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por destilacion directa(*)
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En la nota anterior, (') presentada
al XXIII Congreso de la F. I. P. en
Miinster, creimos demostrar cémo en
hojas de tabaco podia arrastrarse
cuantitativamente la nicotina por un
simple y rapido procedimiento de
destilacion directa, partiendo de 1 g
de droga. Vimos entonces cémo en la
valoracién final no podia emplearse
la clasica alcalimetria que nos habia
dado buenos resultados en casos de
soluciones puras (2) e impuras (*) de
alcaloides, pues, operando sobre hoja
de tabaco, en la alcalimetria cléasica
se valoran como nicotina productos
alcalinos no alcaloidicos que también
son arrastrados al destilado. Para va-
lorar nicotina en tabaco sélo podra
emplearse en la fase final la técnica
volumétrica, previa precipitaciéon con
acido picrico, basada en el procedi-
miento de PFYL Y SCHMITT. (*).

Sin embargo la técnica que venia-
mos elaborando, mas rapida y cémo-
da de ejecucién en principio que las
usuales, no podria ser propuesta co-
mo tal sin sufrir antes una compara-

f (*) Presentado y discu

laF. 1P - Praga, 1965,

cién experimental
aquéllas.

No cabe duda de que el procedi-
miento gravimétrico de precipitacion
con silico-wolframico, es el mas difun-
dido, pese a lo largo de su realizacion
y otros inconvenientes ya conocidos.
Por otra parte, modalidades de dicho
procedimiento son las aceptadas por
la A. O. A. C. y por los investigadores
de nuestro Instituto de Biologia del
tabaco, estos en la modalidad de
AVENS y PEARCE (7).

El objeto de la presente nota es
dar cuenta de los resultados obteni-
dos en nuestros trabajos que han si-
do sistematizados asi:

con alguna de

I.—Comparacién de los métodos in-
tegros: gravimétrico del Si-Wo
y el nuestro.

II.—Comparacién en cuanto a la fa-
se extractiva y a la fase de valo-
racion final de cada método.

ITI.—Perfeccionamiento de la técnica
propuesta.

tido ante el XXV Ccngreso Internacional de Ciencias Farmecluticas de
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1.—Comparacion en cuanto al méto-
do integro.

Por mejor servir a la objetividad,
hemos pedido al Instituto Espafiol de
Biologia del Tabaco, de Sevilla, una
serie de muestras de tabaco, valora-
das por ellos por la técnica que les
es habitual. Las muestras, en numero
de 7, han venido en tubos hermética-
mente cerrados y numeradas correla-
tivamente. Una vez realizadas nues-
tras determinaciones, hemos solicita-
do los datos del Instituto del Tabaco
que antes habiamos preferido ignorar.
TECNICA:

Se opera como quedd especificado

J. CABO TORRES y G. TENA

en el apartado IIT de nuestra nota
anterior (1).

Hemos de advertir, sin embargo,
que todas las muestras recibidas
eran pequefias. Por ello operamos con
cantidades de 0,25 a 0,5 gramos, para
poder hacer un numero de determi-
naciones sufic'entes (5 en cada una),
reteniendo siempre una fraccion en
reserva, con que remediar cualquier
contingencia.

En la Tab. 1. se reunen los datos
obtenidos junto con los facilitados
por el Instituto de Biologia del Taba-
co, operando con la técnica gravimé-
trica del silico-wolframico.

Tab. 1 - Valoracion de nicotina en tabaco
Comparacion del Método en estudio con el gravimétrico silico-wolframico

Muestras Resultados % Diferencias
= oo
Cravimetria Volumetria Absolutas : %
picrica |
1
1 3,36 3,47 0,11 = 57
1 3,11 3,93 0,42 =150
11 3.16 3,56 0,40 LEI RS
1V 3.17 ! 3.30 0,13 241
A% 3.34 3,87 0,23 s 039
VI 3,01 2,97 0,04 & = dlo
Vil 3.01 3,13 0,12 a0

DISCUSION:

Observemos previamente que to-
das las muestras enviadas por el Ins-
tituto de Biologia del Tabaco, son no-
tablemente méas ricas en nicotina que
las que veniamos nosotros emplean-
do, pues por el método del picrico,
el contenido hallado no solia pasar
mucho del 2%.

Nos sorprende la comparacion de
los datos del método gravimétrico con
los del volumétrico del dipicrato. En
efecto el acido silicowolframico co-

mo reactivo de precipitaciéon es me-
nos especifico que el picrico, por lo
que a otros alcaloides acompanantes
de la nicotina se refiere; cabria espe-
rar por ello que, de existir diferen-
cias en los datos obtenidos por am-
bos métodos, seria en el sentido de
que los del método del silicowolfré-
mico fuesen mas elevados. Y salvo
en la muestra n. 6, no es asi, sino
todo lo contrario En las muestras 2
y 3, este hecho toma proporciones al-
go superiores, puesto que la técnica
del picrico alcanza valores que son
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respectivamente un 13,5 y un 12,7%
mas elevados que los del silico-wol-
framico. Hemos de advertir que en
nuestras determinaciones notamos ya
a simple vista la abundancia del dipi-
crato precipitado en todas estas mues-
tras recibidas de Sevilla.

Pensemos en el valor que hemos
de asignar a estas diferencias respec-
to a la calidad de nuestro método.

La técnica de precipitacion de la
nicotina por medio del acido picrico
ha sido de las mas estudiadas y criti-
cadas, junto con la gravimétrica de
precipitaciéon con acido silico-wolfra-
mico. Los valores de aquella serian,
de un lado, excesivos respecto a la
nicotina contenida en la solucién, de-
bido a ser valorado en la volumetria
como procedente de la precipitacion
con el alcaloide, acido picrico libre
que quedaria retenido por el precipi-
tado, y a que los lavados de éste no
pueden prodigarse mucho por la so-
lubilidad relativa del dipicrato de ni-
cotina en agua; sin embargo PYRIKI
establecié que lavando el precipitado
dos veces con 4 ml de solucién picri-
ca de concentraciéon ' de la emplea-
da en la precipitacion, la cantidad de
picrico retenido era insignificante.
Por ello no puede ser significativa
operando como nosotros (lavado con
4 ml de agua) que ademds aprecia-
mos con oportuna prueba en blanco
la pequena cantidad de reactivo rete-
nida por el filtro, de reducidas dimen-
siones, empleado. La adecuacién de
nuestro «modus operandi» quedd ade-
mas demostrada en un trabajo ante-
rior (?).

En todo caso es opiniéon general,
tras los minuciosos estudios realiza-
dos por numerosos autores, que las
razones por las que la técnica del pi-
crico podria dar errores por exceso,
son superadas con creces por las po-

sibilidades de obtener valores por de-
fecto. Descuella, entre éstas, la ya
aludida solubilidad del dipicrato de
nicotina que viene a constituir, en
opinioén de la inmensa mayoria el pun-
to mas vulnerable de la técnica.

Es decir, que si no existe ninguna
razéon de peso para admitir que los
valores mas elevados obtenidos con la
técnica del picrico respecto a la del
silico-wolframico, se deban precisa-
mente a defectos de aquélla; si se tie-
ne en cuenta que la técnica gravimé-
trica al silico-wolframico ha sido la
mas profunda y meticulosamente es-
tudiada, habiéndose establecido con
solida base experimental sus conside-
rables defectos; si se advierte que la
admision general de dicha técnica en
la practica industrial, mas que en tra-
bajos finos, es por considerarla como
una de las mas aceptables, pero no
la mejor (corroboracion de ésto es
que continuamente surgen nuevos in-
tentos de investigadores que desean
mejorarla); si hay también razones
poderosas para que por precipitacion
silico-wolframica se puedan obtener
datos muy inferiores a los verdade-
ros (presencia de sales amoénicas en
soluciéon final, estado fisico del preci-
pitado, temperatura de precipitacion,
etc.); si, en fin, o mas bien en princi-
pio, hay entre las dos técnicas que
comparamos una diferencia manifies-
ta en la fase extractiva, hemos de in-
tuir que sin duda serd la fase extrac-
tiva responsable principal de las dife-
rencias que comentamos.

Pero sobre todo, si dichas diferen-
cias que, por término medio son del
orden de +6% a favor de la técnica
del picrico, no son en realidad muy
grandes, no es imprudente concluir
que la técnica que venimos elaboran-
do resulta aceptable, comparada con
la generalmente admitida en los cen-
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tros de estudio del tabaco de casi to-
do el mundo, puesto que da resulta-
dos parecidos, siendo mas rapida y
cémoda de realizar.

En todo caso se estudiara la in-
fluencia que en las diferencias entre
datos obtenidos, pueda tener las dis-
tintas condiciones de la técnica de
extraccion.

II.—Comparacion en cuanto a la fa-
se extractiva y a la fase de valoracion
final de cada método

Valoramos de nuevo las muestras
de tabaco mediante el procedimiento
de extraccién seguido en la técnica
que venimos elaborando, pero apli-
cando en la fase final, de valoraci6on
propiamente dicha, el procedimiento
gravimétrico de precipitacion con aci-
do silico-wolframico. Pensamos que
si las diferencias observadas anterior-
mente entre dicho método y el nues-
tro, disminuyesen significativamente,
seria logico achacarlas mas bien a la
distinta modalidad del proceso extra-
tivo que al de valoracién final.

Valoramos de nuevo los muestras
enviadas por el Instituto de Biologia
del Tabaco, realizando tan sélo 3 de-
terminaciones en cada una por la po-
ca cantidad de que disponemos.

j. CABO TORRESy G. TENA

En la fase de valoracion, seguimos
la técnica de AVENS y PEARCE (%), que
es la empleada en dicho Centro al ob-
tener los datos que nos facilitaron.

TECNICA:

Realizamos la extraccion como
siempre, partiendo de 1 gramo de ta-
baco, pero en el matraz colector se
ponen 10 ml de agua destilada y 4
mi de HCI %. Concluida la destilacion,
se completa con agua el destilado
hasta unos 100 ml y se precipita con
acido silico-wolframico al 12%, pro-
curando no anadir gran exceso del
reactivo. Se calienta 15 minutos al
bafio maria sin agitar, se enfria a
0°C manteniéndolo en frigorifico du-
rante unas 24 horas. Se recoge cuan-
titativamente el precipitado en filtro
sin cenizas,se lava con 100-200 ml de
HCI 1/2000 y se calcina. La nicotina
contenida en la muestra viene dada
multiplicando el peso del residuo cal-
cinado por el factor 0,114.

Los resultados figuran en la Tab. 2
donde se recogen los obtenidos para
cada muestra por el método del pi-
crico (tomados de la Tabla anterior)
para mayor comodidad en la compa-
racion en cada caso de los datos pro-
cedentes de los dos métodos.

Tab. 2. Valoracion de nicotina en tabaco
Comparaciéon del método volumétrico del picrico y del gravimétrico
silico-wolframico, empleando la misma técnica extractiva

. ; . Diferencias Diferencias anteriores con las mismas muestras
Muestras Picrico(°®) Gravimétrico - -
absol. ‘ % absol i %
I 3,47 3,54 -0,07 | 2,0 RO NEE gy
1 3,83 3,59 —0,06 L7 +0 42 £ 2i i)
1 3,56 3,58 - 0,02 1,3 +0,40 | 4197
v 3,30 3.38 —0,08 1,8 +0,13 ‘ = el
\% 3,87 3,99 —0,02 0,4 +0,23 ‘ + 6,9
VI 2,97 3,14 —0,17 5,9 —0,04 | el 5]
Vil 301 | 3,19 - 0,06 1,8 +0,12 + 4,0
Diferencia media . —2,1 + 6,40

(°) Media de 5 determinaciones.

Nota: Las muestras de tabaco emnpleadas son las mismas que en la Tabla anterior por lo que los datos obte-
nidos con el método dal pierico son los que figuran en dicha Tabla.
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DISCUSION:

El estudio de los datos recogidos
en la Tabla anterior, nos aporta inte-
resantes sugerencias.

Se aprecia de forma clara que el
mismo procedimiento final gravime-
trico, por precipitacién con silico-wol-
framico, da ahora resultados mucho
mas concordantes con los obtenidos
por el procedimiento volumétrico del
- picrico, puesto que las diferencias,
que antes fluctuaban entre 0,04 y 0,42
(1,3% y 13,5%) ahora van de 0,02 a
0,17 (0,4% a 5,9%); es decir que de
una diferencia media del 6,4% han
pasado al 2,1%. Ello muestra que las
discordancias que se obtenian entre
los resultados, operando por una y
otra técnica se debian en mucho ma-
yor grado al proceso de extraccién
del alcaloide que a la modalidad de
la valoracién final.

Pero, ademas hay otro hecho a
considerar que también es importan-
te. Se trata de quelas diferencias ci-
tadas, aparte de la disminucién de su
magnitud, han cambiado de signo.
Cuando comparamos la técnica que
veniamos elaborando con la técnica
integra de AVENS y PEARCE, los resul-
tados de ésta —salvo en un caso en
que el dato fue ligeramente mayor
(muestra n.° 6)— fueron menores. En
cambio al contrastar la técnica pro-
puesta con la de AVENS y PEARCE mo-
dificada al emplear igual procedimien-
to extractivo que en la muestra, los
resultados obter‘dos por gravimetria
fueron siempre mayores. Ello estid de
acuerdo con la Idgica puesto que,
siendo el método de valoracién funda-
do en la precipitacién silico-wolframi-
¢a menos especifico que la precipita-
cién picrica, es légico que dé resulta-
dos superiores. Y, por otra parte, no
€S muy aventurado pensar que nues-

tro procedimiento de extraccién ago-
ta mas completamente el alcaloide en
la hoja de tabaco.

Por tltimo comparemos las dife-
rencias entre cada dato obtenido en
la serie picrica y la silico-wolframica
de AVENS y PEARCE con las que se ob-
servan entre nuestra técnica y la gra-
vimétrica modificada en el proceso
extractivo. Se observa un cierto para-
lelismo; por ejemplo en la antes alu-
dida muestra n.° 6, tinica en que la
técnica de AVENS y PEARCE dio un re-
sultado ligeramente mayor que la vo-
lumétrica del picrico, pasa después a
ser la diferencia més considerable a
favor de la técnica gravimétrica. Ello
parece corroborar que sin duda en
dicha muestra de tabaco se eleva la
cifra del contenido en alcaloides dis-
tintos de la nicotina que son también
precipitados por el 4cido silico-wol-
framico.

III.—Perfeccionamiento de la técnica
en preparacion.

III.  1.—Influencia del grado de pul-
verizacion de la wmuestra de tabaco.

Han quedado expuestas nuestras
experiencias respscto al estableci-
miento de una técnica facil y adecua-
da para la extraccién de nicotina del
tabaco, comprobando cémo el alcaloi-
de se arrastra cuantitativamente me-
diante una destilacién simple. En es-
ta fase radica una de las mayores ori-
ginalidades de nuestro procedimiento
y lo que coniribuye notablemente a
simplificarlo respecto a otros y a fa-
cilitar su adaptacién a determinacio-
nes en serie.

Intentamos ahora estudiar algunas
posibilidades de perfeccionamiento o
de atin mayor sencillez, por modifica-
ciéon de algunos detalles aislados.
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Las experiencias que ahora se
plantean son un intento de disminuir
o evitar la incomodidad que supone la
pulverizacién y tamizado de la mues-
tra hasta llegar al polvo bastante fi-
no al que venimos reduciéndola, des-

bien todo el que opera con polvos ve-
getales.

Operamos con un mismo tabaco
curado («picadura») pulverizando has-
ta 3 grados distintos, que ajustamos
a las especificaciones de nuestra vi-

agradable labor cuyos efectos conoce gente Farmacopea IX edicion.
Muestras Denominaciones F. E. IX Tamiz
I Polvo intermedio 100
I Polvo muy grueso OV
111 Fragmentos medianos T. VIl

Notas:

1. La muestra [ equivale al grado de pulverizacién que venimos adoptando

en determinaciones anteriores.

2. La muestra III coincide en el tamano de sus fragmen:os con los de la «picadura»

de venta en los estancos,

TECNICA:
Partimos de porciones de 1 g +
0,001 de las muestras descritas. Ope-

ramos como anteriormente. Se valora

cada destilado por volumetria previa
precipitacion picrica, y se efectian
cinco determinaciones por cada mues-
tra.

Tab. 3. Valoracién de nicotina en tabaco por la técnica en estudio.
Influencia del grado de pulverizacion

Muestras Resultados % (°) UCS\'ia("iopes
medias
I
(T. — 110 1,99 10,028
H 4 .56 | 0,032
(T.— V) g 4y
L 1,55 1 0,032
(= Vi)

(*)—Medias de 5 determinaciones.

DISCUSION:

La concordancia de las medias
obtenidas para cada muestra, asi co-
mo la de sus respectivas desviaciones

medias nos permite deducir que es in-
necesario el grado de pulverizacion
que veniamos empleando.

Al poder operar con hoja de taba-
co reducida a fragmentos del tipo de
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2 a 4 mm de didmetro, el método que-
da simplificado en la fase previa de
pulverizacién, operacién nada corta
ni agradable cuando han de obtener-
se particulas bastante finas.

IIl. 2. —Influencia del tiempo de agi-
tacion previa a la destilacion

Tras la adicién a la muestra de ta-
baco, del agua y del CINa venimos
agitando durante % hora con el fin
de facilitar la uniforme imbibicién.
Esta agitacién, aparte de alargar en
lo que dure, el tiempo requerido pa-
ra realizar la técnica, es operacién
molesta, sobre todo si no se dispone
de agitador mecanico apropiado.

Nos proponemos investigar el tiem-
po minimo necesario para que los re-
sultados obtenidos den iguales valo-
res medios y no afecten a la repro-
ductibilidad.

Planteamiento de la experiencia y

Tab. 4. Valoracion de nicotina en tabaco

387

técnica seguida: En un principio, va-
lorando una misma muestra, compa-
ramos resultados obtenidos agitando
la mitad de tiempo (15’) y operando
sin agitacién, con los que se obtienen
mediante el procedimiento de control,
es decir, agitaci6én durante % hora.

Se siguen las normas de siempre,
con las innovaciones introducidas has-
ta aqui; por lo tanto se usa muestra
reducida tan sélo a fragmentos me-
dianos (Tamiz VII F. E. IX) lo que
equivale, en el caso de la llamada
«picadura» a no pulverizar en ab-
soluto.

En cada caso se realizan 5 deter-
minaciones simultdneas. Los resulta-
dos referentes al tiempo de agitacién
usual (30’) son tomados del cuadro an-
terior, muestra tamizada por el nu-
mero VII de F. E., grado de pulveri-
zacion minima que desde ahora en
adelante emplearemos.

por la técnica en estudio.
tacion previa

Influencia del tiempo de agi

Tiempos de ,‘ Resultados : Desviaciones
agitacién % (°) 1 medias
| |
30 minutos | 1,55 | 40,028
15 minutos ‘ 1,56 ]‘ +0,036
Sin agitar Jx 455 | 40,03

©)
DISCUSION:

Se observa claramente cémo aqui
la agitacién previa de la muestra con
el liquido acuoso, no ejerce efecto
apreciable en los resultados. Nada ex-
trafia este hecho, pues la imbibicién,
eése «empapamiento» de la muestra
con el agua, se realiza con igual efica-
cia durante el corto lapso de tiempo
que media desde que se comienza a
calentar hasta que se inicia la destila-
cién. Hecho légico por cuanto el caler

ARS PHARM, X-2

Media de 5 determinaciones.

facilita la penetracién del agua en los
tejidos vegetales desecados.

Puede por tanto suprimirse toda
agitacion, con lo que se obtiene una
nueva ganancia en tiempo y en como-
didad al realizar la técnica que veni-
mos perfilando.

Naturalmente, los resultados ob-
tenidos en esta experiencia previa, ha-
cen inutil ya cualquier otra investiga-
cién referente a la influencia de ma-
yor tiempo de agitaciéon. De otra for-
ma 1no se nos oculta que hubiera si-
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do necesario estudiar este aspecto, va-
riando el factor tiempo con interva-
los mas estrechos y establecer las con-
diciones 6ptimas, volviendo de nuevo
al grado de pulverizacién que también
juega un papel indudable en la per-
fecta penetracion del liquido extrac-
tivo en la muestra.

1I1. 3. —Influencia del lavado del pre-
cipitado de dipicrato de mnicotina 'y
de la normalidad de la disolucion al-
caling.

En nuestra nota I,(*) pudimos
comprobar, trabajando en la valora-
cién de nicotina en soluciones puras
o impuras de alcaloide, la influencia
de los extremos senalados.

En cuanto a los lavados del preci-
pitado de dipicrato, vimos que en Vvez
de hacerlo con una solucién picrica
diluida como propusieran los autores
de la técnica primitiva, es mejor pa-
sar a través del precipitado las
«aguas madres» de cristalizacion que
filtraron previamente, operacion que
necesariamente se ha de realizar tras
enjuagues sucesivos del matraz en
que se precipitd, para recoger €n su
totalidad el precipitado obtenido. Con
dicha manipulacién se cumple enton-
ces un doble objeto: trasvase total
del precipitado y lavado del mismo.

Respecto a la normalidad mas con-
veniente de la solucién alcalina em-
pleada en la volumetria final, pudi-
mos comprobar que con soluciones
0,025 N 6 0,05 N, se obtiene superior
precisién que con la 0,1 N recomen-
dada en la técnica primitiva. Es reco-
mendable sobre todo la 0,05 N pues
con la mas diluida, teéricamente mas
precisa, se aprecia peor el viraje de
la fenolftaleina.

Al trabajar con tabaco, tras el pro-
ceso de destilacién, vamos a operar
sobre una solucién acuosa de sal de

nicotina, con una composicién, res-
pecto a impurezas relativamente
constantes.

Aunque era de esperar que los re-
sultados obtenidos respecto a los 2
extremos de este apartado, serian
idénticos a los anteriores, hemos rea-
lizado una comprobacién experimen-
tal que ha ratificado lo que era pre-
visible.

METODO PROPUESTO:
Reactivos:

Solucién de acido picrico aproxima-
damente 0,05 M: acuosa al 11-12%o
(practicamente a saturacion).

Solucién 0,05 N de NaOH.

Solucién alcohdlica de fenolftaleina a
1%.

Tolueno (R. A.) o éter (R. A.).
Papel filtro.

Material:

Erlenmeyer (o vaso de precipitado)
de 100 ml de capacidad.

Vaso de precipitado de 100-150 ml,
tipo alto.

Embudo de unos 5-6 cm de didmetro.
Varilla de- vidrio maciza.

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

Aparato de destilacion:
je en nota II (%).

(Ver monta-

Matraz de fondo redondo y cuello lar-
go de unos 100 ml de capacidad.

Alargadera de vidrio doblemente aco-
dada (mejor con rompeburbujas).

Refrigerante recto de unos 25 cm de
longitud de «camisa».

Dos tapones de goma.
Dos telas de amianto.
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Técnica:

La muestra reducida a fragmentos
medianos —T. VII, F. E. IX edicién—
(aproximadamente los de tabaco de
«picadura»), se pesa con la precision
del mg, empledndose ‘las cantidades
siguientes:

Contenido Cantidad miaima

.- 2proximado e g 2 S
0,5—1,0% 10 g
1,0—3,0% 0,50—1,00 g
3,0—6,0% 0,25—0,50 g
> 6,0% —025 g

La cantidad de muestra requerida,
pesada aproximadamente, en grana-
tario, se introduce en el matracito de
destilacién previamente tarado al mg
y se pesa de nuevo con la misma pre-
cision; se anaden 25 ml de agua des-
tilada, exenta de CO: unos 3 gramos
de CINa, 0,2 gramos de MgO y unos
fragmentos de porcelana porosa; se
agita ligeramente y se conecta al dis-
positivo de destilacién, habiendo pre-
viamente introducido la punta del re-
frigerante en un erlenmeyer de 100
ml de capacidad que contiene unos
10 ml de acido (SO:H: aproximada-
mente 0,05 N); la superficie del liqui-
do debe quedar ligeramente por en-
cima del orificio de salida del refrige-
rante.

Se neutraliza el destilado frente al
rojo de metilo hasta comienzo del vi-
raje (la solucién esta por tanto lige-
ramente acida), se afaden 25 ml de
la solucién saturada de acido picrico
0,05 M y se deja en reposo, tapando
el recipiente, durante dos horas por
lo menos.

Se recoge el precipitado, filtrando
por papel (unos 8 cm de didmetro,
desplegado) sobre un embudito de
5-6 cm de diametro, empleando el li-
quido filtrado 'para lavar por. peque-

fias poricones el recipiente en que se
precipité, hasta conseguir el total
arrastre del precipitado al filtro.

Una vez escurrido el precipitado,
se lava una vez con 4 ml de agua que
cae en chorro fino sobre la parte pe-
riférica del papel de filtro, de forma
que arrastre el precipitado hacia el
vértice del mismo.

Se dejan caer (invirtiendo el em-
budo) filtro y precipitado en un vaso
de unos 100 ml de capacidad, se ana-
den 10 ml de agua destilada exenta
de CO: y, con ayuda de una varilla
de vidrio, se disgrega el papel, para
que el precipitado quede interpuesto
en el liquido. Se titula en presencia
de fenolftaleina (IV gotas) con NaOH
0,05 N hasta color anaranjado persis-
tente después de agitacion; se adicio-
nan entonces 10 ml de tolueno o éter,
se agita (la solucién recobrara su co-
lor amarillo) y se sigue valorando con
cuidado, agitando enérgicamente tras
cada adicién —gota a gota— de la so-
lucién alcalina hasta coloraciéon rosa-
anaranjada, persistente a pesar de la
agitacion.

Prueba en blanco: en embudo se-
mejante al empleado en ensayos an-
teriores, se pone un filtro de igual ca-
lidad y dimensiones que el que sirvié
para recoger el precipitado de dipi-
crato; se empapa con solucién satu-
rada de acido picrico, se deja escu-
rrir y se lava de idéntica manera a
como se dijo mas arriba; se procede
después como con el filtro que con-
tenia el precipitado.

1 ml de solucién 0,05 N equivale
a 0,00405 g de nicotina

A continuaciéon damos los resulta-
dos obtenidos operando sobre 3 mues-
tras de tabacos curados, de diferente
riqueza nicotinica.
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Tab. 5. Determinac ion de nicotina en el tabaco por la técnica estudiada,
Precipitacion picrica: sol. 0,05 N.
Musstra Resultados | Desviaciones tipicas (1)
% y errores ()
I 0,578, 8 = 0,0193
e =+ 0,01301
S SEoon
II 1,769, 9 = 0,0423
¢ = 10,02853
£ % =1+16%
111 2,299, § = 0,0453
¢ = +0,0306
e % =+13%
CONCLUSIONES: y hacer mas viable la técnica que

jo—Ja comparacion de los resul-
tados obtenidos en la valoracién de
hoja de tabaco, mediante la técnica
que se viene elaborando y los que se
obtienen sobre las mismas muestras
por el clasico y generalisimo procedi-
miento del silico-wolframico, permi-
te concluir: Que las discretas diferen-
cias entre valores del método volu-
métrico del picrico y del gravimétri-
co del silico-wolframico, a favor de
los primeros, disminuyen y cambian
de signo cuando se aplica el método
gravimétrico al proceso de extraccion
que preconizamos, por aumentar en-
tonces los valores medios de la téc-
nica por gravimetria.

2.°—Conclusién deducida de las ex-
periencias a que se refiere la anterior,
es que la técnica de extraccién pro-
puesta es sumamente aceptable y su-
perior a otras que gozan de gran ge-
neralidad como la empleada en el mé-
todo gravimétrico del silico-wolframi-
co de AVENS y PEARCE.

3.°—Fn un intento de perfeccionar

elaboramos, se ha estudiado la in-
fluencia en los resultados del grado
de pulverizacién del tabaco a valorar,
concluyendo que basta con operar
con la hoja reducida a fragmentos de
2-4 mm @, tamafio cercano al que po-
seen los de la llamada «picadura» (T.
no VII F. E. IX). Asi queda la técni-
ca simplificada en la fase previa y
nada agradable de su pulverizacion.

4°—_También se ha podido con-
cluir que el tiempo de agitacién pre-
via de la muestra con el liquido acuo-
so, antes de destilar, no influye en
los resultados obtenidos, por lo que
dicha operacién puede ser suprimida.
Ello constituye una nueva ganancia
en cuanto a tiempo y comodida de
ejecucién de nuestra técnica, lo que
constituye una gran ventaja.

5..—Conclusién final y fundam:n-
tal de nuestro trabajo es que, median-
te la técnica que hemos elaborado,
puede valorarse la nicotina en el ta-
baco de forma rapida y cémoda res-
pecto a las otras técnicas existentes,
partiendo de cantidades comprendi-
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das entre 025 y 1 gramo de droga. dica comprendidas entre valores del
Esta técnica suma a las aludidas cua- orden de 0,5% y 2,3% los errores han
lidades de rapidez y comodidad en la fluctuado entre * 0013 y + 0,03, lo
realizacion, la de precisién, puesto que equivale a 2%-1,3% de los resul-
que en muestras con riqueza alcaloi- tados medios.
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