TESIS CON
FALLA DE ORIGEN

UNIVERS'DAD NACIONAL AUTONOMA
DE MEXICO ‘

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES
CUAUTITLAN

“PELICULAS DE OXIDO SOBRE ACERO
INOXIDABLE 3168 (POSAI-318) COMO ELECTRODO
INDICADOR DE pH EN MEDIO NO ACUOSO”

A R T | C v L o
QUE PARA OBTENER EL TITULO DE
Q U ] M ] [~ o

P R E -] E N T A :
FRANCISCO GARCIA GOMEZ

ASESORA: Q.F.B. JOSE DE JESUS PEREZ SAAVEDRA

CUAUTITLAN 1ZCALLI, EDO. DE MEX. / ??Z



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
DE LA ADMINISTRACION ESCOLAR
DEPARTA.HENTO DE EXAMENES Pnorssxomu_ss

U. N A
INIZEFACAL NAaddTNal ﬂ’h‘”';‘;D SE Estutos
A7EN"MA DE ASUNTO: VOTOS AFROEATORIOS ORES Claurman

\MEexics

DR. JAIME XKELLER TORRES
DIRECTOR DE LA FES-CUAUTITLAN Zepavon
L L1713
PRESENTE. f18mang, ,,o,.“o::m
AT N: Ing. Fafael Rodrigue:z Cenallos
Jefe del Departamento de Examenes

Frofesionales de la F.E.S. - C.
Con base en el art. 26 del Reglamento General de Examenes. nos
Permitimos comunicar a usted Que revisamos el Articulo:

"Peliculas de 6xido sobre acero inoxidable 316 (POSAI-316)

como electrodo indicador de pH en medio no acuoso”

que presenta el pasante: Francisco Garcfa GSmez
con Nimero de cuenta:s 7313259-6 para obtener el TITULO de:
Quimico

Considerando que dicho trabajo reane los requisitos necesarios
para ser giscutido eon el EXAMEN FROFES I1ONAL cCorrespondlent®.
Qotorgamos nuestro YOTO APROBATORIO.

i AT ENTAMENTE.
1 "POR MI FAZA HABLARA EL ESPIRITU” i
Cuautitlan Izcalli. Edo. de Meéx.. a _12 de Septiembre de 199_6

PRESIDENTE Q. Elia Catalina Le&n Arias
VOCAL Q.M. Cecilia Gonzdlez Ibarra
? SECRETARIO Q.F.B. José de Jesus Pérez Saavedra
ler. SUPLENTE Q. Victoria Hern&ndez Palacios ) ;JQ_.LQS

2do. SUPLENTE Q. Ofelia Vega Vazquez /4“. Js 2

VAK/DEP/ VAP O3



AGRADECIMIENTOS

AGRADEZCO A DIOS Y A LA VIDA, LA
OPORTUNIDAD DOE COINCIDIR EN ESTE
TIEMPO Y ESPACIO, CON TODOS
AQUELLOS, FAMILIARES Y AMIGOS, CON
LOS QUE, POCO Y MUCHO TIEMPO,
HEMOS COMPARTIDO ESTA PARTE DEL
UNIVERSO.

GRACIAS, GRACIAS A TODOS.

AGRADEZCO A LA UNIVERSIDAD
NACIONAL Y A LO QUE ELLA
REPRESENTA, POR SER NUESTRA ALMA
MATER, FUENTE INFINITA DE
OPORTUNIDADES. GRACIAS A TODOS
3 LOS QUE DENTRO Y FUERA DE SUS
g INSTALACIONES, ESTAMOS

E
{
,
s
,
{
i
;

ORGULLOSOS DE REPRESENTARLA.
GRACIAS.

AGRADEZCO A MIS COMPANEROS DE LA
SECCION DE QUIMICA ANALITICA, POR EL
APOYO RECIBIDO A LO LARGO DE TODOS
ESTOS ANOS. UN AGRADECIMIENTO
ESPECIAL A LOS SRES. ISMAEL SAGRERO
HUITAREO Y DRAUCIN JIMENEZ CELlI POR
SUS LABORES DE APOYO QUE HAN
PERMITIDO LA REALIZACION EXITOSA DE
MUCHOS DE NUESTROS TRABAJOS.
GRACIAS.



DEDICATORIA

DEDICO ESTA PUBLICACION A MI
ASESOR EL PROFESOR JOSE DE
JESUS PEREZ SAAVEDRA, QUIEN CON
SU EJEMPLO, SuUSs CONSEJOS Y
ASESORIA, ME HAN PERMITIDO
CONJUNTAR LOS ELEMENTOS
NECESARIOS PARA CONCLUIR EL
PRESENTE TRABAJO.



CONTENIDO

CONTENIDO

RESUMEN

ABSTRACT

INTRODUCCION....

ANTECEDENTES

OBJETIVOS

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

RESULTADOS

CONCLUSIONES

BIBLIOGRAFIA.

TABLA 1

FIGURA 1....

CUADRO 1....

CUADRO 2

nqom.;auuuuN'N-‘




Peliculas de 6xidos sobre acero inoxidable 316 (POSAI 316)
como electrodo indicador de pH en medio no acuoso

Regsumen:

En 1991, en la Facultad de Estudios Superiores Cuautittan (FES-Cuautittan UNAM), se
empiezan a elaborar peliculas de 6xidos sobre acero inoxidable para utilizarse como
electrodos indicadores de iones hidronio. A la fecha, las conclusiones de estos trabajos
son que las. POSAI 3168, funcionan como electrodos selectivos de iones hidronio en un
intervalo de pH de 2 a 13 en medio acuoso. También han demostrado su utilidad en ia
valoraciébn de Aacido fluorhidrico, solo y en presencia de Magnesio o Litio y en la
valoracién por 6xido reduccion de Fe (i) y Fe (lIl) en medio acido. En este trabajo se
determiné el comportamiento de las POSAI 318 como electrodo indicador de pH en
medio no acuoso ( acido Acético glacial), durante la valoracion de clorhidrato de L-
Arginina. Asimismo, se evalué la posibilidad de sustituir el electrodo indicador de pH
convencional, por un POSAI 318.

De los resultados obtenidos, se concluye que en {as valoraciones efectuadas en medio no
acuoso, el comportamiento del electrodo basado en POSAI-316 es similar al del
electrodo convencional de vidrio y puede sustituirfo satisfactoriamente en el sistema
estudiado.

Abstract:

During 1991 at the Facuiltad de Estudios Superiores Cuautitian of the Universidad
Nacional Autonoma de México (FES-Cuautitian UNAM), we began to develop oxide films
over stainless steel plates in order to be used as hidronium ions indicators. The results at
the moment are that these electrodes work as indicators among 2 and 13 pH units (in
aqueous media). Using these electrodes it is posible to make a succesful titration of
Fluorhydric acid, pure and in presence of Magnesium or Lithium. Similar resuits has been
achieved with Fe (i) and Fe (I1l) redox titrations. In this work, functionality of POSAI-316
in a serie of titrations of different quantities of L-Arginine, in a non-agqueous media (glacial
Acetic acid) was evaluated, as well as the factibility of using this oxide films instead of
traditional ones for pH measurements.

According to results it was concluded that oxide films on POSAI-316 have an excellent
performance in non-aqueos media titrations of L-Arginine in differents quantities, and it
can be used instead of traditional pH electrode indicator.




Peli 6xidos sobre acero inoxidable 316(POSAI 316) como eslectrodo
ingi H en medio no acuoso.

{. Introducciéon
Estas innovaciones generalmente se desarrollan en los centros de investigaciéon de los
paises de gran fortaleza econémica, a través de corporaciones mulitinacionales o bien en
las universidades estatales con apoyos importantes en el area de investigacién y
desarrollo. El trabajo que a continuacion se presenta es una innovacion tecnoldgica que
busca sustituir sistemas convencionales de medicion de pH de alto costo, por sistemas
no convencionaies de bajo costo y mayor versatilidad en sus aplicaciones.

. Antecedentes

A partir de 1991 en la FES-Cuautitidn UNAM, se empiezan a elaborar peliculas de 6xidos
sobre acero inoxidable para utilizarse como electrodos indicadores de iones hidronio. Las
peliculas que se formman espontaneamente por la oxidacion del ios aceros inoxidables se
aproximan a mezclas de los 6xidos Fe 0, y Fe,05'"’ . Las conclusiones, a la fecha, de
estos trabajos son que los POSAI 316, funcionan como electrodos selectivos de iones
hidronio en un intervaio de pH de 2 a 13 en medio acuoso. También han demostrado su
utilidad en la valoracidn de acido Fluorhidrico, solo y en presencia de Magnesio o Litio y
en la valoracién por oxido reduccién de Fe (i) y Fe (Ill) en medio acido y para sistemas
4cido-base en los que comunmente se utilice el electrodo de vidrio (acidos acético,
fosforico, sulfurico, citrico, etc.). El principio del funcionamiento de electrodos basados
en POSAI como electrodos indicadores de iones hidronio, tiene su fundamento en el par
electroquimico 6xidos/metal, que de acuerdo con trabajos experimentales desarrollados
anteriormente®>* sigue un comportamiento dado por la expresion:

E (Potencial) = E* (P ial normal & ) + 0.089 pH a 28°C

En el presente trabajo se discuten l0s resultados utilizando este tipo de electrodo en la
valoracién de clorhidrato de L-Arginina en acido Aceético glacial con acido Perclérico
como valorante.

{ll. Objetivos

a) Determinar el comportamiento de las POSAl 316 como electrodo indicador de iones
hidronio en medio no acuoso ( Acido Acético glacial), durante la valoracién de ciorhidrato
de L-Arginina.

b) Evaluar si es posible sustituir el electrodo indicador de pH convencional, por un POSAI
316 en la determinacién de ciorhidrato de L-Arginina en el medio antes mencionado.

V. Desarrollo Experimental

Los reactivos utilizados fueron grado analitico. Se usaron electrodos de vidrio, de
referencia de calomet y un potenciémetro modeilo 7 marca Coming. Para la elaboracién
del electrodo se usa una placa de acero inoxidable limpia pulida y de forma rectanguiar
de 7 cm de largo, 3 cm de ancho y 0.5 cm de espesor, |la cual se coloca dentro de una
disolucién de CrO; , 2.5 M en H:SO, 5 M .La placa se sumerge hasta cubrir
aproximadamente 5 cm de su longitud (70 °C, 17 min):; al término del tiempo de agitacion
se enjuaga y se utiliza como un electrodo indicador de pH para la valoracién de
clorhidrato de L-Arginina en diferentes muestras ( 25, 50, 100, 150 y 200 mg), siguiendo
el método analitico indicado en The United States Pharmacopea, USA 1985.

El esquema del equipo experimental utilizado se presenta en la Figura 1. Este montaje
permite obtener lecturas simultaneas de potencial, tanto con el electrodo de vidrio, como
con el POSAI-318, para un mismo volumen de valorante agregado.

Los datos obtenidos se procesaron matemaiticamente usando un programa de hoja
electréonica. Con dicho programa se obtuvieron las graficas cormrespondientes de potencial



(MmV) contra el volumen agregado de valorante. Asi mismo, se procesé la informacion
para obtener los datos y las grdaficas correspondientes a la primera derivada del
potencial contra el volumen ajustado, lo cual permitié determinar analiticamente el
volumen del punto de equivalencia para cada valoracion.

V. Resuftados

En la Tabla 1 se presentan los valores de volumen y potencial obtenidos con el electrodo
tradicional de pH y el POSAI-316 para las muestras de L-Arginina de 25, 50, 100 150 y
200 mg. Se incluyen también los valores de! punto de equivalencia obtenidos con el
método de la primera derivada del potencial con respecto al volumen empleado.

En el Cuadro 1 se presentan las graficas de potencial vs volumen de valorante
correspondientes a las valoraciones de las muestras de 50, 100 y 150 mg L-Arginina. En
el Cuadro 2 se presentan las graficas de ia primera derivada del potencial con respecto
al volumen vs el volumen ajustado del valorante agregado, para las muestras de L-
Arginina mencionadas anteriormente.

VI. Conclusiones

De acuerdo con los valores y las graficas obtenidas, se observa que en las valoraciones
en medio no acuoso efectuadas, el comporntamiento del electrodo basado en POSAI-316
es similar al del electrodo convencional de vidrio .

Por lo tanto, se concluye que el electrodo basado en POSAI-3168 puede sustituir
satisfactoriamente al electrodo tradicional de vidrio, ya que los volimenes de punto de
equivalencia (Tabla 1) obtenidos por el método de la primera derivada, son iguales
numéricamente, independientemente del tipo de electrodo que se haya utilizado.

Por lo anterior, el presente trabajo abre la posibilidad de ampliar el uso de las
aplicaciones de los electrodos basados en POSAI-316, al campo de las valoraciones
acido base en medio no acuoso.
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TABLA 1.- Valores de potencial en mV, con respecto al electiodo norma! de calomel para valoraciones de L-Arginina en medio no acuoso. El volumen
del punto de equivalencia (P.E ) se calculd a partir de |a era derivada del potencial con respecto al volumen vs volumen ajustado de valorante.

VOL. { VIORIO | POSA! { VOL | VIDRIO { POSAI | VOL | VIDRIO | POSAI | VOL | VIDRIO | POSAI [ VOL. | VIDRIO | POSAI
{cc) 25mg | M6 | (ccj | SOmg | 316 {cc) { 100mg ( 316 | {ccj [ 150mg { 316 | (cc) | 200mg { 316
(mv} 1 (mv} (mv} | (mv} (mv) | {mv) (mv}) | (mv) (mv} | {mv}
0.0 0380 | 0410 | 00 j 0370 [ 0420 | 00 0.350 | 0415 ) 00 |} 0375 | 0440 | 00 | 0370 | 0420
05 [ 0385 [ 0410 { 10 | 0380 [ 0420 | 1.0 | 0350 [ 0415 [ 20 | 0360 | 0440 { 20 | 0375 | 0420
10 | 0395 | 0420 [ 20 | 0390 | 0425 | 20 | 0355 [ 0420 | 40 | 0385 [ 0440 | 40 | 0380 | 0420
15 0405 | 0430 | 30 | 0405 | 0435 | 30 0360 | 0420 | 60 j 0390 ] 0450 | 60 § 0380 | 0425
20 | 0430 [ 0450 | 35 | 0415 | 0450 | 40 [ 0365 [ 0425 | BO | 0400 | 0460 | 80 | 0385 { 0430
25 | 0545 [ 0540 | 40 | 0430 [ 0460 | 50 | 0370 [ 0430 | 100 { 0415 | 0470 [ 100 | 0395 | 0435
30 059 | 059 | 45 | 0460 | 0485 | 6.0 0.380 | 0435 | 11.0 | 0425 | 0480 ) 120 | 0405 | 0440
4.0 0605 | 0625 ) 60 ] 0570 | 0560 | 7.0 0395 ] 0445 | 120 | 0435 | 0430 | 140 ) 0415 | 0450
5.0 0615 | 0640 { 60 1 0600 [ 0620 | &0 0410 § 0460 | 130 | 0455 [ 0505 | 160 | 0430 [ 0485
6.0 0620 | 0645 | 70 | 0615 | 0640 | 85 0425 | 0470 | 135 | 0475 | 0520 | 170 | 0445 | 0480
7.0 0620 | 0660 | 80 0620 | 0.645 8.7 0435 ) 0480 | 137 | 0485 0530 ) 175 ] 0455 | 0490
90 | 0620 | 0650 | B89 | 0445 | 0490 | 13.9 | 0510 | 0550 { 18.0 | 0470 | 0500
100 | 0.625 | 0660 | 80 0455 | 0500 | 141 | 0550 | 0580 | 183 | 0485 | 0515
9.2 0480 ] 0520 | 143 ] 0580 | 0610 ) 185 ] 0500 | 0530
96 0550 | 0580 ] 145 ) 0595 | 0625 | 188 | 0550 | 0565
98 0570 | 0605 | 148 | 0605 | 0640 | 190 | 0580 [ 0595
100 | 0580 | 0615 | 150 | 0610 | 0650 § 193 | 0600 | 0615
105 | 0595 | 0630 ; 155 | 0620 | 0660 [ 135 { 0605 | 0630
110 | 0600 [ 0640 [ 160 | 0630 { 0670 | 200 [ 0620 [ 0640
120 | 0610 | 0650 § 17.0 | 0635 | 0680 [ 21.0 | 0630 | 065
130 | 0620 | 0665 | 180 | 0640 | 0685 | 220 [ 0640 | 0665
140 | 0620 { 0670 | 190 | 0645 [ 0690 { 230 | 0650 [ 0675
150 | 0625 [ 0680 | 200 | 0650 | 0690 [ 240 | 0650 | 0.680
VoL
PE | 225 225 || 478 475 | ] 940 940 § ey 1400 | 1410 | *== | 1865 | 1865
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FIGURA 1.- Esquema de! dispositivo experimental utilizado.
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CUADRO 1.- Potencial ( mV) vs cc de valorante
(Acido Perciérico), para diferentes muestras de L-
Arginina, utilizando un electrodo de medicidon
tradicional de pH y otro basado en POSAI-316.
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CUADRO 2.- Derivada del Potencial ( mV ) con

respecto al volumen agregado vs cc del volumen

ajustado del valorante (Acido Perclérico), para
diferentes muestras de L- Arginina, utilizando un
electrodo de medicién tradicional de pH y otro

basado en POSAI-316.
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