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Definicibn - Violeta de Genciana es
Cloruro de N-[4-[bis[4(dimetilamino)-

fenil]lmetileno]-2,5-ciclohexadien-1-ilideno]-
N-metil-metanamonio.  Debe contener no
menos de 96,0 por ciento y ho mas de 100,5 por
ciento de CusH30CINs, calculado sobre la
sustancia anhidra y debe cumplir con las
siguientes especificaciones.

Caracteres generales - Polvo verde oscuro
0 verdusco. Presenta brillo metlico.
Moderadamente soluble en agua; soluble en
alcohol, glicerina y cloroformo; insoluble en
éter.

Precaucion - Irritante de la piel y de los
o0jos. No ingerir.

CONSERVACION
En envases bien cerrados.
ENSAYOS

Identificacion

A - Espolvorear alrededor de 1 mg de
Violeta de Genciana en 1mL de A&cido
sulfarico: se debe disolver en el acido
produciendo un color anaranjado o rojo
pardusco. Cuando esta solucién se diluye
cuidadosamente en agua, se debe tornar color
marron, luego verde y finalmente azul.

B - Disolver alrededor de 20 mg de Violeta
de Genciana en 10 mL de agua y agregar
5 gotas de &cido clorhidrico. A 5 mL de esta
solucién agregar acido tanico (SR) gota a gota:
se debe producir un precipitado azul profundo.

C - Al resto de la solucién preparada para
el ensayo de Identificacion B, agregar alrededor
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de 500 mg de zinc en polvo y calentar la
mezcla: se debe producir una rapida
decoloracion. Colocar una gota de la solucion
decolorada al lado de una gota de hidréxido de
amonio 6 N en un papel de filtro: se debe
producir una coloracién azul en la zona de
contacto.

Determinacion de agua <120>
Titulacion volumétrica directa - No mas de
7,5 %.

Determinacion del residuo de ignicion
<270>
No més de 1,5 %.

Sustancias insolubles en alcohol

Pesar exactamente alrededor de 1,0 g de
Violeta de Genciana, calentar a ebullicién con
50 mL de alcohol bajo un condensador de
reflujo durante 15 minutos, filtrar a través de un
crisol filtrante previamete pesado, lavando el
residuo en el filtro con alcohol caliente hasta
que el Gltimo lavado no sea de color violeta y
secar el crisol a 105 °C durante 1 hora: no se
debe obtener méas de 1,0 % de residuo insoluble.

Limite de arsénico <540>

Método | - Mezclar 300 mg de Violeta de
Genciana con aproximadamente 2,5 g de nitrato
de potasio y 2,5 g de carbonato de sodio anhidro
pulverizado y calentar la mezcla en un crisol
hasta que la sustancia orgénica se oxide
completamente. Disolver el residuo enfriado en
15 mL de &cido sulfurico 2 N y evaporar la
solucién mediante calentamiento hasta que
comience a desprender abundante humo blanco.
Disolver el residuo en 35 mL de agua. El limite
es 0,001 %.

Limite de plomo <600>

Transferir 1,0 g de Violeta de Gencianaa un
matraz de Kjeldahl, agregar 5 mL de &cido
sulfirico e insertar un embudo pequefio en el
matraz. Rotar suavemente el matraz hasta que
el 4cido sulfarico haya humedecido
completamente el Violeta de Genciana, luego
calentar suavemente hasta que se produzca una
total carbonizacién. Dejar enfriar y agregar en
cantidades pequefias 5 mL de acido nitrico.
Calentar suavemente hasta que se desprenda
abundante humo blanco. Dejar enfriar, agregar
5mL mas de 4&cido nitrico y calentar
nuevamente hasta que se produzca humo
blanco. Dejar enfriar, agregar con cuidado
aproximadamente 25 mL de agua y calentar a
ebullicién durante unos pocos minutos. Enfriar,
neutralizar frente al papel tornasol con
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hidroxido de amonio y agregar 5 mL de &cido
nitrico. Transferir la solucion a un matraz
aforado de 100 mL, completar a volumen con
agua y mezclar. Emplear 20 mL de esta
solucion en el ensayo de Limite de plomo.
Realizar una determinacion con un blanco y
hacer las correcciones necesarias. El limite es
0,003 %.

zZinc

Solucion madre del estandar -  Pesar
exactamente alrededor de 1,0g de zinc,
transferir a un matraz aforado de 1 litro, agregar
50 mL de &cido nitrico y mezclar hasta disolver.
Completar a volumen con agua y mezclar.

Solucién estandar - Diluir la Solucién
madre del estandar con agua hasta obtener una
solucién de aproximadamente 0,5 ug de zinc

por mL.
Solucién muestra - Pesar exactamente
alrededor de 0,5 g de Violeta de Gencianaen un

crisol previamente pesado. Colocar en un
aparato de incineracion de plasma a baja
temperatura e incinerar hasta lograr un peso
constante. Transferir 10 mL de &cido nitrico
6 N a un crisol y calentar hasta disolver las
cenizas. Transferir la solucién a un matraz
aforado de 500 mL, completar a volumen con
agua y mezclar.

Blanco de reactivos - Proceder segln se
indica para Solucién muestra, excepto que no
debe emplearse Violeta de Genciana.

Procedimiento - Determinar  las
absorbancias de la Solucion estandar, la
Solucién muestra y el Blanco de reactivos en la
linea de emision de zinc a 213,9 nm, con un
espectrofotometro de absorcion atdmica (ver
440. Espectrofotometria de absorcion y emision
atémica), equipado con una lampara de zinc y
una llama de aire-acetileno empleando agua
como blanco. La absorbancia obtenida a partir
de la Solucién muestra, corregida por la del
Blanco de reactivos, no debe ser mayor que la
obtenida con la Solucién estandar, corregida de
modo similar (0,05 %).

Pureza cromatogréfica

Fase estacionaria - Emplear una placa para
cromatografia en capa delgada (ver 100.
Cromatografia) recubierta con gel de silice para
cromatografia con indicador de fluorescencia,
de 0,25 mm de espesor.

Fase moévil - Agua, alcohol butilico y &cido
acético glacial (100:80:20). Agitar, separar y
emplear la capa superior de la mezcla.
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Solucién muestra - Disolver 10 mg de
Violeta de Genciana en 10 mL de metanol.

Solucion muestra diluida -  Transferir
1,0mL de Solucion muestra a un matraz
aforado de 100 mL, completar a volumen con
metanol y mezclar.

Procedimiento - Aplicar por separado sobre
la placa 5 pL de la Solucién muestra 'y 5 uL de
la Solucion muestra diluida. Dejar secar las
aplicaciones y desarrollar los cromatogramas
hasta que el frente del solvente haya recorrido
aproximadamente tres cuartas partes de la
longitud de la placa. Retirar la placa de la
camara, marcar el frente del solvente y dejar
secar al aire. Examinar la placa visualmente: el
cromatograma obtenido a partir de la Solucién
muestra debe presentar una mancha principal y
no mas de una mancha secundaria que no debe
ser mayor en intensidad a la mancha principal
obtenida con la Solucion muestra diluida
(1,0 %).

Limite de N,N-dimetilanilina

Sistema cromatografico - Emplear un
equipo para cromatografia de gases con un
detector de ionizacion a la llama y una columna
de 25 m x 0,32 mm de didmetro interno rellena
con una fase liquida constituida por 50 % de
fenilsilicona y 50 % de metilpolisiloxano
(espesor de la pelicula 0,52 wm). Mantener la
columna a 150 °C durante 5 minutos, luego
aumentar la temperatura a razén de 20 °C por
minuto hasta 275 °C y mantenerla durante 3
minutos. Mantener la temperatura del detector
a 300 °C vy la del inyector a 220 °C. Emplear
helio como gas transportador con flujo dividido
en la proporcién 1:20, a una presion de 50 kPa.

Solucion del estéandar interno - Disolver 50
mg de N,N-dietilanilina en 4 mL de &cido
clorhidrico 0,1 M y diluir a 50,0 mL con agua.
Diluir 1 mL de esta solucién a 100 mL con
agua.

Solucion estandar - Disolver 50,0 mg de
N,N-dimetilanilina en 4,0 mL de Aé&cido
clorhidrico 0,1 M y diluir hasta 50,0 mL con
agua. Diluir 1,0 mL de esta solucién hasta 100,0
mL con agua. Agregar 5,0 mL de esta solucion
a 0,50 g de Violeta de Genciana y diluir a 30,0
mL con agua. Agregar 1,0 mL de Solucion del
estandar interno y 1,0 mL de solucion de
hidréxido de sodio fuerte. Agregar 2,0 mL de
2,2, A-trimetilpentano, agitar durante 2 minutos
y centrifugar. Emplear la fase superior.

Solucion muestra - Transferir 0,50 g de
Violeta de Genciana a un tubo con tapén
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esmerilado y disolver en 30,0 mL de agua.
Agregar 1,0 mL de Solucion del estandar
interno y mantener la temperatura de la
solucion entre 26 °C y 28 °C. Agregar 1,0 mL
de solucion de hidroxido de sodio fuerte y agitar
durante 2 minutos. Agregar 2,0 mL de 2,2,4-
trimetilpentano y centrifugar. Emplear la fase
superior.

Aptitud  del  sistema  (ver  100.
Cromatografia) - Cromatografiar la Solucién
estandar segun se indica en Procedimiento: los
tiempos de retencién deben ser
aproximadamente 3,6 minutos para N,N-
dimetilanilina y 5,0 minutos para  N,N-
dietilanilina. Cromatografiar la  Solucién
muestra segun se indica en Procedimiento: la
relacion entre la respuesta del pico de N,N-
dimetilanilina y el pico de N,N-dietilanilina no
debe ser mayor que 0,5.

Procedimiento - Inyectar por separado en el
cromatégrafo volimenes iguales
(aproximadamente 1 pL) de la Solucion
estandar y la Solucién muestra, registrar los
cromatogramas y medir las respuestas de todos
los picos. Calcular la relacién entre la respuesta
del pico de N,N-dimetilanilinay el pico de N,N-
dietilanilina obtenidos en los cromatogramas de
la Solucién muestra y la Solucién estdndar: no
debe contener mé&s de 100 ppm de N,N-
dimetilanilina.

VALORACION

Pesar exactamente alrededor de 400 mg de
Violeta de Genciana, transferir a un erlenmeyer
de 300 mL, agregar 25 mL de agua y 10 mL de
acido clorhidrico, desplazar el aire en el matraz
con diéxido de carbono y pasar una corriente de
dioxido de carbono a través del matraz durante
la Valoracion. Agregar 50 mL de tricloruro de
titanio 0,1 M (SV), calentar a ebullicion y
mantener suavemente durante 10 minutos,
agitando ocasionalmente por rotacion. Enfriar
la solucion, agregar 5 mL de tiocianato de
amonio 1en 10 vy titular con sulfato férrico
aménico 0,1 N (SV) hasta que se produzca un
ligero color rojo. Realizar una determinacion
con un blanco y hacer las correcciones
necesarias (ver 780. Volumetria). Cada mL de
tricloruro de titanio 0,1 M equivale a 20,40 mg
de C25H30C|N3.
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