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La estimacién de la vitamina C como 4cido hidroascérbico tiene métodos multiples
(1, 2, 3, 4, 5, 6, 7) pero sigue empledndose con profusién reactivo de Tillmans, in-
cluso se fabrican por algunas casas de productos quimicos (B. D. H.) comprimidos do-
sificados (equivalentes a un miligramo de vitamina C) para su utilizacién extemporineo.

La labilidad del reactivo no permite su utilizacién en solucién acuosa por mas de 10
dias (1) y exige su valoracién diariz aun conservada en nevera.

Uno de nosotros en su tesis doctoral consiguié estabilizar el reactivo en solucién xi-
lenica (5,6), y hoy mnos permite aplicar esta solucién a la obtencién de una solucién
acuosa para uso inmediato.

El empleo de esta solucién extemporinea es de interés para aquellos laboratorios en
donde ocasionalmente se emplee el reactivo en determinaciones volumétricas asi como en
las Oficinas de Farmacia para valoraci¢n de comprimidos u otras formas de presenta-
cién medicamentosa.

PREPARACION DE LA SOLUCION DE TILLMANS EN XILENO

Esta solucién se prepara por extraccién en ampolla de separacién de una solucién
acuosa reciente de Tillmans, acidificada con metafosférico al 2 por ciento, con xileno
purisimo, decantacién de la capa de xileno, filtracién por filtro sin pliegues, reposo du-
rante 24-48 horas para que se coleccionen las goticulas de agua y separacién de estas
mediante pipeta o nueva decantacién. La solucién puede mantenerse en frasco de vidrio
claro y su densidad 6ptica debera estar préxima a 1.

Para una cuidadosa preparacién véase la tesis mencionada (5).
EXTRACCION

Medir 20 ml. de solucién de Tillmans en xileno en ampolla de separacion cilindrica
de 250 ml y disponer con pipeta aforada de 10 ml esta cantidad de una solucién de fos-
fato disédico anhidro, preparada disolviendo en 100 mililitros de agua destilada caliente
(80°) diez gramos de esta sustancia enfriar a la canilla.

Tapar la ampolla y agitar unos 30 segundos (50 agitaciones en nuestra experiencia
son suficientes de cada vez), dejar decantar hasta que la separacién sea definida. Verter
la capa acuosa azul inferior en un matraz Erlenmeyer de cien mililitros con tapén es-
merilado.

Repetir la extraccién de Tillmans de la solucién xilénica con dos porciones suce-
sivas de diez mililitros cada una de la solucién de fosfato disédico, asi como la decan-
tacién y separacién en el matraz Erlenmeyer indicado.
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El Xileno queda practicamente incoloro empleando la solucién de fosfaio en la con
centracién indicada y realizando tres extracciones sucesivas, aungue esto es ostensible,
hemos determinado esta D.O. residual que resulta ser de 0,04, despreciable y constante.

Advertencias.—Practicada la tltima decantacién y separarion, dejar transcurrir unos
10 minutos y se coleccionard un pequefio volumen de solucién acuosa de Tillmans en
el espacio que media enire la dilatacién ampular y la llave. Como la concentracién de
Tillmans en la ultima extraccién es minima no es de interés el recogerla, pero nos pa-
rece que debemos indicarlo.

Si en las separaciones pasé algin xileno al matraz Erlenmeyer, como éste flota en
el liquido se hace posible su inclusién en la ampolla vertiendo sélo parte del liquido
separado. Si esto no es posible, iniciar de nuevo la exiracciér.

VALORACION “AL AZUL” DE LA SOLUCION ACUOSA DE TILLMANS

Solucién patrén de ascérbico. Hemos preparado una solucién patrén de ascérbico
pesando diez miligramos y disolviéndolos en 250 mililitros de 4cido metafosférico al 2

por ciento. Su concentracién es pues de 4 miligramos por cien mililitros. Disponer esta
solucién en bureta de 25 ml.

Valoracién de la solucién de Tillmans.—Verter sobre el matraz Erlenmeyer que con-
tiene el liquido azul de las exiracciones, la solucién pairén de ascérbico, de medio en
medio mililitro dejando transcurrir cinco segundos de cada vez, hasta color azul débhil,

continuar la adicién de cuatro en cuairo gotas y finalmente de dos en dos hasta deco-
loracién.

Por los experimentados se reconoce la estabilidad completa del Tillmans en la so-
lucién Xileno-Tillmans por la limpiera del punto final, pues la alteracién del reactivo
hace imposible el pasar a la leucobase atn con un exceso de aseérbico.

Por el contrario la solucién de ascérbico no se estabiliza en sol. de metafosférico
al 2 por ciento mas alld de unas cuairo horas en solucién tan diluida. Hemos ensayado
ultimamente la adicién recomendada de AEDT cuyo efecto debe ser el sustraer las
trazas de metales que catalizan la oxidacién y su efecto es ventajoso.

La valoracién final transcurre a un pH variabls segin el consumo de solucién acida
pero en los ensayos nuestros es vecino de 6’5 medido en un pH-metro (Radiometer). La
solucién de fosfato disédico tiene un pH de 9 segiin el mismo aparato.

VALORACION DE UN EXTRACTO

Preparar un extracto en acido metafosférico pasando ura cantidad de material y
destvozandole en una batidora o si es posible la cbtencién de su zumo medir de éste 25
mililitros en un matraz aforado y mezclarle con 250 ml. de sel. al 2 por ciento de me-
tafosférico, filtrar el conjunto por papel de filiro de jarabe plegado.

Cebar la bureta con esta solucién y proceder como en la valoracién del reactivo con
la solucién patrén.

Segiin nuestras experiencias el Tillmans exiraido de 20 mililitros de solucién de Till-

mans xileno de D.0O. 1 (medida en un Specironic-20) equivale a 0’56 miligramos de as-
cérbico.

Para un D.O. tan alta no es posible tomar esta cifra de equivalente en ascérbico
como constante ,sino que exige una valoracién previa, pero si puede asegurarse, que man-

teniendo constantes las condiciones de exiraccién este valor es permanente para cada
solucion.

Si se quiere asegurar el resultado de una valoracién empleando un extracto de ma-
terial con menor dilucién de la que exige la técnica apuntada y aproximarse o sobre-
pesar el equivalente de un miligramo de ascérbico de los comprimidos comerciales, colec-
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cionar los liquidos de dos extracciones sucesivas en el mismo matraz Erlenmeyer y se-
guir por lo demas la pauta indicada.

No debe operarse con lentitud porque a este pH hay retrogradacién como se mani-
fiesta terminada la valoracién y dejando estar el liquido.

Resultados de nuestras experiencias de valoracién con la solucién patrén.

Ocho valoraciones consecutivas, realizadas en una mafana. coinciden en su valor en
ascorbico, como puede apreciarse en la tabla adjunta de gasto de solucién patrén.

| 12 — 139 5.2 — 141
2.2 1420 6.2 — 1470
B riog 18 — 1470 ;
d& — 430 8.2 — 1470 1
Equivalencia en acido ascérbico = 0’56 miligramos.

RESULTADOS CON ZUMOS CITRICOS

La dilucién hecha con 5 mililitros de los jugos de limén y naranja con 50 mililitros
de acido metafosférico, filtrada dio en determinaciones pareadas coincidentes unos valo-
res en ascérbico de 42 y 46 miligramos por ciento, correspondientes a los gastos de so-

lucién problema de 14’5 y 14°6 para la solucién de limén y 11’3 y 11°3 para la de na-
ranja.

CONCLUSIONES

1.2—Se utiliza una solucién estable de Tillmans en xileno, estabilidad que se con-
firma por la limpieza del punto final de la valoracién para obtencién de una solucién
acuosa de reactivo.

2.2—Tres extracciones sucesivas con una solucién de fosfato arrastran todo el Tillmans
de la solucién de xileno.

3.»—Manteniendo las condiciones que se indican, en la extraccién, hay una equiva-
lencia consiante en ascérbico de las soluciones acuosas obtenidas de una misma solu-
cién inicial.

4.*—Fl méiodo es de aplicacién en la determinacién de ascérbico en frutos y posi-
blemente en preparados galénicos.

RESUMEN

Se emplea un volumen de una solucién estable de Tillmans en xileno para obtener
una solucién acuosa de reactivo, de aplicacién en determinaciones volumétricas.

Tiene la gran ventaja de que la extraccién del reactivo de Tillmans, observando las
condiciones que se indican, es total y por conmsiguiente equivale a una cantidad precisa
de ascérbico determinable de una vez para todas por una solncién patrén de vitamina.

Es de aplicacién en la valoracién de ascérbico en frutos y posiblemente en prepa-
rados galénicos.
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