ESTUDIO COMPARATIVO EN LA CUANTIFICACION DE TENSIOACTIVOS
ENTRE HPLC Y RMN'H
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Introduccion :

La HPLC es una técnica ampliamente utilizada para el analisis cuali-
cuantitativo de materias primas y productos terminados de la industria

cosmetica y farmaceutica, entre otras.

La principal ventaja de esta técnica frente a las metodologias
analiticas clasicas es su especificidad, permitiendo |a separacion,
identificacion y cuantificacion de los componentes de muestras
complejas.

A pesar de que ya hemos presentado resultados, obtenidos por esta
metodologia en el analisis de tensioactivos en productos cosmeticos
resulta interesante la compararacion de los mismos con los obtenidos
por RMN 'H.

Por lo tanto en este trabajo se presenta una comparacion de
resultados entre ambas técnicas para la relacion |auriletoxisulfato /
laurilsulfato (LES/LS). Detallando las ventajas y desventajas que
pueden tenerlas técnicas involucradas.

ReSUItadOS: ................................................................................................................................................................

- Analisis cromatografico:

Preparacion de muestras y testigos: 2.5g de mtra/25 ml con agua,
filtracion por membrena de 0.45 m.

Tabla de resultados:

Relacion

(0]
Muestra YoLS moles LES moles LS LES/LS

7,9 0,01908 0,02989 0,64
5,5 0,01415 0,02098 0,67
No contiene 0,00989

5,2 0,01410 0,01966 0,72
5,2 0,01422 0,01982 0,72
5,3 0,01417 0,02011 0,70
4,3 0,02159 0,01621 1,33

Para convertir los resultados, expresados en %p/p, a moles fue necesario emplear
los PM promedio de los tensioactivos, a saber: PM ..=439 y PM, .=263.

- Analisis espectroscopico:

Preparacion de muestras:. Las muestras se llevaron a sequedad en
estufa de vacio previo al analisis espectroscopico.

Asignacion de senales: Las senales se asignaron segun:
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Con el objetivo de confirmar tales asignaciones se realizo un COSY (correlacion
homonuclear 'H-'H), experimento que confirmd la identidad de las sefiales. (ver
espectro a la derecha)

Conclusiones:

Materiales y Métodos :
* Detalle del instrumental Cromatografico empleado:

- HPLC de configuracion standard equipado con inyector
automatico.

- Detector Diferencial de Indice de Refraccion.
- Columna ODS de 250 x4mm, 5 mde tamano de particula.

*Detalle delinstrumental Espectroscopico empleado:
- RMN de 400 MHz, Bruker Avance 400.
* Muestras procesadas:

Se analizaron en paralelo, porambas técnicas, siete muestras de
shampoo y crema de enjuague.

* Sustancias de referencias usadas en el analisis cromatografico:

Se emplearon como referencias de los tensioactivos analizados
estandares disponibles en el laboratorio.

Perfil cromatografico representativo de una muestra:

Data:LE12383.D13 Method:LES2 _MET Ch=1
Chrom:LE12383.C13 Back chrom: RT: 0.1 Lewel 1898392 Atten:8
it

Laurilsulfato (LS)

o \ﬁ Lauriletoxisulfato (LES)
N2

1004

Tabla de resultados:

Integracion Grado de Relacidon
LS Etoxilo etoxilacién LES/LS
3,29 13,037 3,8 0,61
2,93 12,25 3,6 0,68
- 5,109 1,8 -
2,77 13,528 3,9 0,72
2,76 14,012 4,0 0,72
2,8 13,623 3,9 0,71
1,875 13,232 3,8 1,07

-
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Nota:

71-Ademas del calculo de larelacion LES/LS, latécnica espectroscopica permite el caculo
del grado de etoxilacion.

2- Se emplearon como parametros analiticos las integraciones proporcionadas por las
senales correspondientes a los protones 1,Ay B segun se asignaron anteriormente.

3- De ser requerido estos experimentos pueden proporcionar la informacion necesaria
para el calculo de otros componentes tal como betaina.
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Sibien las dos téecnicas mostraron una buena correlacion, se encontraron diferencias a favor de unay otra tecnica.

Las principales diferencias que merecen ser destacadas son las siguientes:

El costo de un espectrometro como el utilizado es muchas veces superior al de un cromatografo con detector diferencial de indice de refraccion

(RID).

Elempleo de HPLC con detector RID requiere de tiempos prolongados de estabilizacion, lo que se traduce en tiempos largos de analisis. Esa
dificultad no se suscita al emplearla RMN, tecnica que demanda mas tiempo solo en la etapa de concentracion de la muestra. Aun asi, en funcion

de tiempos totales de trabajo, la RMN resulta mas rapida.

La selectividad que puede alcanzarse con un metodo cromatografico resulta muy buenay relativamente facil de modificar. En comparacion, con
RMN no resulta facil corregir el desplazamiento quimico de las senales espectrales que se producen en caso de superposicion, con otras
introducidas por el resto de la muestra, siendo, eventualmente, necesario recurrir a experimentos de resonancia mas complejos.

La HPLC permite cambiar la selectividad con el objeto de obtener resultados satisfactorios. La RMN no ofrece esa alternativa, lo que se transforma

en la principal desventaja del método espectroscopico.

La RMN resulta mucho mas economica ala hora de considerar los volumenes de solventes empleados.

Por RMN es posible obtener de manera directa la relacion molar de los tensioactivos considerados. La HPLC, en cambio, brinda resultados
expresados unidades de concentracion, los que deben ser traducidos a relaciones molares mediante el empleo de pesos moleculares.

Latecnicade RMN adquiere las senales de todos los componentes organicos de la muestra pudiendo, eventualmente, ser estas utilizadas para la
cuantificacion de los mismos. Esto permite extender el analisis a otros tensioactivos presentes en la muestra empleando el mismo espectro.
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