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RESUMEN: En este trabajo se sintetizo sulfato de hierro (Il) heptahidratado a partir de virutas de acero y
acido sulfarico comercial, obteniéndose un producto de gran calidad que cumple con las especificaciones de la
USP XXIV como materia prima y como reactivo para la industria farmacéutica. Se obtiene una sal con un 103
por ciento de sulfato de hierro (ll) heptahidratado y se determinan las impurezas metdlicas insolubles por
espectrometria  de emisidon con acoplamiento inductivo al plasma (ICP). Los valores de las mismas se
encuentran en nivelas similares a los comercializados por las firmas BDH de Inglaterra y la Merck de Alemania,
y los mismos se encuentran por debajo de las concentraciones maximas admisibles para que se consideren
toxicos en formulaciones farmacéuticas.

ABSTRACT: In this work ferrous sulfate heptahydrate was synthesized starting from steel chips and commercial
sulphuric acid; obtain a product of great quality that fulfills the specifications of the USP XXIV as row material
and like reagent for the pharmaceutical industry. A salt is obtained with 103 percent of ferrous sulfate
heptahydrate. Insoluble metallic impurities are determined by inductive plasm coupling (ICP); the values of these
elements are in similar concentrations as those marketed by the firms BDH of England and Merck of Germany,
and the same ones are below the acceptable maximum concentrations so that they are considered toxic in
pharmaceutical formulations.
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INTRODUCCION

Uno de los sectores mas afectados por la situacién econdmica actual del pais es la industria médico-
farmacéutica. A raiz del periodo especial se ha visto muy deteriorado en Cuba el suministro de
medicamentos, actividad que .realiza la empresa de medicamentos en unidn con la red de farmacias

Esta situacion critica ha traido como consecuencia en Cuba que se haya desarrollado un programa
encaminado al aprovechamiento integral de los recursos para suplir gran nimero de principios activos que
forman parte de diversas preparaciones que en la actualidad no pueden ser distribuidos por la Empresa de
Medicamentos y que son de amplio consumo por la poblaciéon

Por otra parte la busqueda de solucion a estos problemas ha hecho que en cada centro de investigacion y
en cada una de las instituciones que tienen que ver con la esfera de la salud, se haya seguido una politica de
apoyo a la investigacion sobre la base de la solucion de problemas concretos y fundamentalmente en el
sentido de las preparacion vy la sintesis de diversos principios activos para su utilizaciéon en formulaciones
farmacéuticas

Dado que en Cuba se tiene una lucha sin cuartel para mantener en los valores minimos las tasas de
mortalidad infantil y materna el programa con las madres embarazadas incluye un suplemento dietético, en el
gue esta incluido la administracién de vitaminas y sales minerales que son esenciales en el periodo de
gestacion y entre estas se encuentra el sulfato de hierro (II) que se utiliza como agente profilactico contra la
anemia ferripriva que normalmente produce este periodo en la mujer. Al ser esta sal un importante farmaco a
consumir durante este periodo y ser ademas un producto de importaciéon, que muchas veces esta en falta en la
red de farmacias, este trabajo persigue el objetivo de sintetizar y caracterizar quimicamente el sulfato de
hierro (I1) heptahidratado obtenido a partir del aprovechamiento de residuos metalicos de la industria mecénica y
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acido sulfurico comercial producido en el pais.
MATERIALES Y METODOS

Reactivos

Etanol A comercial 98 %. Cuba

Acido sulfarico concentrado P.A. Merck Alemania
Cloruro de bario P.A. Merck Alemania

Acido clorhidrico. P.A. BDH Inglaterra

Acido nitrico. P.A. Merck Alemania

Acetato de plomo P.A. Merck Alemania.
Ferrocianuro de potasio. P.A. BDH Inglaterra
Hidroxido de sodio. P.A. BDH Inglaterra
Paratungstato de sodio. P.A. Merck Alemania

. Permanganato de potasio. P.A. BDH Inglaterra.
. Nitrato de plata. P.A. Merck Alemania.

. Hierro metalico. BDH. Inglaterra.

. Tiocianato de amonio BDH Inglaterra.

. Cloruro de estafio P.A. Merck Alemania.

. Sulfuro de hidrégeno (generado)

. Cloruro de mercurio (II) P.A. BDH Inglaterra.

. Bicromato de potasio. P.A. Merck Alemania

Materiales para la sintesis

Se utilizan virutas de acero residuos del proceso de fresado y torneado de piezas de acero de tipo B, con
garantia de sus propiedades quimicas segun norma GOST 308-71 de la marca MCT3, que posee una
composicién quimica aproximada: carbono 0,22 % méaximo, manganeso 0,65 % méaximo, azufre 0,045 % y
fésforo 0,055 %.° El acido sulfarico empleado procede de la empresa del niquel de Moa

Soluciones

1.

2.

3.

10.

11.

12.

13.

14.

15.

Etanol 45-50 %: Se prepara diluyendo 100 ml de etanol clase A al 98 % en igual volumen de agua destilada.
Solucién de concentracién aproximada.

Acido sulfarico al 10 %: se disuelven 10 ml del &cido sulfirico concentrado en agua destilada hasta
completar 100 ml de solucién.

Solucién de acido sulfdrico al 5 %: se disuelven 5 ml del acido sulfdrico concentrado en agua destilada
hasta completar 100 ml de solucién

Cloruro de bario 0,1 mol/L: Disolver 12 g de esta sal en agua destilada hasta completar 100 ml.

Acido clorhidrico al 10 %: Disolver 10 ml de &cido clorhidrico concentrado en suficientes cantidades de agua
destilada hasta completar 100 ml.

Acido nitrico al 10 %: Disolver 10 ml de &cido nitrico concentrado en suficientes cantidades de agua
destilada hasta completar 100 ml.

Acetato de plomo al 10 %: Disolver 10 g de acetato de plomo en suficientes cantidades de agua destilada
hasta completar 100 ml.

Ferrocianuro de potasio al 10%: Disolver 10 g de esta sal en suficiente agua destilada para completar 100
ml de solucion.

Hidréxido de sodio al 10 %: Disolver 10 g de perlas de esta sal en suficiente agua destilada para completar
100 ml de solucion.

Nitrato de plata al 10%: Disolver 10g de esta sal en suficiente agua destilada para completar 100 ml de
solucion.

Tiocianato de amonio 0.1 mol/l: Disolver 8 g de esta sal en suficiente agua destilada para completar 1000 ml
de solucién.

Cloruro de estafio al 10%: Disolver 10 g de esta sal en suficiente agua destilada para completar 100 ml de
solucion.

Solucién saturada de sulfuro de hidrogeno: Hacer pasar una corriente de H,S preparada en un generador
de gases por agua destilada fria, hasta que el agua tenga olor fuerte a sulfuro (se utiliza recién preparada)
Cloruro de estafio 0,1 mol/l: Disolver 9,4805 g de esta sal en suficiente agua destilada para completar 1000
ml de solucion.

Solucién concentrada de cloruro de mercurio: Disolver 13,57 g de esta sal en suficiente agua destilada para
completar 100 ml de solucion.
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16. Solucion de bicromato de potasio 0.1 mol/l: Disolver 29,421 g de esta sal en suficiente agua destilada para
completar 1000 ml de solucién.

Cristaleria

Buretras de 25y 50 ml

Pipetas de 1, 5,y 10 ml

Probetas de 10, 50 y 100 ml

Volumétricos de 10 y 100 ml

Capsula de porcelana

Cristalizadota

Vasos de precipitado de 350 y 500 ml

Erlenmeyer de 250 ml

Balones de 500 ml

Condensadores

Generador de gases

Tubos de Nesler

Equipamiento

Balanza analitica Nagema. Alemania

Estufa Min. Rusia

Plancha de calentamiento

Desecadoras

Pinzas

Soporte universal

Metodologia de trabajo para las sintesis

Para la sintesis del sulfato de hierro (II) heptahidratado se procede de la siguiente forma: Se pesan 50 g de
virutas de acero y se depositan en un vaso de precipitado de 500 ml. Se procede a lavar estas con 50 ml de
solucién de &cido sulfarico al 5 %, sobre la plancha de calentamiento durante 10 minutos agitando con
movimientos circulares. Al cabo de ese tiempo se separa por decantacion la soluciéon sobrenadante, y se lava
las virutas dos veces con mas solucidn caliente del acido sulfdrico para evitar que queden impurezas
mecdanicas o grasas sobre la superficie de las virutas y en el fondo del vaso. Posteriormente se lava con
abundante agua destilada caliente y a continuacion se le afiade la solucidn de sintesis compuesta por 75 ml de
acido sulfdrico concentrado disueltos en 250 ml de agua destilada

Se deja reaccionar sobre la plancha de calentamiento, con un calor suave, reponiendo constantemente el
volumen que se pierde por evaporacion con agua destilada caliente hasta que ya no reaccione mas. Se filtra la
solucion caliente para eliminar las impurezas mecéanicas y suciedades que pudieran existir en la solucion en ese
momento. La solucién filtrada se concentra hasta 170 — 180 ml, se deja enfriar un poco y se vierte tibia a la
cristalizadota, la cual se le afiadio previamente 150 ml de etanol al 98 %. Se deja cristalizar y se separa por
decantacion el sélido obtenido. Este se procede a disolverlo en 150 ml de agua destilada ligeramente acidulada
con 3 ml de &cido sulftrico concentrado y de deja enfriar dejando que cristalice por 12 horas, al cabo de este
tiempo se separan los cristales del liquido sobrenadante por filtraciébn al vacio, se lavan los cristales con
solucion de etanol al 45 - 50 % vy luego con agua destilada ligeramente acidulada. Se secan los cristales
primero por expresion con papel de filtro y luego en una desecadora, sobre silica gel durante 12 horas. Al cabo
de este tiempo se pesa hasta masa constante.

Determinacion de agua de cristalizacién

Se toma una capsula de porcelana y se tara. Se mezclan perfectamente en un mortero 3 g de la sal obtenida,
previamente secada durante 12 horas sobre silica gel y un gramo de paratungstato de sodio, la capsula con
este contenido se somete a la estufa durante una hora a la temperatura de 300° C, al cabo de este tiempo se
retira de la estufa y se coloca en la desecadora sobre silica gel durante una hora, y se pesa hasta masa
constante.

El por ciento da agua de cristalizacién (% AC) se calcula dividiendo la masa final obtenida entre la masa inicial y
el resultado se multiplica por 100.

Identificacion.?

Hierro (l1): Ensayo con ferrocianuro de potasio: la soluciéon de 1 g de la sal obtenida en 10 ml de agua, se trata
con unas gotas de solucion de ferrocianuro de potasio. El ensayo positivo origina un precipitado de color azul
intenso, de hexacianoferrato (lll) de hierro (Il). El precipitado es insoluble en &cido clorhidrico concentrado
forma precipitado blanco con solucién de hidroxido de sodio al 10 % que se torna rojo pardo en pocos minutos.
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Sulfatos: La solucién de 1 g de la sal obtenida en 10 ml de agua, se trata con unas gotas de cloruro de bario al
10 %, la formacién de un precipitado blanco pulverulento es prueba positiva de sulfatos.?

Ensayo para cloruros y arsénico

Cloruros: Se disuelven 2 g de la sal obtenida en 25 ml de agua destilada, se afiaden lentamente 4 ml de &cido
nitrico concentrado y se agita hasta que cesan los vapores rojizos de 6xido nitroso. Se divide el liquido en dos
porciones:

Solucién A: se le afiaden 0,5 ml de solucién de nitrato de plata al 10 %

Solucién B: se le afiaden 2,5 ml de agua destilada.

Ambas soluciones se azgitan y se dejan reposar un minuto, al cabo de este tiempo ambas soluciones deben
estar igualmente claras.

Arsénico: Se disuelve 1 g de la sal obtenida en 10 ml de acido clorhidrico al 10 %. Se afiaden 10 ml de una
solucion de cloruro de estafio al 10 % y se deja reposar una hora. Cualquier color producido no sera mas oscuro
que el que se produce por una solucién idéntica preparada en el momento de la comparacién. 2

Determinacion de pH: Se realiza preparando una disolucién de 1 g de la sal obtenida en 10 ml de agua
destilada y midiendo el valor directamente con el pHmetro.2

Sustancias insolubles: Se disuelven 10 g de la sal obtenida en 100 ml de agua destilada Yy se le afiaden 3 ml
de acido sulfarico concentrado. Si queda residuo de la disolucion filtrese y lave el residuo con agua destilada.
Secar el residuo a la estufa a 105 ° C por una hora, enfriar en la desecadora por 30 minutos y luego pesar
hasta masa constante. La masa residual no debe exceder de 0,003 g.?

Determinacién cuantitativa de sulfato de hierro (I): Se disuelven 2 g de la sal obtenida en 25 mi de agua
destilada a la que previamente se le afiadié 2 mi de acido sulfarico, y se procede a valorar con solucién de
bicromato de potasio 0,1 mol/1, utilizando como indicador externo ferrocianuro de potasio. La cantidad de
sulfato de hierro (1) en por ciento, presente en la muestra se determina multiplicando el volumen consumido de
bicromato por 1,675.

RESULTADOS Y DISCUSION

Rendimiento de la sintesis: el rendimiento de la sintesis de sulfato de hierro (ll) heptahidratado obtenido en
este experimento resultdé de un 94%, lo cual indica que el procedimiento empleado, asi como las cantidades de
los reactivos son correctos, y se encuentra acorde con lo reportado en la literatura. *

Determinacién de agua de cristalizacién

La determinacion de agua de cristalizaciéon en el producto obtenido, realizada para corroborar la cantidad de
agua que cristaliz6 en estructura, arrojé como resultado un valor de 45,51 %, valor que se encuentra por encima
del valor tedrico (45,32 %) en 0,19 %, esto se debe a que siempre cristaliza una pequefia cantidad de agua que
no forma parte del estructura y que aparece humedeciendo la muestra de forma imperceptible durante el
proceso de secado.

Identificacion: Al ser tratada una solucién del producto obtenido con la solucién de ferrocianuro de potasio se
obtuvo una coloracién azul intenso, evidencia positiva de la presencia de los iones hierro (ll). De igual modo al
afiadir una solucién de cloruro de bario a la solucion del producto obtenido se observé un precipitado blanco lo
cual resulté un evidencia positiva de la presencia de iones sulfato. Estos resultados confirman que la sal
obtenida se corresponde con el sulfato de hierro (lI)

Ensayo para cloruros: al comparar las soluciones de ensayo se observé que ambas se mantenia igualmente
claras después del tiempo indicado, lo cual constituye la prueba positiva de que el producto obtenido cumple
con las exigencias de la U. S. P. 24 para este elemento.

Ensayo para arsénico: de igual forma cuando se realiz6 la comparacion del patron de referencia con la
muestra ensayar se observé que no se produjo ningln color en esta Ultima, y que se mantuvo igualmente clara
que el patrén, lo que constituye la prueba positiva de que el producto de sintesis cumple con las exigencias de
la U. S. P. 24 para este elemento.

Determinacion de pH: la determinacion de pH a una solucién al 10% del producto obtenido mostré un valor
promedio de 3,87, valor que se encuentra en el limite que exige la U. S. P. 24 la cual establece valores de pH
no mayores de 4.

Sustancias insolubles: la determinacién de las sustancias insolubles en las muestras que fueron sintetizadas
arrojaron un valor promedio de 0,0025 g, valor que se encuentran por debajo del estandar que plantea la
farmacopea que es 0,005 g

Pureza. Determinacion cuantitativa de sulfato de hierro (Il): la determinacién de la pureza del compuesto
obtenido arrojo un valor de 55,75 % de sulfato de hierro (ll), valor que se encuentra entre los limites que
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establece la farmacopea (54,36 a 57,07 %), lo cual indica la gran calidad del producto sintetizado.

CONCLUSIONES

Se logro sintetizar sulfato de hierro (Il) heptahidratado a partir de residuales metalicos de la industria mecanica y
acido sulfarico comercial de produccién nacional con calidad éptima como materia prima y como reactivo para la
industria quimica y farmacéutica segun U.S.P. 24.
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