es pues1 corriente preparar el oxigeno en el momen-
to de usarlo, tanto por las molestias, como por obtener un 
producto caro. Sin embargo, indicaré un procedimiento 
para prepararlo en forma rápida, llegado el caso que no se 
le pueda obtener en el comercio. 

El procedimiento seguido por la Farmacopea Italiana 
es bastante sencillo y usando productos puros, se puede 
obtener un oxígeno libre de impurezas, apto para su uso. 
medicinal. 

Muestra "A" 
Muestra "B" 
Muestra "C' 
Muestra "D" tí-

5,08% de yodo. 
9,01% de yodo 
5,59% de yodo 
7,35% de yodo. 

O X I G E N O 
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El método más usado, por lo cómodo y rápido para 
obtener el oxígeno en el laboratorio, está fundado en la 
descomposición del clorato de potasio, por el calor. 

Se coloca el clorato de potasio puro, exento de mate-
rias orgánicas para evitar explosiones, m una retorta de 
vidrio difícilmente fusible, que se calienta «on cuidado a 
FUEGO DIRECTO hasta que dure el desprendimiento de 
gas. El oxígeno que se desprende por el tubo de salida de 
la retorta, se recoge sobre agua en una vasija adecuada. 

Para tener un desprendimiento uniforme de O. del clo-
rato de potasio 7 evitar la fusión de ésta sal, se le mezcla 
pulverizada y con ayuda de una cartulina con un peso 
igual de manganesa (bióxido de manganeso), también pul-
verizado. En esta forma-el clorato desprende su oxígeno 
a una temperatura inferior (200 a 205» C). La acción del 
bióxido de manganeso no se conoce bien y se cree que obra 
en forma catalítica, y que talvez se forma un peróxido de 
manganeso inestable. 

Este último método eg el usado por la Farmacopea 
Italiana. 

Clorato de potasio 1 parte 
Bióxido de manganeso 1 parte 

Mezclé íntimamente, las dos. substancias con el bióxido 
previamente calcinado, pues podría contener materias or-
gánicas que harían explosión con el clorato de potasio. Ca-
lenté suavemente esta mezcla en una retorta de vidrio y 
regulé el desprendimiento del gas con la llama del meche-
ro. El gas después de lavado con soda se recoge en gasó-
metros o en sacos de tela impermeables. 

En la Industria se obtiene el oxígeno por diversos pro-
cedimientos, siendo bastante usado el método electrolítico, 
que dá un producto muy puro, que se vende <m tubos de 
acero y comprimidos a más de 180 atmósferas. Para usar el 
oxígeno de estos tubos, es- indispensable la interposición 
de un manómetro y de un aparato DISTENSOR, que per-
mite tener el gas a baja presión. 

PROPIEDADES— 

Se presenta como un gas incoloro, inodoro e insípido; 
es incombustible, comburente, una pajuela con un punto 
de inigción que se introduzca en un recipiente con oxígeno 
se inflama vivamente. 



SOLUBILIDAD.— 

El oxígeno es muy poco soluble en el agua, práctica-
mente insoluble. Para investigar la solubilidad en el agua, 
hice pasar lentamente una corriente de oxígeno a través 
de dos frascos lavadores iguales, con agua; contando las 
burbujas en á/mbog se puede ver que son las mismas, lo que 
indica que el gas no se disolvió en cantidad apreciable, en 
el agua del primer frasco. Un litro de agua disuelve unos 
30 cc. de oxígeno, a la temperatura de 25'C. La solubilidad 
en el agua disminuye cuando se eleva la temperatura. 

Es algo más soluble en el alcohol ; un volumen de oxi-
geno se disuelve en 3.6 volúmenes de alcohol. 

INVESTIGACION DEL ANHIDRIDO CARBOiNICO. — 
Entre las impurezas que suele contener el oxigeno, se 

encuentra el C02, el que no debe existir cuando se trata de 
oxígeno destinado a usos medicinales. 

Para su investigación, la Farmacopea de lo s Estados 
Unidos, Británica y del Brasil, indican métodos sencillos y 
buenos para reconocer este cuerpo. La Farmacopea de Ion 
Estados Unidos indica operar en la siguiente forma: 

Se hace pasar a través de 100 oc. de solución de (OH) 
2Ba, 2000 cc. de gas, medidos a presión normal y tempera-
tura de 25' C. próximamente, dé manera que pasen los 
2000 cc. en media hora. Si se produce enturbiamiento, éste 
no debe ser mayor que el producido en 1 cc. de una solu-
ción preparada disolviendo 0,2 grs. de bicarbonato de so-
dio en 100 oo. de agua destilada, recientemente hervida y 
enfriada. 

La Farmacopea Británica indica la misma técnica 7 
tiene el mismo límite que la de los Estados Unidos. 

La Farmacopea del Brasil opera en igual forma, pero 
no indica límite para el C02. sino que dice que no debe 
obtenerse enturbiamiento. 

Aconsejo el método seguido por la Farmacopea de los 
Estados Unidos y Británica para investigar el C02 en el 
oxígeno, que sería el conveniente para la nueva Farmaco-
pea Chilena en proyecto. 

Eji el ensayo hecho oon el oxígeno preparado en el La-
boratorio obtuve ausencia completa de C02. Debo dejar 
constancia que operé con reactivos puros. 

INVESTIGACION DE HALOGENOS.— 

Los halógenos, especialmente el cloro, suelen encon-
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trarse en el oxígeno del comercio, por lo que es interesante 
investigarlo. 

Log métodos seguidos poj las Farmacopeas de los Es-
tados Unidos y Británica son los más aceptables. 

Se hace pasar 2000 oo. de oxígeno a presión normal y 
temperatura de 25® C. y en el tiempo de media hora, a tra-
vés de una solución coimpuesta de 100 cc. de agua, y 1 cc. 
de solftción de N03Ag a! 1 % ; una opalescencia indicará 
la presencia de halógenos. 

Este método es bastante práctico y sensible para la 
investigación de halógenos y me permito recomendarlo pa-
ra la nueva Farmacopea Chilena. 

Otras Farmacopeas extranjeras indican métodos más 
o menos parecidos. 

El oxígeno preparado en el Laboratorio y siguiendo 
el método indicado anteriormente dió ausencia de halógenos. 

INVESTIGACION DE ACIDOS Y ALCALIS— 

El oxígeno debe tener reacción neutra, sin embargo, 
¡suele suceder que en el comercio se encuentre el producto 
que tenga ya sea reacción ácida o alcalina, lo que puede de-
berse a defectos de preparación o bien que el recipiente 
donde se guarda no estuviese completamente limpio. 

Para investigar la reacción del oxígeno me he guiado 
siempre por las Farmacopeas citadas en los anteriores en-
sayos; las que operan en la siguiente forma: 

Se pasa a través de 100 cc. de agua destilada, colorea-
da con unas gotas de tintura de tornasol. 2000 co. de oxí-
geno, tomando en cuenta la presión, temperatura y tiem-
po, como ya lo he citado en los ensayos de halógenos y 
C02; el líquido no debe cambiar de color. Una coloración 
azul indica la presencia de álcalis. 

La muestra preparada en el laboratorio dió resulta-
do negativo. (Ausencia de álcalis y ácido). 

DETERMINACION DE SUBSTANCIAS OXIDANTES. 
OZONO— 

Este cuerpo suele encontrarse a veces acompañando 
al oxígeno y proviene de loK métodos de preparación, 
í'ara su investigación en él oxígeno, he seguido los méto-
dos de las Farmacopeas do los Estados Unidos, Brasil, 
Italiana, Española y Británica, lo s que en el fondo son un 
sólo método, cambiando únicamente las cantidades. 
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El método indicado por la Farcacopea Británica es 
el siguiente: 

Se hace pasar un volumen de dos litros medidos a 
presión y temperatura normal a travos de una prepara-
ción fresca de solución de 0,5 grs, de yoduro de potasio 
en 100 cc., de agua y solución fresca de engrudo de almi-
dón; el co'or det liquido no debe cambiar, (límite de subs-
tancias oxidantes). 

Este método es bastante sencillo y exacto para com-
probar la presencia de ozono, por lo que lo recomiendo 
para la nueva Farmacopea Chilena en preparación. 

DETERMINACION DEL OXIGIEINO.— 

Para hacer la determinación del oxígeno, ya sea so-
lo, o bien, en mezcla con otros gases, se hace uso del mé-
todo del pirogalol en solución alcalina, el que absorbe el 
oxígeno y no los otros gases. 

El método de Liebig Hempel es importante y se usa 
mucho. Para aplicarlo se emplea pirogalol al 20% en so-
lución alcalina con 0,5% de KOH al 10%. 

El aparato consta de dos buretas, una de las cuales 
lleva llave. Para proceder, se coloca la mezcla gaseosa 
por analizar o el oxígeno en la bureta con llave y en la 
otra bureta se coloca mercurio, se iguala la altura y se 
vé.i'l espaM > ocupado por la niezcl.i gaseosa. Después se 
comunica la bureta con llave con una esfera que tiene una 
solución de ácido pirogálico de la concentración ya indi-
cada y se hace pasar a el!a el gas, para lo cual basta ba^ 
jar la bureta con Hg; se de^a un rato y se vuelve a subir, 
lo que hace volver nuevamente el gas a la bureta y se ha-
ce la lectura. Teniendo presente la tensión del vapor, la 
temperatura y presión atmosférica y apocando la fórmula: 

V ( P - h ) 
V.» 760 , tenemos 

760 (1 + alfa t) 
la cantidad de oxígeno. 

V — volumen leído en ía bureta 
P — presión atmosférica 
h — tensión del vapor en ese momento 
alfa- coeficiente de dilatación de los gases. — 0,00367 
t — temperatura. 
Este método bastante exacto, tiene el inconveniente 

de usar un aparato especial, que no se encuentra corrien-
mente en los laboratorios. Además la cantidad de mercu-
rio requerida es bastante grande; de manera que no re-
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sulta práctico como para insertarlo en una Farmacopea, 
donde se necesita en lo posible, métodos practicables en 
cualquier momento. 

Un método basado en el anterior y más práctico es 
el que indica el Codex.— Se mide exactamente la capa-
cidad de un tubo de ensayo, o mejor, una bureta gradua-
da, la cual se invierte sobre Hg o agua y se llena de la 
muestra de oxígeno. 

Se asrita primero el gas con una solución de KOH- la 
disminución de volumen representa el volumen de C02; 
hacer pasar enseguida a la probeta una solución concen-
trada de pirosralol. aeritar de nuevo; la nueva disminu-
ción de volnm?-n ¿ndicará el volumen real de oxígeno. 

El residuo gaseoso deberá ser nu^o o casi nulo (N.H). 
Este método rs sencillo v Tváetico. ,pero presenta su 

dificultad para agregar la solnc'ón de pirogalol sin permi-
tir la entrada de aire, one alteraría los resultados. Para 
esto he tiraba-»do en el laboratorio con un tubo encorva-
do, el cual lo iutrodni» den+ro de la probeta siempre su-
mergida v asrregué la solución Aúneme este método me 
dió resultados satisfactorios, creo que e s mejor usar una 
je.",'nc,a. de invecciones CIO ce Y la cual se llena •con la so-
lución de pirogalol y por medio de una goma con un tu-
bo de vidrio en un extremo, se hace llegar el oxígeno, sin 
peligro one entrara aire. 

Cuando el oxígeno se ha hecho pasar previamente 
por una, solución de KDH: no hav necesidad de abitarlo 
con soda, sino que se le hace pasar el pirogalol inmediata-
mente. 

El Codex aconseja usar Hg, cine es me-'or oue e> asma, 
sin embargo, como el oxíceno es tan poco soluble en ella, 
se puede tmbajar sin ningún cuidado, ya que no alterará 
los resultados. 

I,a probeta, nue debe usarse debe ser de poca capaci-
dad (20 ce. más o me.nnsY 

Ya que la reacción es algo violenta, y en Tf esencia de 
gran cantidad d° ¡ras podría producir peri"i<"os. 

"En el anál:sis he^h". encentré un 1 de resigno, 
cantidad one está por dehoir» de la indicada ñor las Far-
macopeas Ttalixnn v Fi°^<nñoln: las Farmacopeas de los Es-
tados Unidos, Brasil y Británica indica,n un 2% de resi-
duo caseoso. 

Para terminar con el oxígeno, me referiré a que exte 
cuerpo no se encuentra inserto en la Farmaconea Chile4 

na, v que dada la importancia ohp tiene en el campo de la 
medicina, (en los procesos de asfixia por diversas causas), 
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creo que debe figurar en la nueva Farmacopea en pro-
yecto. 

Para su análisis recomiendo los métodos seguidos por 
Jas Farmacopeas de los Estados Unidos, Brasil y Británi-
ca que tratan todos los ensayos en forma muy sencilla y 
precisa. 

Para su valoración el método que me permito indi-
car, es el del Codex; tomando en cuenta algunas 'conside-
raciones tratadas anteriormente, e indicar especialmente 
el modo operatorio, sobre todo en lo que se refiere a la 
forma de introducir la solución de pirogalol en la probe-
ta con el gas; asunto que tiene importancia y que sin em-
bargo, 110 se encuentra en los tratados que he consultado. 

A Z U F R E L A V A D O 

Adquirí muestras en el comercio de azufre lavado y 
preparé en ex laboratorio una cantidad de esta substancia 
por el método indicado en la Farmacopea de los Estados 
Unidos. 

Azufre sublimado 100 grs. 
Amoníaco off. 10 " 
Agua c. s.. 

Pesé el azufre y lo pasé por un tamiz fino y mezclé 
perfectamente con 100 co. de agua destilada, añadí 10 grs. 
de amoníaco de D. O, 91 y agité bien. Dejé la mezcla en 
reposo en un vaso cerrado, agitando de vez en cuando, 
agregué después otros 100 cc. de agua; coloqué la mezel?» 
en una manga de tela y lavé hasta que las aguas de lava-
do no' dieron más reacción alcalina con papel de tornasol. 

Comprimí fuerte hasta quitarle la mayor cantidad 
posible de agua. Dividí el producto en dog porciones. 
Una parte la sequé a 30' C. y la otra a 50' C. obtuve un 
polvo amarillo, fino, sin olor ni sabor. En las diferentes 
muestras hice las siguientes reacciones: 

ACIDEZ Y ALCALINIDAD— 

Para hacer determinaciones, se agita una cantidad de 
azufre lavado, con agua destilada caliente, en un tubo de 
ensayo. Se filtra y en p1 filtrado se determina la reacción 
con papel de tornasol. (Método de la Farmacopea Espa-
ñola). 

En los ensayos hechos en el laboratorio con las mues-
tras del comercio, obtuve los siguientes resultados, 
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Muestría "A" Ligeramente áaida 
Muestra "B" Ligeramente áeid'a 
Muestra "C" Neutra 
Muestra "D" Acida 

En las muestras preparadas en el laboratorio obtuve 
las siguientes reacciones: 

Parte desecada a 30' neutra 
Parte desecada a 5(f> acida. 

Esto nos indica que al secar el azufre a una tempera-
tura mayor de 30' ha/y aumento de acidez, por lo que re-
comiendo no hacer la desecación a una temperatura supe-
rior de 30f 

Para determinar la acidez cuantitativamente, se agita 
un peso determinado de azufre con agua destilada hervi-
da y fría; se filtra se lava abundantemente el residuo 
con agua destilada fría. Se juntan, las aguas del filtrado y 
lavado y en ellas se determina la acidez con soda N/10 en 
presencia de fenolftaleina como indicador. (Método indica-
do por la Farmacopea Inglesa). 

En los ensayos hechos con azufre lavado, al agregar 
2 gotas de soda N/10. se obtiene una coloración que indi-
ca que se ha pasado del límite. Por eso tuve que operar 
con soda N/100. 

La acidez del azufre se debe a la presencia de S04H2, 
el que investigamos en la siguiente forma.-

Se agita el azufre con agua destilada hervida y fría 
y enseguida se filtra, si el filtrado al agregarle solución 
de G2Ba al 10% nos dá precipitado u opolasecencia indi-
ca la presencia de S04H2. 

En las muestras analizadas obtuve los siguientes re-
sultados. 
Muestra "A" ligerísima opalescencia 0,0196% de S04H2 
Muestra "B" " " 0.0184% " S04H2 
Muestra "C" permaneció transparente 0,009% " S04H2 
Fuestra "D" opalescencia clara 0,0542% " S04H2 

La muestra "D" corresponde al azufre preparado en 
el laboratorio y desecado a 50' C. 

De ésto se deduce que la investigación de la acidez y 
del S04H2 dieron resultados paralelos. En efecto, tenemos 
que la muestra "C" se presentó neutra y carece también 
de S04H2, mientras que la muestra "D" se presentó fran-
camente acida y dió también opalescencia con el C12Ba. 
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DETERMINACION DE RESIDUO — 

Para este enrayo, coloqué en una cápsula tarada una 
cantidad de azufre, volví a pesar y por diferencia de pe-
sada obtuve la cantidad de azufre exacta que coloqué en 
la cápsula. Calenté primero con llama suave, en una cam-
pana por el S02 que se desprende; después aumenté la 
temperatura hasta que el azufre se había volatilizado com-
pletamente. 

Dejé la cápsula en secador de S04I12 hasta peso cons-
tante. Por diferencia obtuve la cantidad de residuo co-
rrespondiente a la cantidad de azufre que coloqué en la 
cápsula. Lo referí a 100 por un simple cálculo. Los resulta-
dog obtenidos eu las muestras ensayadas son los siguientes. 

Muestra "A" 0,31 % de residuo 
Muestra "B" 0,46 % " " 
Muestra "C" 0.42 % " 
Muestra "D" 0.49 % " 

Los límites de residuo seco indicados por la s diferentes 
Farmacopeas son los siguientes!: Estados Unidos y Brasil 
0,5%; Chilena, Italiana y Helvética 1%; la Españofla y el 
Codex, indican que el azufre lavado debe volatilizarse sin 
dejar residuo por la calcinación. Respecto a estos límites, 
considero, que debe tomarse en cuenta «'1 indicado por las 
Farmacopeas de los Estados Unidos y Brasil, o sea, de un 
0,5% de residuo para la nueva Farmacopea Chilena 

INVESTIGACION DEL ARSENICO— 

Entre las impurezas que suelen haber en el azufre, se 
encuentra el arsénico, proveniente de los métodos de ob-
tención. 

Para su investigación tenemos varios métodos; estu-
diaremos el de la FARMACOPEA DEL BRASIL. 

Coloqué en una cápsula de porcelana 1 gr. de azufre 
lavado con 10 cc. de N03H y evaporé al B. M„ en una 
campana, por los vapores nitrosos que se desprenden El 
residuo lo disolví en 5 cc. de C1H y filtré. A 2 cc. del fil-
trado agregué .3 cc. de solución de hipofosfito de sodio al 
10% y calenté al B. M. durante 15 minutos. La presencia 
de arsénico se demuestra por una coloración parda. Si la 
coloración es roja, se debe a la presencia de selenio. 

En todas las muestras obtuve un líquido claro, que 
indica la ausencia de estos cuerpos. 
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Otro método consiste en digerir una parte de azufre 
con 20 partes de NH3, durante cierto tiempo, una hora 
más o menos. Se filtra, el filtrado acidulado con C1H, no 
debe colorearse con el H2S. 

Al efectuar este ensayo, haciendo pasar corriente de 
H2S, se formó en algunos casos un enturbiamiento blan-
quizco, debido sólo a la presencia de azufre que precipita. 

En la s muestras ensayadas obtuve ausencia de arséni-
co por este método. Este método es usado por las Farma-
copeas Chilena, Helvética y del Japón. 

Los dos métodos estudiados son sencillos y dan resul-
tados satisfactorios; hechas las reacciones con soluciones 
a las cuales se les ha agregado pequeñísimas cantidades 
de una sal de arsénico, dan la coloración amarillo anaran-
jado del sulfuro de arsénico. 

¡Me permito recomendar el método de la Farmacopea 
del Brasil, para insertarlo en la Nueva Farmacopea Chile-
na, por ser específico para el arsénico y demostrarnos ade-
más la presencia de selenio en caso aue este cuerpo exista 
en el azufre. 

DOSIFICACION DEL AZUFRE— 

Para la dosificación del azufre, se usa generalmente 
el método gravimétrico; precipitando el azufre de una 
solución polisulfurada, en la cual se ha transformado, al 
estado de sulfato de bario (S04Ba), por medio de una so-
lución de C12Ba, en caliente. 

Se opera en la siguiente forma: 
Se seca una cantidad de azufre, en secador de S04H2. 

hasta peso constante. Se pesa exactamente un gramo que 
se coloca en un matraz de 100 cc. con 50 cc. de solución de 
KOH al 1 x 10; se hierve la solución hasrta que el líquido 
tome color amarillo transparente. Se agrega entonces agua 
hasta completar 250 ce.; se toman 25 cc. de esta s o l u c i ó n 

diluida, se agregan unos 50 cc. de solución fresca de H202 
al 3% y se calienta por media hora al B. Al. El agua oxi-
genada transforma el azufre en S04H2. 

Se acidula entonces el líquido con C1H, se agregan 
100 cc. de agua destilada, se hierve y se agrega solución 
de C12Ba al 10%, caliente, por pequeñas porciones, hasta 
que no haya más formación de precipitado. Eisto se vé de-
jando sedimentar y una vez el líquido claro se añade una 
nueva porción de C12Ba; si el líquido permanece claro ya 
no hay más St04¡H2 que se precipite al estado de S04Ba. 

Se calienta al B. M. durante media hora, se reúne el 
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precipitado en un filtro tarado, se lava, seca y calcina, al 
estado de sulfato de bario 

Por otra parte, se efectúa un ensayo en blanco, to-
mando la« mismas cantidades de reactivo que para el en--
sayo anterior, exceptuando sólo el azufre. La cantidad de 
SC4Ba encontrada ahora, se descuenta de la cantidad en-
contrada en el ensayo con azufre. La diferencia se multi-
plica por el factor 0,1373, dándonos el equivalente en azu-
fre (Un gramo de azufre lavado debe dar por lo menos 
7,243 grs. de SCHBa). 

Al verificar este método encontré que es preferible 
emplear para la oxidación del azufre el H202 doble (6%), 
pues sólo de esta manera hay seguridad que se produzca 
su oxidación completa a S04H2. 

En los ensayos hechos, obtuve los siguientes resul-
tados : 

MUESTRA "A''.—Peso S04Ba en muestra 0,9696 grs. 
Peso S04Ba en blanco 0,2466" 

Peso del S04Ba correspondiente sólo a la muestra de 
azufre 0,7230 grs. 
0.7230 . 0,1373 0,09926790 grs, de azufre, que co-
rresponden a un 99,27% de azufre. 

MUESTRA "B".— 98,95 % de azufre. 
MUESTRA " C \ — 99,05 % de azufre. 
El método es bueno, pero hay que operar con bastan-

te cuidado especialmente en las pesadas, ya que si tene-
mos diferencia en miligramos, el resultado varía en forma 
notable, por operar con pequeña cantidad de azufre. 

Otro método que se puede usar para valorar el azufre 
libre, es el agotamiento por el sulfuro de carbono en el 
aparato de Soxhlet u otro agotador apropiado. 

Debido a la lajrga duración de est© método y empleo 
de OS2 de manejo peligroso, no lo indican las farmacopeas 
consultadas. Además, el S2C. puede disolver otras subs-
tancias fuera del azufre, haciéndonos variar los resultados; 
mientras que en el método anterior, sólo se precipita el 
azufre al estado de sulfato de bario Con el C12Ba, siendo 
por lo tanto mág exacto, operando con cuidado. 

Me permito recomendar el método por precipitación 
del S04Ba, como oficial para la nueva Farmacopea Chi-
lena en preparación. 

A Z U F R E P R E C I P I T A D O 

Se prepara precipitando el azufre de una solución po« 
lisulfurada por medio del ácido clorhídrico. 
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Preparé azufre precipitado siguiendo el método de la 
Farmacopea de los Estados Unidos. 

Azufre sublimado 
Gal 
C1H 
Agua 

Se apaga la cal y se mezcla completamente con 500 cc. 
de agua. Se añade el azufre previamente tamizado y se 
mezcla completamente, se añaden otros 100 cc. de agua y 
se hierve en una vasija de porcelana o vidrio por espacio 
de una hora revolviendo y agitando constantemente y agre-
gando el agua que se evapora. Se cubre la vasija y se deja 
en reposo hasta que el líquido que sobrenada sea claro. Se 
separa la parte clara por decantación y el sedimento se 
filtra. A los líquidos reunidos se añade gradualmente y 
oon agitación constante, C1H previamente diluido con un 
volumen igual de agua, hasta que quede una débil reac-
ción alcalina. Se recoge el precipitado en un embudo de 
Buchner y se lava hasta que las aguas de lavado sean neu-
tras al papel de tornasol y no precipiten por solución de 
oxalato de amonio. Entonces se seca el producto rápida-
mente y se conserva en fraseos bien cerrados. 

Las reacciones químicas que se verifican en la prepa-
ración del azufre precipitado son las siguientes: 

l.o 3 Ca(OH)2 + 12 S. CaS203 + 2 CaS5 + 3 H20. 
2.o 2 CaS5 + 4 C1H 2 CaC12 + 8 S + 2 H2S. 

Según la ecuación l.o. de los 12 átomos de azufre, 
sólo 10 se utilizan en la producción de pentasúlfuro de Ca 
y según la ecuación 2.o de estos 10 átomos solo 8 se sepa-
ran en forma de azufre precipitado. El rendimiento teóri-
co alcanza a un 66,66%, el que disminuye en la práctica a 
un 60%. En la preparación hecha en el laboratorio, obtuve 
un rendimiento de 58%. 

Al hacer la preparación pude hacer las siguientes ob-
servaciones.- l.o Que es preferible usar útiles de porcelana 
para preparar el polisúlfuro, ya que en un principio la mez-
cla tiene tendencia a Subir y si no se tiene cuidado, puede 
rebalsarse. 2.o La adición de Q H debe hacerse en una cam-
pana de ventilación, pues se desprende gran cantidad de 
H2S. Además el ácido debe agregarse potr pequeñas por-
ciones, pues la reacción es muy viva y el líquido tiende a 
salirse del matraz. 

100 grs. 
50 " 

c. s. 
c. s. 
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El C1H debe agregarse a la solución diluida y fría del 
sulfuro cákido, pues si se añade a la solución concentrada 
y caliente, se forma fácilmente persúiíuro de hidrógeno 
(H2t>2 o H2S3), que por tener una consistencia oleosa que-
da, mezclado con el azufre, lo que le hace comunicar a éste, 
olor a H2S. 

3-o— La temperatura a que debe secarse el azufre no 
debe pasar de 25 a 30> C., pues si se sube mucho la tem-
peratura, hay una oxidación parcial del azufre finamente 
dividido, transformándose en ácido sulfuroso o Sulfúrico 
que dan reacción ácida al preparado. 

Si se agrega C1H hasta reacción acida, se obtiene, por 
descomposición del tiosulfato de calcio (CaS203) y por la 
acción del S02, así formado sobre el H2S procedente de la 
descomposición del sulfuro de Ca una nueva cantidad de 
azufre, según lo indican las siguientes reacciones: 

CaS203 + 2-C1H . CaC12 + S02 + H20 + S 
S02 + 2 H2S 2 H20 + 3 S. 

vEl azufre obtenido en estas condiciones NO ES SOLU-
BLE EN S2C, pues no posee el grado de tenuidad que el 
que se separa hasta que la solución de sulfuro calcico está 
aún alcalina; sino que se separa blanda y se endurece poco 
a poco. 

Este es el motivo por el cual debe agregarse C1H sola-
mente hasta débil reacción alcalina y no debe tomarse en 
cuenta el azufre precipitado hasta reacción ácida. 

En mis ensayos de preparación del azufre precipitado, 
después de haber agregado C1H hasta débil reacción alca-
lina; filtré y separé el azufre obtenido; en el filtrado seguí 
agregando nuevamente C1H hasta reacción ligeramente 
ácida. Obtuve un precipitado de azufre de color plomizo y 
algo blando, que no se disolvió en su sulfuro de carbono, 
como queda explicado más arriba. 

El azufre obtenido agregando ClH hasta reacción al-
calina, se presentó en forma de un polvo amorfo, fino, co-
lor blanco amarillento y más claro que el azufre lavado; no 
tiene olor ni sabor. 

Respecto al olor, debe tomarse en cuenta que el azu-
fre precipitado recién preparado tiene siempre un ligero 
olor á H2S, que no se le puede quitar completamente con 
los varios lavados a que se le somete, pero que después de 
un tiempo desaparece. 
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SOLUBILIDAD EN EL SULFURO DE CARBONO— 

Para determinarla, pesé una cantidad de azufre y le 
agregué sulfuro de carbono hasta su completa disolución. 
(Para un gramo de azufre precipitado, gasté 2,5 cc. de 
sulfuro de carbono. 

REACCION— 

Agité una cantidad de azufre con agua destilada, fil-
tré y en el filtrado determiné la reacción con papel de. tor-
nasol, los resultados obten:dos fueron los siguientes: 

Muestra "A" Neutra al papel de tornasol. 
Muestra "B" Neutra al papel de tornasol. 
Muestra "C" Neutra al papel de tornasol. 

LIMITE DE ACIDEZ— 

Para determinar el límite de acidez he seguido el mé-
todo de la Farmacopea Británica, que lo efectúa en la si-
guiente forma : 

Se agita 5 grs. de azufre con 30 cc. de agua destilada 
durante 5 minutos, se filtra y el res:duo se lava con bas-
tante agua. Se reúnen las agur>s d d filtrado y lavado y se 
determina la acidez con soda N/10 en presencia de fenolf-
taleina. Según la Farmacopea Británica no debe gastarse 
más de 1 ce. de soda N/lO, que corresponde al LIMITE 

DE ACIDEZ. 

En las muestras ensayadas, operando con 5 grs. de 
azufre, obtuve los siguientes resultados: 

Muestra "A"— Gasté 0 3 cc. de snda N/10. cine mul-
tiplicado* r>or el factor 0004.fi (factor de la =óda N/10 pa-1 

ra el S04H21. nos dá 0 00147 grs de S04H2 para 5 grs. 
de azufre precipitado. En 100 grs. de azufre hay 0.0294 de 
S04H2. 

Muestra "B" gpsté 0 2 ec. Je soda N/10. 
Muestra "C" gasté 0.3 cc. de soda N/10., 
Las muestras analizadas estaban por lo tanto dentro 

del límite de acidez. 
RESIDUO— 

En una cáPs^a tarada coloqué una cantidad de azu-
fre, y volví a pesar. Por diferencia obtuve la eanfidad de 
azufre que coloqué en la cápsula: calenté primero la cáp-
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sula con llama pequeña y cuando se volatilizó el azufre, la 
coloqué un momento en el horno para que se volatilizara 
completamente. Una vez fría la cápsula la dejé en secador 
<le S04H2 hasta peso constante. Los resultados obtenidos 
fueron los siguientes: 

Muestra "A" 0,28 % de residuo. 
Muestra "B" 0,25 % de residuo. 
.Muestra "C" No dejó residuo ponderable. 
La Farmacopea de los Estados Unidos, Brasil, indican 

que 1 gr. de azufre precipitado debe dejar a lo más 0,008 
grs. de residuo. 

El Codex, la Farmacopea Española y la Helvética in-
dican que un gramo de azufre precipitado, no debe dejar 
ningún residuo por incineración. Este es un límite suma-
mente estrecho, ya que la mayoría de los azufres contie-
nen cierta cantidad de impurezas, por lo que creo que el 
límite de 0,003 grs. de residuo por gramo de azufre, indi-
cados por la Farmacopea de los Estados Unidos y Brasil 
es el recomendado para la nueva Farmacopea Nacional. 

INVESTIGACION DE HIDROGENO SULFURADO.— 

Ya anteriormente había expuesto que recién prepara-
do el azufre precipitado contiene cierta cantidad de H2S, 
que sin embargo, pierde con el tiempo. 

Para investigar este cuerpo, que le dá un olor especial 
al azufre, existen varios métodos. La Farmacopea Chilena 
indica el siguiente.-

Se trata el azufre por un soluto de carbonato de 
amonio, el líquido filtrado y saturado por un ligero exceso 
de C1H, no debe precipitar. 

La Farmacopea Helvétiva indica el siguiente procedi-
miento: Si se calienta un gramo de azufre precipitado con 
10 oc. de agua, no debe percibirse olor a H2S. Si se filtra 
enseguida el líquido, no debe ser enturbiado por el N03Ag 
ni tomar coloración negruzca en presencia del acetato de 
Pb. Estas coloraciones se deben a la formación de súlfuro 
de plata y plomo respectivamente. 

Una reacción muy sensible para el H2S es la de Fis-
cher:— se agita una cantidad de azufre con agua destila-
da, el filtrado se acidula con C1H, un décimo del volumen 
de líquido que se tiene, se agrega un poco de para amido 
dimetil anilina (NH2—C6H4—N— (CH3) 2—S04H2), se 
agita hasta disolución y se agrega una a dos gotas de una 
solución diluida de percloruro de hierro. En presencia de 
0,0000182 grs, de H2S por litro, después de media hora de 
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reposo, se observa una coloración azul. Si se agrega poco 
C1H, se produce una COLORACION ROJA, por la acción 
de la para-amido-'dimetil anilina y el percloruro de fierro. 

De los métodos anteriormente descrito» y ensayados 
en el laboratorio, considero que el de la Farmacopea Hel-
vética, por su sencillez y exactitud, ya que se tiene reac-
ción positiva, aún en presencia de pequeñas cantidades de 
H2S es el más apropiado para la Nueva Farmacopea Chile-
na en preparación. 

En lag muestras ensayadas en el laboratorio obtuve los 
siguientes resultados-

Muestra "A" ausencia de H2S. 
Muestra "B" ausencia de H2S. 
¡Muestra "C" débil coloración negra con ace-

tato de plomo. 
Muestra "D" Con acetato de plomo dió co-

lor negro. ' ' ' 
La muestra D corresponde al azufre precipitado que 

preparé en el laboratorio, por lo que aún tenía algo de 
H2S de la preparación. 

INVESTIGACION DE ARSENICO.— 

Cuando se emplea azufre sublimado no purificado pa-
ra la preparación del azufre precipitado, este puede rete-
ner algo del arsénico del azufre sublimado, al estado dn 
sulfuro de arsénico; para mantener en solución este sulfu-
ro de arsénico, al estado de sulfo arseniato de calcio, {Ca3-
(AsS4)2), se añade C1H hasta que la solución de sulfuro 
cálcico tenga aún débil color amarillo y -reacción ligera-
mente alcalina. 

En el método de la Farmacopea Chilena para la inves-
tigación del arsénico, se opera en la siguiente forma: 

El azufre se digiere durante cierto tiempo con NH3. 
(unas 10 veces el peso del azufre), se filtra y el filtrado 
se acidula con C1H. No debe aparecer, enseguida ni des-
pués de cierto tiempo, un enturbiamiento amarillo de súl-
furo de arsénico (As2S3). 

Las reacciones que se verifican son las siguientes-

l.o As2S3 + 6 NH40H (NH4).3AS03 + (NH4)3A*S3 
+ 3 H20 . 

2.o (NH4)3As03 + (NII4)3AsS3 + 6 C1H As2S3 + 
6 NH4C1 + 3 H20. 

Tampoco debe formarse enturbiamiento amarillo por 
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adición de un volumen igual dé agua sulfhídrica concen-
trada al líquido amoniacal acidulado con C1H. Es necesa-
rio hacer esta última prueba, pues el azufre contiene a ve-
ces, junto al sulfuro de arsénico, anhídrido arsenioso. 

Existe además el método seguido por la Farmacopea 
del Brasil, ya indicado al estudiar el azufre lavado, que 
consiste en trata<r el azufre por N03H, evaporar, y el re 
siduo diluido con agua, se trata por OH. y solución de hi-
pofosfito de sodio al 10%, dando coloración parda en pre-
sencia de arsénico, después de calentado durante 15 minu-
tos y roja en presencia de selenio. Tiene la ventaja de ser 
un reactivo.específico para el arsénico y selenio. 

De los métodos estudiados, considero este último co-
mo el mejor para una nueva Farmacopea Nacional. El mé-
todo con el acetato de plomo es también muy practicable 
y exacto. 

AZUFRE SUBLIMADO 

Preparé azufre sublimado en el laboratorio, partiendo 
de azufre ya previamente purificado; para lo eual, calen-
té azufre fuera del contacto del aire, recibiendo los vapo-
res en un recipiente frío. 

Se' presenta en forma de un polvo fino, amarillo, que 
no tiene olor ni sabor. Al microscopio se presenta como 
una mezcla de esferillas, lisas, opacas, irregulares, general-' 
mente unidas unas con otras en series., con pocos fragmen-
tos de cristales, traslucientes. 

SOLUBILIDAD.— 

Prácticamente se puede decir que es insoluble en agua. 
En el aleoíhol de 95' es casi insoluble; algo soluble en clo-
roformo. Un gramo se disuelve más o menos en unos 70 cc-
de cloroformo. Es menos soluble en el éter* 1 gr.. en 150 ce-
en el aceite de olivas es también algo soluble, 1 gr. en 100 
cc.. de aceite. 

La solubilidad mayor e s en el S2C; 1 gr. en 2 cc. de 
S2C. Elsta solubilidad es muy aprovechada en Farmacia y 
se utiliza también para su determinación en el agotador 
de Soxhlet. 

El azufre sublimado se disuelve lentamente en estos 
disolvente*! y mucha® veces incompletamente, pues suele 
contener formas insolubles en sulfuro de carbono. 

Para determinar la solubilidad del azufre, seguí, el 
mismo procedimiento indicado para el azufre precipitado 
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RESIDUO SECO.— 

La«s Farmacopeas de los Estados Unidos y Brasil indi-
can que no debe dejar el azufre sublimado más de 0,5% 
de residuo. La Farmacopea Chilena y la Helvética indican 
un 1% de residuo, cantidad algo subida; en cambio la 
Farmacopea del Japón y la Inglesa indican 0,25% de re-
siduo. El Codex dice que un gramo de azufre sublimado 
debe volatilizarse completamente, sin dejar residuo cuan-
do se calienta; esto es casi imposible en los azufres del co-
mercio que siempre contienen impurezas. Por lo tanto el 
límite que considere más aceptable es hasta un 0,50% como 
lo indica la Farmacopea del Brasil y la de los Estados Uni-
dos.. 

En las muestras ensayadas del comercio y siguiendo 
el método indicado para el azufre lavado y precipitado, 
obtuve los siguientes resultados: 

0,34% de residuo 
0,47% de residuo 
0,47% de residuo 
0,39% de residuo 
0,45% de residuo 
No dejó residuo ponderable. 

El término medio de las muestras está por debajo de 
0,50% de residuo, que es el que propongo para la nueva 
Farmacopea Chilena. 

LIMITE DE ACIDEZ— 

Generalmente el azufre sublimado del comercio tiene 
eierta reacción áeida, debida al S04H2 que se produce en 
su preparación. Ya se ha indicado el método para determi-
nar cualitativamente si se encuentra ácido o neutro el azu-
fre. (Véase azufre valado y precipitado). 

Al hacer los ensayos correspondientes a las muestras 
que adquirí en el comercio y siguiendo los métodos antes 
descritos, obtuve lo s siguientes resultados: 

Muestra "A" 
Muestra "A" 
Muestra "B" 
Muestra "C" 
Muest ra "D" 
¿Muestra 

Muestra 
Muestra 
Muestra 
Muestra 
Muestra 

"A" 
"B" 

"D" 
"E" 

ligeramente ácida al tornasol-
ligeramente ácida al tornasol, 
francamente ácida 
ligeramente ácida al tornasol* 
Neutra al tornasol. 
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^ Este ensayo no es completo, si no se hace una titula-
ción del ácido libre que existe en el azufre, pues un pro-
ducto demasiado ácido puede ser perjudicial y pierde por' 
lo tanto su valor terapéutico. Es por esto que algunas far-
macopeas indican un LIMITE DE AClCTEZ. 

La Farmacopea Española y la Inglesa indican que pa-
ra 2 grs. de azufre sublimado no debe gastarse más d e 1 
ce. de solución N/10 de NaOH, en presencia de fenolfta-
leina como indicador. Las demás farmacopeas y entre ellas 
la Chilena no indican límite de acidez. 

En los ensayo^ hechos con las muestras del comercio, 
me guié por las Farmacopeas anteriormente citadas, que 
operan en la siguiente forma: 

Se agitan 2 grs. de azufre sublimado con 30 cc. de 
agua destilada hervida fría se filtra y el residuo se lava con 
abundante agua destilada. Se juntan las aguas de lavado 
con el filtrado y se titula con soda N/10 en presencia de 
fenolftaleiija como indicador. 

Muestra "A":— Para 2 grs. de azufre gasté 0,8 cc. de 
soda N/10, que corresponden a 0,196 grs.% de S04H2. 

Muestra "B" 0,8 cc. de soda N/10 0,196 grs. % S04H2. 
Muestra "C" 1,2 cc. de soda N/10 0,294 grs. % de S04H2 

El límite fie acidez corresponde a 0,285 grs. de S04H2 
%. Sólo una muestra de las analizadas se encuentra por 
encima del límite de acidez, las demás están bajo el límite. 

Creo que sería conveniente adoptar el límite de aci-
dez que indican las Farmacopeas Inglesa y Española para 
la nueva Farmacopea Chilena en- proyecto. 

VALORACION DEL AZUFRE SUBLIMADO.— 

Para la valoración del azufre sublimado, he seguido 
el método ya indicado extensamente en el azufre lavado. 
El método en cuestión consiste en transformar una- canti-
dad determinada de azufre, previamente disecada sobre 
S04H2, en pentasúlfuro de potasio, por medio de la cal, 
diluir hasta un volumen determinado; tomar una parte de 
esta solución diluida, oxidarla por medio de H202 y pre-
cipitar luego en caliente el azufre al estado de S04Ba, por 
medio de una solución de C12Ba al 20% hasta cesación de 
formación de precipitado. Filtrar, lavar, secar y calcinar 
y pasar S04Ba. 

Por otra parte hacer un ensayo en blanco y restar el 
S04Ba del obtenido en el primer ensayo. 

El resultado multiplicado por el factor 0,1373 nos dá 
la cantidad de azufre para la porción tomada, el que de-
bemos referirlo a 100 grs. de azufre. 
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Para las muestras del eomereio, obtuve los siguientes 
resultados: 

Peso del S04Ba en muestra 0,9685 grs. 
Peso del S04Ba. en blanco 0,2458 grs 
Esta cantidad se resta de la anterior para saber la 

cantidad de SG4Ba que corresponde solamente al azufre. 

Muestra "A" 99,23 % de azufre. 
Muestra "B" 99,10 % " 
Muestra "C" 99,03 % '.' 
Muestra "D" 99,17 % 
Muestra "E" 99,95 % 

Para operar por este método lag manipulaciones deben 
reducirse al mínimum para no tener pérdida de substan-
cias-

Las otras farmacopeas no indican método para dosi-
ficar el azufre, por lo que me permito insinuar se siga eí 
método anterior para la nueva Farmacopea Chilena en 
proyecto, cuya edición actual, tampoco indica método para 
dosificar el azufre. 

Para la determinación de otras impurezas como el arsé-
nico, se siguen los mismos métodos que para los azufres 
lavados y precipitados, no indicando el odo de operar por 
estar ya tratado anteriormente. 

En las muestras analizadas del comercio, obtuve en 
todas ellas ausencia de este cuerpo. 

Con esto doy por terminado el estudio de las tres di-
ferentes clases de azufre que se encuentran corrientemente 
en el comercio, indicando los métodos que me han parecido 
mejores para su análisis y determinación de impurezas 
y valoración. 

F O S F O R O B L A N C O 

El fósforo se encuentra, en tres modificaciones alotró-
picas: Fósforo ordinario, incoloro, venenoso, octaédrico; el 
fósforo rojo y 3.0 el fósforo metálico o comboédrico. 

E2 fósforo que se usa en Farmacia, es el fósforo blan-
co ordinario. 

CARACTERES.— Se presenta de un color ligeramen-
te ámbar, transparente, de brillo céreo y olor aliáceo par-
ticular. 

Expuesto al aire desprende humos blanc.os, que son lu-
minosos en la obscuridad y se inflama expontáneamente. 
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SOLUBILIDAD.— 

Por los fines para que se utiliza el fósforo es interesan-
te conocer la solubilidad en los diferentes reactivos quími-
cos y otras substancias. 

Para la determinación de la solubilidad del fósforo, 
he operado de la siguiente manera, que evita todo contacto 
del fósforo con el aire. 

Se toma un matracito, se tara se le agrega una canti-
dad del disolvente y se vuelve a pesar. Se agrega ahora un 
trocito de fósforo y se pesa nuevamente el matraz con todo 
el contenido. Restando de ésta cantidad la que se obtuvo 
pesando el matraz con el disolvente, tenemos la cantidad 
exacta de fósforo que colocamos en el matracito., Ahora se 
le puede seguir agregando disolvente hasita la completa 
disolución del fósforo. Luego por un simple cálculo se ob-
tiene la cantidad por ciento. 

El fósforo es muy poco soluble en el agua (práctica-
mente insoluble, 0,0003 grs. por litro de agua), tomando 
ésta el olor característico del fósforo. La insolubilidad en 
el agua queda demostrada por el hecho de guardarse este 
cuerpo bajo el agua para impedir su oxidación. 

En el alcohol el fósforo es más soluble que en el agua. 
Operando a 25° C 1 gr de fósforo se disuelve en 400 cc. ¿le 
alcohol deshidratado y en 40 cc. de cloroformo; en 100 cc. 
de éter absoluto; en el benzol 3 partes por ciento, la esen-
cia de trementina y los aceites etéreos disuelven también al 
fósforo. 

Según Katz, el aceite de vaselina disuelve mayor canti-
dad de fósforo que los aceites vegetales, lo que se puede 
apreciar en la tabla siguiente, que indica algunos índices 
de solubilidad. 

El aceite de almendra® disuelve 1,13% de fósforo 
El aceite de maní disuelve 1,20% " 
El aceite de nabo disuelve 1,16% " " 
El aceite de vaselina disuelve 1,33% " " 

PUNTO DE FUSION— 

Para determinar el punto de fusión en el fósforo usé 
el siguiente aparato. (Fig. 1). ¡En un tubo de ensayo, le 
agregué un poco de agua destilada y un trocito de fósforo, 
que cayó al fondo del tubo, lo tapé enseguida con un cor-
cho atravesado por un termómetro, cuya graduación era 
en décimas y hasta 65» C., el depósito con Hg en contacto 
con el fósforo. 
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El tubo dispuesto en esta forma se introduce en ttn 
vaso de precipitado con agua, calentada con llama peque-
ña Se observa el ascenso de temperatura, y cuando llega a 
42» C., se detiene el calentamiento y se agita el tubo para 
ver si el fósforo se ha fundido, lo que se comprueba por 
transformarse en una masa móvil, lo que sucedió a 44». 

Deteniendo el calentamiento se vé que la temperatura 
baja hasta menos de 40», sin que el fósforo se solidifique 
nuevamente. Este fenómeno se conoce con el nombre de 

SOBRE FUSION DEL FOSFORO. 

Existe otro procedimiento para determinar el punto 
de fusión de las substancias; que consiste en colocar la 
substancia a ensayar .en un tubo capilar cerrado en un ex-
tremo más ansrosto. unirlo a un termómetro y colocarlo en 
un vaso con aeria. 

Este procedimiento no lo considero pract'cable para 
fósforo, por su OXIDABILTDAD EN EL ATRE, y ser difí-
cil la introducción en el tubo capilar, teniendo que fundirse 
previamente. 

El primer método es exacto y muy practicable para 
esta substancia, ya oue bajo la capa de agua está libre de 
oxidaciones y no emite vapcwes que molesten al operador. 

DETERMINACION DE IMPUREZAS 

ARSENICO Y AZUFRE.— 

Entre las impureza* oue se encuentran en el fósforo y 
que es npeesario determinar1as podemos nombrar el arséni-
co y azufre. 

Para su determinación me he ceñido al método indica-
do por la Farmacopea del Brasil y que opera en la siguien-
te forma: 

Se mezcla un gramo de fósforo con 10 cc. de agua 
destilada y 10 cc. de N03H. en un balón de 50 cc. de ca-
pacidad, se digiere lá mezcla hasfa que todo el fósforo se 
haya disuelto, haciendo pasar durante el calentamiento 
una corriente de C02. Se pasa en seguida la solución a 
una cápsula, se evapora hasta que no se desprendan vano-
res nitrosos y se agrega agua completando 250 cc. Una 
mezcla de 1 cc: de esta solución con 3 cc. de solución de 
hiposúlfito de sodio, calentada al B. M., hirviente. duran-
te 15 minutos, no debe oscurecerse, lo contrario indica la 
presencia de arsénico. 



— 36 — 

Otra porción de este liquide, adicionada de solución 
Ce cloruro de bario, no debe dar opalescencia, lo que in-
dicaría la presencia de azufre. 

Este método para determinar el arsénico y azufre, es 
bastante bueno y operando con reactivos puros, (el ácido 
nítrico debe ser off. y no del comercial, que contiene im-
purezas y nos daría resultados positivos aún en ausencia 
de estos cuerpos), se obtienen resultados muy satisfac-
torios. 

En el ensayo hecho con el fósforo blanco del labora-
torio, me dió como resultado ausencia de arsénico y ligerí-
simo enturbiamiento con el cloruro de bario. Por el trata-
miento con el N03II el fósforo pasa al estado de ácido fos-
fórico, el azufre a ácido sulfúrico y el arsénico -a ácido 
arsénico. 

Para hacer este tratamiento, utilicé un aparato ge-
nerador de C02, que consta de un tubo de decantación 
que contiene C1H. Este tubo se introduce en un matraz con 
un tapón provisto de dos perforaciones en una se coloca 
el tubo eon O H v en el otro tubo de desprendimiento pa-
ra el C02. 

El C1H se hace actuar sobre C03Ca que se coloca en • 
un matraz El tubo de decantación tiene la ventaja de po-
der hacer actuar lentamente el O H sobre el cabronato y 
tener así un desprendimiento uniforme y continuo de este 
gas que se hace pasar al balón que contiene el fósforo con 
el N)03H. Este balón está provisto a su vez de un tapón 
con dos perforaciones; por una entra la corriente de COP, 
y la otra para un tubo largo, que hace las veces de tubo 
de seguridad, para que salga el exceso de C02. 

Dispuesto en esta forma el aparato se calienta lenta-
mente el balón que contiene el fósforo, al B. M. hasta di-
solución completa de ésite. 

El calentamiento debe hacerse lentamente y la tem-
peratura no debe ser muy subida, ya que si se sube mucho, 
hay desprendimiento de gases del fósforo que molestan 
mucho al operador. 

Una vez disuelto el fósforo completamente, se opera 
como ya quedó indicado anteriormente para la investiga-
ción del arsénico y azufre. 

Otro método) para investigar arsénico, consiste en 
evaporar una parte de la solución nítrica en una capsulita 
para desalojar en lo posible el N03H; el residuo se di-
suelve en agua y el líquido calentado se satura de H2S. 
De la cantidad de súlfuro de arsénico amarillo, que se se" 
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para después de 24 horas puede deducirse la cantidad de 
arsénico que existía en el fósforo ensayado. 

PROCEDIMIENTO DE BETTENDORF. — Consiste 
en tratar una parte.de la solución, completamente pri-
vada de N03H por un doble o triple volumen de solución 
saturada de cloruro esitañoso, en C1H fumante (reactivo 
de Bettendorf); todo esto debe dejarse reposar EN FRIO 
durante una hora. No ha de seguirse ningún empardeci* 
miento ni precipitación de copos pardos de arsénico. 

La reacción se presenta con evidencia, sobre todo si 
se mira a través del líquido sobre un fondo blanco y se 
compara con la coloración de un volumen igual de solución 
de cloruro estanoso previamente diluido en un tercio de 
agua y dispuesta en un tubo de ensayo de igual diámetro. 

As203 + 3 SnC12 + 6 O H - — 3 H20 + 2 As + 3 SnC14 

Al hacer una reacción con solución testigo por el 
método de la Farmacopea del Brasil y Bettendorf, obtuve 
la reacción positiva característica para cada caso. 

De los métodos estudiados, considero que el más 
exacto y rápido para investigar arsénico y azufré es el de 
la Farmacopea del Brasil, por lo que me permito propo-
nerlo para la nueva Farmacopea Chilena en proyecto. 

Para terminar con este elemento debo hacer mención 
«. su gran toxicidad y a las múltiples precauciones que deJ 

ben tomarse en cuenta cuando se trabaja cfin él. 
E3 contacto del fósforo con la piel produce quemadu-

ras graves y muy difíciles de curar. Al interior eg un tóxi-
co. muy enérgico, pues, a dosis muy pequeñas (0,10 grs.) 
es ya mortal. 

Cuando se hacen soluciones en súlfuro de carbono, de,J 

be tenerse cuidado, pues si se evapora el disolvente, se 
inflama fácilmente el fósforo por el grado de división que 
presenta, pudiendo producir perjuicios considerables 

Debe conservarse el fósforo en frascos oscuros, prote" 
gidos del aire y de la luz. Para preservarlo del aire se 
guarda bajo una capa de agua hervida. 

El fósforo blanco al estado de tal tiene poco uso en 
medicina, su mayor importancia se encuentra en la prepa-
ración del aceite fosforado y a partir de éste, el aceite de 
hígado de bacalao fosforad», de gran uso en medicina y 
que por lo tanto es interesante hacer su estudio. 
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ACEITE POSFOB^DO 

El aceite fosforado es talvez el medicamento más visa-
do en que entra el fósforo al estado libre. 

Para su preparación existen diversos métodos citados 
por las Farmacopeas, la mayoría son buenos y tienen sus 
ventajas y desventajas. 

Otaré en este trabajo algunos métodos seguidos por las 
Farmacopeas que se citarán a continuación. 

El aceite fosforado es una solución de fósforo en acei-
te de oliva, de almendras, o bien, en vaselina líquida, se-
gún sea la Farmacopea que nos haya servido para su pre-
paración. 

Método de la Farmacopea Chilena 1886. 
Fósforo blanco 1 gr. 
Aceite de almendra» descolorado 95 grs. 
Eter oficinal 4 grs. 
Tómese un frasco de boca ancha y tapa esmerilada de 

nna capacidad de 100 grs. Coloqúese el fósforo y agrégue-
se inmediatamente el aceite de modo que quede la décima 
parte vacía Disuélvase el fósforo calentando gradualmen-
te al B. M,., hasta una. temperatura de 80' C. teniendo cui" 
dado de destapar el frasco de vez en cuando y déjese en-
friar. Agrégurse el éter y sacúdase para facilitar la mez-
cla. 

Método de la Farmacopea Chilena 1905. 
Aceite de oíivas 100 partes. 
Caliéntese en una cápsula de porcelana no cubierta 

a 150* C. durante 5 minutos. Déjese enfriar, váciese su con-
tenido en un matraz v agregúese Fósforo 1 parte previa-
mente disuelto en: Sulfuro de carbono 5 partes. 

Caliéntese al B. M. hasta evaporación completa del 
sulfuro de carbono. 

El aceite así obtenido es fosforescente en la obscuri-
dad y se oxida aunque se tenga en la oscuridad en frascos 
bien tapados 

No iiidif' nada respecto a que el fósforo debe astar lo 
más seco posible; lo que se consigue, comprimiéndolo en-
tre papel de filtro. 

METODO DE LA FARMACOPEA DEL BRASIL.— 

Fósforo 1 gr». 
Aceite de almendras descolor. 90 cc. 
Eter c.. c-
Para obtener 100 cc, 
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Se introduce el aceite y el fósforo bien seco en un ma-
traz de unos 100 cc. de capacidad con tapa esmerilada» 
coloqúese al B. M.. hasta que el fósforo esté fundido, te-
niendo cuidado de destapar el matraz dos o tres veces du-
rante la operación Tápese el matraz y agítese hasta com-
pleta disolución del fósforo; déjese enfriar y complétese 
100 cc. ecn éter, mezclando bien. Coloqúese en frascos pe-
queños con tapa esmerilada. Se obtiene así un líquido lím-
pido o amarillento que posee el olor del fósforo. Esta 
Farmacopea, como la primera edición de la Chilena y el 
Codex, tienen el inconveniente de usar aceite de almendras 
dulces, que es bastante caro. 

La Farmacopea Italiana usa el aceite de olivas y lo 
prepara al 1 por mil. 

La Farmacopea Española usa parafina líquida en vez 
du aceiti, de almendras dulces o de olivas^ que disuelve 

mejoir al fósforo. En experiencias hechas en la Escuela se 
comprobó, que aunque se disuelve bien el fósforo en la 
vaselina, al cabo de un tieimpo se forma depósito de fósfo-
ro rojo. 

No me extiendo más en este estudio, ya que existen 
trabajos en que se ha visto detenidamente la preparación 
del aceite fosforado. 

CARACTERES GENERALES.— 

Se presenta como un líquido transparente. No debe 
ser fosforescente en la obscuridad y no debe formar depó-
sitos con el tiempo. El éter que agregan algunas Farmaco-
peas ®s con el objeto de impedir la fosforescencia de la 
preparación. 

En contacto del aire desprende humos blancos. 
El fósforo en este preparado, se encuentra en muy pe-

queña cantidad al estado libre, el resto se encuentra al 
estado de combinación que ni el ácido nítrico ni el bromo 
llegan a oxidar completamente y que no es arrastrado por 
el vapor de agua. 

Aún cuando se conserve en frascos muy bien cerrados, 
el aceite fosforado se enturbia y oxida con' el tiempo; esto 
se evita con la agregación de un 1% de LIMONENO, lo 
que hace la Farmacopea Española. 

DETERMINACION DE FOSFORO EN EL ACEITE 
FOSFOJRADO.— 

Por lo que hemos estudiado anteriormente, es necesa-
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rio determinar la cantidad de fósforo en este preparado, 
pues hay que comprobarlo, cada cierto tiempo para cons" 
tatar si el producto se encuentra en buenas condiciones o 
si ha perdido pritícipio activo. 

En la mayoría de las Farmacopeas se omite la deter-
minación del fósforo en el aceite fosforado, cosa curiosa, 
ya que como se ha dicho tiene importancia. Sólo se limi-
tan a indicar el modus operandi de la preparación. 

Un'método usado es el Katz; para este objeto se coloca 
en un embudo de decantación, 10 grs. de aceite fosforado 
con 20 cc. de solución de nitrato de cobre al 5% y se agi-
ta hasta que se forme una emulsión, negra consistente. 
Después se añaden 50 cc. de éter y en pequeñas porciones 
10 cc. de solución- al 3% de H202, EXENTA DE ACIDO 
FOSFORICO, o, cantidad suficiente de la misma, hasta 
que por agitación enérgica desaparezca por completo la 
coloración negra de fosfuro de cobre (Cu2P2) según 
Sohmidt y (Ou3P2) según Molinari. El liquido acuo-
so, que contiene el ácido fosfórico formado por oxi-
dación se separa después de la solución etérea y ésta se 
agita aún otras veces con 10 a 20 cc. de agua cada vez-
Luego se evaporan los líquidos de la« agitaciones reuni-
dos, después de adición de un poco de ClíI, hasta 10 o 20 
ec. ,• se filtra el líquido para eliminar las pequeñas goti-
tas de aceite que se separan; se mezcla el filtrado con NH3 
en cantidad suficiente para que se red ¡suelva el precipi-
tado que se forma al principio y por último se precipita el 
ácido fosfórico por mixtura magnesiana (para 0,10 de 
P205, unios 10 cc. de mixtura magnesiana). Se deja en re-
poso por espacio de unas 3 horas. El precipitado Re recoj 
ge sobre un filtro de cenizas de peso conocido y se lava 
con una mezcla de tres partes de agua y una de amoníaco, 
hasta que el líquido filtrado acidulado con N03H, no. se 
enturbie por la adición de N03Ag (ausencia de cloro). 

Una vez seco «1 precipitado se somete a calcinación 
suave al principio y fuerte enseguida, para convertirlo 
en pirofosfato de magnesio (Mg2P207) y como tal se pesa. 
El resultado se multiplicó por el factor 0,2795 que es la 
correspondencia entre el pirofosfato de magnesio y el fós-
foro.. 

En el desarrollo de este método me encontré con difi-
cultades que las subsané como indico más adelante: 

l.o—Els imposible determinar la cantidad de aceite 
fosforado pesándolo directamente en el tubo de decanta-
ción, por lo que hice una pesada por diferencia. Para ello 
tañé un vaso de precipitado, coloqué en él una cantidad 



superior a 10 grs. de aceite y pesé exactamente. Por dife" 
rencia obtuve la cantidad exacta de aceite; vacié éste al 
emibudo de decantación y volví a pesar el vaso con el, resi* 
dúo que en él quedaba; este resultado menos el peso del 
vaso, me dio la cantidad de residuo y restando este residuo 
de la cantidad primitiva de aceite, me dió la cantidad 
exacta que coloqué en el tubo de decantación. 

Este método de pesada por diferencia, se usa siempre 
que se trabaje con grasas y es muy exacto. 

2.o—El nitrato de cobre es una sal poco común en el co* 
mercio. Tampoco la encontré en los laboratorios de la Es* 
cuela, por lo que tuve que prepararla, siguiendo el método 
indicado en el tratado de Química Inorgánica de Schmidt. 

Se pone una parte de cobre metálico en limaduras en 
un matraz, se vierte 11 partes de N03H puro al 25% y se 
calienta suavemente la mezcla en baño de agua. Tan pron-
to como disminuye algo la intensidad de la reacción, se ca 
lienta más enérgicamente hasta disolver completamente el 
oobre. Debido a los vapores de dióxido de nitrógno que se 
desprende durante la operación as necesario trabajar en 
una campana. 

Cuando se ha disuelto todo el cobre, se diluye el líqui-
do con un peso igual de agua destilada, se filtra, se con-
centra en una cápsula de porcelana hasta que se forme pe* 
1?,cula y se deja enfriar. Se colocan los cristales en un em-
budo y se deja escurrir completamente. Se secan luego en 
la estufa a 60 o 70? C. 

Se presenta en cristales de color azul intenso. 
Una vez obtenido el nitrato de cobre por este procedi-

miento, que recomiendo por lo sencillo y rápido; hice la 
solución al 5% y agregué los 20 cc. al aceite fosforado 
contenido en el tubo de decantación; agité y se formó una 
emulsión negra consistente; añadí enseguida el éter y por 
porciones el agua oxigenada al 3%. Antes de agregar los 
10 cc. indicados obtuve la descoloración de la substancia, 
separándose en do s capas. La etérea y la solución acuosa 
con ácido fosfórico. Decanté la solución y agregué nuevas 
porcionés de agua, que decanté nuevamente y agregué el 
líquido a la solución anterior. El resto de la operación lo 
hice según el método descrito mas arriba. 

Operando en esta forma obtuve los siguientes resulta-
dos: Para 10 grs. de aceite fosforado encontré 0,097 grs. 
de fósforo, lo que corresponde a 0,97 % de fósforos 

Se ha recomendado de usar el nitrato de plata en vez 
del nitrato de cobre, operando en igual, forma que la an-
terior. Pero en tres ensayos hechos no obtuve resultado 
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positivo, ya que la solución permanece negra después de 
agregar el agua oxigenada, y solo muy pequeña cantidad 
de fosfuro de plata se oxida y transforma en ácido fos-
fórico. 

Para obtener éxito por este método, debí operar con 
solución alcohólica de nitrato de plata al 10% y hacer la 
oxidación del fosfuro de plata mediante el N03H, preci-
pitando luego con el reactivo molibdico. 

MODO DE OPERAR.— 

Se toman 5 grs. de aceite fosforado al 1%, se agregan 
10 cc. de solución alcohólica de N03Ag al 10%, se agita y 
se deja en reposo por 24 horas. Se decanta el líquido y el 
fosfuro de plata se lava con éter hasta eliminación com-
pleta de la materia grasa, se arrastra a una cápsula de 
porcelana, por medio del agua destilada, se agrega N03H. 
se evapora casi a sequedad, se diluye con un poco de agua 
y se agrega el reactivo molibdico; que se prepara en Ir 
siguiente forma: 

Se disuelve 150 grs. de molibdato de amonio, triturado 
en 300 grs. de agua y MUY POCO NH3, diluyendo la di-
solución con agua hasta formar un litro y vertiendo este 
líquido, agitando, sobre un litro de N03H de peso especí-
fico 1.20 

A menudo a la anterior disolución de 150 grs. de mo-
libdato de amonio en 300 cc. de agua y poco NII3, se le 
añaden todavía 400 g:'s. de nitrato amónico para acelerar 
la reacción; se diluye luego a un litro y se vierte después 
este líquido sobre 1 litro de N03H de D— 1,20. Las mez-
clas se mantienen 24 horas y se filtran. 

Una vez agregado el' reactivo molibdico a la solución 
en que se investiga el fósforo, se deja en reposo dos horas 
en frío y 2 horas a 40 C.9 Se filtra en filtro doble y se lava 
con N08H al 1 x 20 y enseguida con unas gotas de agua 
destilada. Se seca a una temperatura menor de 90' C. y se 
pesa. El peso del precipitado se multiplica por el factor 
0.0163, que es la correspondencia entre el fosfomolibdato 
de amonio y el fósforo. Usando este método encontré en la 
muestra ensayada 0,97% de fósforo. 

Existe además un método práctico, rápido y exacto 
que ha sido publicado en el Joumal de Pharmacie et de 
Chimie. Tomo XX. Año 1934. 

El método se funda en oxidar ,el fósforo mediante la 
mezcla nitrosulfo perclórica, y en el licor resultante pre-
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eipitar el fósforo con el reactivo molibdico al estado de 
fosfomolibdato de amonio. 

Para operar se toman 10.5 grs. de aceite fosforado que 
contiene 1% de fósforo y se ataca con 10 oc. de N03H d« 
D—1,39 y con 4 ec. de S04H2 de D— 1,80. Se hace hervir 
la mezcla hasta que adquiera color pardo; se agrega en* 
tonoes, en varias porciones, 5 cc. de una mezcla de una 
parte de N03H de D—1,39 y dos partes de ácido perclóri-
co de D—1,61 y se continúa calentando hasta descoloraeión. 

Enseguida/se trata por reactivo molibdico, se filtra; 
el precipitado se lava, se seca a la estuva a 100' C. y se 
pesa. 

El peso del precipitado de fosfomolibdato de amonio 
se multiplica por el factor 0,0163 que es la corresponden-
cia de este cuerpo con el fósforo. Qctuve un resultado de 
0,96% de fósforo. 

Este método no es muy apropiado para incluirse en 
una Farmacopea, por ser difícil el tratamiento con los áci-
dos nítrico, sulfúrico y perclórico para la oxidación del, 
fósforo, en el laboratorio de una Farmacia 

De los métodos antes estudiados considero que el me-
jor para inscribirlo en la nueva Farmacopea Chilena en 
proyecto, es el del NITRATO DlE COBRE, oxidación de 
éste por el AGUA OXIGENADA a ácido fosfórico y preci-
pitación con mixtura magnesiana. Por calcinación obtener 
pirofosfato y de su peso determinar la cantidad de fósforo, 



B I B L I O G R A F I A 

¡Farmacopea de los .Estados Unidos -de América Décima 
revisión decenal l.o de Enero de 1936. 

Farmacopea de los Estados Unidos del Brasil. Edición 
obligatoria a partir del 15 de Agosto de 1929. 

Farmacopea Oficial delReino de Italia. Y Edición 1929. 
Farmacopea Francesa. Edición 1908. 
Farmacopea Oficial Española. VIII Edición 1930. 
The British Pharmacopea. 1932. 
Farmacopea Chilena. F. Pnga Borrie y Juan B. Mi-

randa 1905. 
Farmacopea Helvética. IV Edición. Edición Francesa. 
Farmacopea del Japón. Edición Inglesa. 
Tratado de Química Inorgánica de Schmidt. 
Yournal do Fharmacie et de Chimie Tomo X X Año 1934. 


