2

UNIVERSIDAD NACIONAL  AUTONOMA
DE MEXICO

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES
CUAUTITLAN

VALORACION POTENCIOMETRICA DE
TETRACICLINA Y TERRAMICINA

oD

e "
.

e
3 ‘)\ A

~n

T E S I S

QUE PARA OBTENER EL TITULO DE:
INGENIERO QUIMICO
P R E S E N T A N

MAURICIO TREJO JIMENEZ
JESUS ZEPEDA CEPEDA

ASESORES: M. EN C. JOSE DE JESUS PEREZ SAAVEDRA
Q. SONIA RINCON ARCE

CUAUTITLAN IZCALLI. ESTADO DE MEXICO 2001




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
UNIDAD DE LA ADMINISTRACION ESCOLAR
DEPARTAMENTO DE EXAMENES PROFESIONALES

ASUNTO: VOTOS APROBATORIOS

VAIVIR:DAD NAGIONAL , i

AVENMA [E VRS
MLXIcO BT TL z2 1D o
SUMEANRES Gt il -

DR, JUAN ANTONIO MONTARAZ CRESFO

DIRECTOR DE LA FES CUAUTITLAN

PRESENTE Seu’
. Saprrremard o ©

Prtuskeaole

e

Cecy
ATN: Q. Ma. ddl en Garciz Mijarcs
Jefe del Departamento de Examencs
Profcsionales dc la FES Cuautitlin

Con basc cn ¢l art. 28 del Reglamento General de ExAmenes, nos permitimos comunicar a usted

que revisamos la TESIS: -
“Yaloraci6n potenciométrica de tetraciclina y terramicina”.

quepresenta _e] pasantel_ Mauricio Trejo Jiménez
con nimero de cuenta;__ 9650866-2 para obtener ¢| TITULO de:

Ingeniero Quimico

Considerando quc dicha tesis redne los requisitos neccsarios para ser discutida en ol EXAMEN
PROFESIONAL correspondiente, otorgamos nuestro YOTO APROBATORIO | '

ATENTAMENTE. _ _
"POR MI RAZA HABLARA EL ESPIRITU"
Cuautitlin Izcalli, Edo. dc Méx., a_ 30 _de__ Noviembre de 2000
PRESIDENTE 1.Q. Gloria Borj6n Apan

. VOCAL M. en C. José de JesGs-Péréz Saavedra -
SECRETARIO D.E.S.S. Rodolfo Cruz Rodriguez / i

. A\

PRIMER SUPLENTE Dra. Adriana Morales Pérez Iﬁliﬂ!lﬂ!!!!"f;; rE
SEGUNDOQ SUPLENTE M. en C. Inés Nicolas Vdzquez V

A

1




FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
UNIDAD DE LA ADMINISTRACION ESCOLAR
DEPARTAMENTO DE EXAMENES PROFESIONALES

ASUNTO: VO'{,OS AP&OBATORIOS

INIVERIDAD NACIONAL .
AVENCMA DE Rt
MIRICO ]

DR. JUAN ANTONRIO MONTARAZ CRESPO
DIRECTOR DE LA FES CUAUTITLAN

PRESENTE -

ATN: Q. Ma. del Carmen Garcia Mijares

Jefe del Departamento de Eximenes
Profesionales dec la FES Cuautitlin

waart o

Con ba;c cn ¢l art. 28 del Reglamento General de Examenes, nos permitimos comunicar a usted

ue revisamos la 1S: -
q Ya orac}‘gns potenciométrica de tetraciclina y terramicina”.

que presenta el pasante: JesOs Zepeda Cepeda
con nimero de cucnta;_ 9650862-4 para obtencr ¢! TITULO de:

Ingeniero Quimico

Considerando que dicha Lesis redne los requisitos necesarios para ser discutida en o EXAMEN
PROFESIONAL correspondicnte, otorgamos nuestro YOTO APROBATORIO |, .

ATENTAMENTE. ,
*POR MI RAZA HABLARA EL ESPIRITU"
Cuautitlin Jzcalli, Edo. de Méx,,a _ 30 de_ Noviembre de 2000

PRESIDENTE 1.Q. Gloria Borjén Apan
._ VOCAL M. en C. José de Jeslis Pérez Saavedra

]
SECRETARIO D.E.5.5. Rodolfo Cruz Rodriguez (

PRIMER SUPLENTE Dra. Adriana Morales Pérez

SEGUNDG SUPLENTE M. en C. Inés Nicolas Vazquez \’/




DEDICATORIA Y AGRADECIMIENTOS

A TI MI DIOS, QUE GRACIAS A TU INFINITA MISERICORDIA, GRACIA Y AMOR, ME DISTE ESA
DICHA ¥ OPORTUNIDAD DE TENER UNA PROFESION. YO TE LO PED HACE MUCHOS ANOS Y TE
BENDIGO PADRE PORQUE ESE SUENO SE VOLVIO REALIDAD, YA QUE ASi LO DICES EN TU
PALABRA "ENCOMIENDA A DIOS TUS CAMINOS Y EL HARA". SIEMPRE TENGO LA FE EN QUE TU
ESTAS CONMIGO Y QUE TODO LO QUE HE HECHO Y VOY A HACER ES PORQUE TU asf LO
QUIERES Y ES CONFORME A TU VOLUNTAD. BENDITO SEAS MI DIOS A TI L4 GLORIA, L4 HONRA
¥ 14 ALABANZA, PORQUE ESTA LICENCIATURA ES TUYA, COMO TODO LO MIOQ ES TUYO.

A USTEDES PAPA ¥ MAMA QUE FUERON EL MEDIO QUE ME PUSO DIOS PARA PODER SALIR
ADELANTE, GRACIAS POR SU APOYO, GRACIAS POR SUS CONSEJOS, GRACI4S POR SU
PACIENCIA, GRACIAS POR TODO LO QUE ME HAN DADO PORQUE PARA USTEDES FUE ESTE
SUENO, DIOS LOS BENDIGA Y LOS GUARDE.

A MIS HERMANO Y4 QUE GRACIAS A TI TUVE ESEANIMO DE SEGUIR ESTUDIANDO, Y4 QUE NO
S0LO ERES MIS HERMANO SING UN AMIGO MAS. DIOS TE BENDIGA SIEMPRE. A TODA M/
FAMILIA.

A EL MAESTRO JESUS PEREZ SAAVEDRA YA QUE ADEMAS DE TENER UN ASESOR Y MAESTRO,
ENCONTRE GRACIAS A DIOS A UN EXCELENTE AMIGO, GRACIAS POR TU AYUDA Y ESOS BUENOS
MOMENTOS QUE HEMOS PASADO Y ESPERCG QUE SEAN MUCHOS MAS. DIOS TE BENDIGA
CHUCHO.

A LA MAESTRA SONIA RINCON POR TODA SU AYUDA EN LA REALIZACION DE LA TESIS, GRACIAS
POR ESOS BUENOS MOMENTOS Y POR SU AMISTAD, DIOS LA BENDIGA MAESTRA.

A LOS MAESTROS ALVARG LOPEZ Y GRACIELA ROMERQ Y AL INSTITUTO POLITECNICO
NACIONAL, EN ESPECIAL LA ESCUELA NACIONAL DE CIENCIAS BIOLOGICAS, YA QUE USTEDES
FUERON Et, MEDIO QUE DIOS ME DIO PARA PODER REALIZAR LA EXPERIMENTACION EN ESE
PERIODO TAN DIFICIL. QUE PADECIO MP ESCUELA, MUCHAS GRACIAS POR SU BUEN TRATO Y
AMISTAD, DIOS LOS BENDIGA

AMIS Ci OMPAﬁl:‘ROS Y AMIGOS GRACIAS POR ESOS BUENOS RATOS ¥ MOMENTbS QUE TUVIMOS
Y QUE TANTO ANORO.

MAURICIO TREFO JIMENEZ




DEDICATORIA Y AGRADECIMIENTOS

A TI MI DIOS, QUE GRACIAS A TU INFINITA MISERICORDIA, GRACIA ¥ AMOR, ME DISTE ES4
DICHA ¥ OPORTUNIDAD DE TENER UNA PROFESION. YO TE LO PEDi HACE MUCHOS ANOS Y TE
BENDIGO PADRE PORQUE ESE SUENO SE VOLVIG REALIDAD, YA QUE ASf LO DICES EN TU
PALABRA “ENCOMIENDA A JEHOVA TUS CAMINOS Y EL HARA". SIEMPRE TENGO LA FE EN QUE
TU ESTAS CONMIGO Y QUE TODO LO QUE HE HECHOQ Y VOY A HACER ES PORQUE TU AST LO
QUIERES Y ES CONFORME A TU VOLUNTAD. BENDITO SEAS M] DIOS A TT LA GLORIA, LA HONRA
Y LA ALABANZA, PORQUE ESTA LICENCIATURA ES TU¥A, COMO TODO LO MIQ ES TUYO.

A USTEDES PAPA Y MAMA QUE FUERON EL MEDIO QUE ME PUSO DIOS PARA PODER SALIR
ADELANTE, GRACIAS POR SU APOYO, GRACIAS POR SUS CONSEJOQS, GRACIAS POR TODO LO QUE
ME HAN DADO PORQUE PARA USTEDES FUE ESTE SUENO, DIOS LOS BENDIGA Y LOS GUARDE

A MIS HERMANOS Y4 QUE GRACIAS A USTEDES TUVE ESE ANIMO DE SEGUIR ESTUDIANDO, YA
QUE NO SOLQ SON MIS HERMANOS SINOG UN AMIGO MAS. DIOS LOS BENDIG4 SIEMPRE.

A TODA Mf FAMILLA EN ESPECIAL A MI TIO CHUCHO, GRACIAS TiO POR TU AYUDA. DIOS LOS
RBENDIGA A TODOS.

A EL MAESTRO JESUS PEREZ SAAVEDRA YA QUE ADEMAS DE TENER UN ASESOR Y MAESTRO,
ENCONTRE GRACIAS A DIOS A UN EXCELENTE AMIGO, GRACIAS POR TU AYUDA Y ESOS BUENOS
MOMENTOS QUE HEMOS PASADO Y ESPERO QUE SEAN MUCHOS MAS. DIOS TE BENDIGA
CHUCHO.

A LA MAESTRA SONIA RINCON POR TODA SU AYUDA EN LA REALIZACION DE LA TESIS, GRACIAS
POR ESOS BUENOS MOMENTOS Y POR SU AMISTAD, DIOS LA BENDIGA MAESTRA.

A LOS MAESTROS ALVARO LOPEZ Y GRACIELA ROMERO Y AL INSTITUTO POLITECNICO
- NACIONAL, EN ESPECIAL LA ESCUELA NACIONAL DE CIENCIAS BIOLOGICAS, YA QUE USTEDES
FUERON EL MEDIO QUE DIOS ME DIO PARA PODER REALIZAR LA EXPERIMENTACION EN ESE
PERIODO TAN DIFICIL QUE PADECIC MI ESCUELA, MUCHAS GRACIAS POR SU BUEN TRATO ¥
AMISTAD, DIOS LOS BENDIGA

AMIS COMPAREROS Y AMIGOS GRACIAS POR ESOS BUENOS RATOS ¥ MOMENTOS QUE TUVIMOS
Y QUE TANTO ARORO.

JESUS ZEPEDA CEPEDA




iNDICE

TREEOAUCCION. oottt et eta st s ere s srae e sr b e e st e armssba s ern s staeenmrnsras

1. Generalidades y Aspectos TEOTICOS ........coovv oo irerinrire e v e e
1.1. Propiedades Fisicas y Quimicas de las Tetraciclinas ...........cccocoveoveeeriienenes
1.2. Métodos de Cuantificacién
1.3. Valoraciones Acido-Base en medios Acuosos y no Acuosos

1.3.1. pKa’s en medio etandlico ..o
1.4. Técnica de Microvatoracion Potenciométrica ............ccoeereveceevecrvcneecere e,
1.5. POSAI-316 Electrodo Seléctivo de [ones ...............cccovvnieerinniicnniiicnnnn,

2 ODBJEIIVOS -..ove e e et

3. Desarrollo Experimental ...t e
3.1. Equipo ......... - bt b e ettt
3.2 Material ..ottt
3.3 REACHIVIOS ..ot et ea ettt e ar s
3.4 Montaje Experimental ...
3.5. Metodologia Experimental ...
3.6.Caleulos ..o e U TOUUVO

4. Resultados ..
4.1, Cuant:ﬁcacmn de Tetracnclma y Terram:cma ...........................................
5. Andlisis de Resultados ...t

6. CONCIISIONES ... ..ottt et e ettt n e s as s rassas et bastee st saerene

8.1 Calculos ..
8.2. Resultados Expenmentales y Graﬁcas de las Vanraclones en Medlo
Acuoso y etandlico ..

— e QO Lh B W

[0 I o

14

15
15
15
16
16
16
17

19
25

26

30

31

33
33

35



INTRODUCCION

En el campo de la quimica analitica existen gran cantidad de métodos para cuantificar sustancias
y ;:leterminar parametros, algunos de ellos, muy sofisticados  los cuales requieren de equipos e
instataciones de un elevado costo, como por ejemplo la cromatografia de gases y Ia
espectrofotometria. Sin embargo, existen también otros métodos que son relativamente practicos, de
bajo costo y tecnologicamente mis sencillos para el desarrollo de la técnica experimental de
cuantificacion, pero que pocas veces son usados, no por el hecho de ser inapropiados sino por el
desconocimiento que se tiene de su eficiencia. Tal es el caso de la potenciometria, técnica analitica
que en la mayoria de los casos solo se trabaja en la determinacion de pH, siendo que tiene diversos

usos, uno de ellos por ejemplo, es la cuantificacién de sustancias.

Para ¢l desarrollo de la potenciometria se requiere unicamente de equipo como el potenciémetro
y de electrodos indicadores que pueden ser de platino, vidrio y de referencia, equipos que
comparativamente con los otros mencionados, son mas econdémicos, de un manejo mas sencillo y mas
_ accesibles, esto sin menoscabo de su confiabilidad, con bajos costos, que siempre serdn un objetivo

imprescindible en la productividad de una empresa.

La potenciometria, por lo comin usa volimenes del analito (solucién a valorar) como del
valorante (solucién valoradora), supericres 2 10 ml, que de acuerdo a la sustancia a examinar,
. pcasionan una elevacion en el costo de la cuantificacidn € incrementan los desperdicios de reactivos y
desechos. Al realizar la cuantificacién de sustancias con un microanalisis se obtienen los mismos

resultados que con una técnica a macro escala, pero minimizando costos y generando menos desechos.




Para la realizacién del trabajo de tesis se propuso estudiar tetraciclinas', las cuales tienen un
carfcter Acido en solucion™, utilizando la valoracién potenciométrica y los beneficios del
microanalisis para dicho fin, valiéndonos ademés de un electrodo alternativo al tradicional con el
propdsito de comprobar que el comportamiento de ambos es igual en la cuantificacién de las
tetraciclinas. Para lo cual se empled un electrodo de POSAI-316 elaboredo mediante tratamiento
quimico por ser éste un electrodo selectivo de protones™?, siendo util en nuestro estudio por tratarse

de una reaccion 4cido base.

Generalmente el disclvente que se utiliza en las valoraciones suele ser el agua, ya que éste
ademis de ser barato, posee ciertas caracteristicas fisicoquimicas que hacen de él el disolvente
universal. Pero el utilizar otros disolventes suele ser favorable, principalmente si el analito es
insoluble en agua. Sin embargo, si el solvente que se utiliza por sus caracteristicas fisicoquimicas
modifica las propiedades quimicas de la reaccion, ofreciendo nuevos grados de acidez, oxidacion y
complejos(’), esto provocard que la reaccidn se beneficie en mayor o menor grado cuantitativamente

hablando.

Por tal motivo se propuso ademés utilizar un medio no acuoso en el estudio de tetraciclinas
como una forma alternativa de andlisis y que esta proporcione a su vez resultados experimentales mas

satisfactorios.

! Baséndase en i3 bibliografia revisada, no se encontrd referencias 2l respecto con relacién a
potenciometria de tetraciclinas, siendo éste un motivo por & cual se elabord o presente trabajo.



1 GENERALIDADES Y ASPECTOS TEORICOS

1.1 Propiedades fisicas y quimicas de las tetraciclinas.

Tanto el clorhidrato de tetraciclina (tetraciclina) como el clorhidrato de aoxitetracilina
(terramicina) son compuestos quimicamente muy parecidos que estructuralmente difieren solamente
en un grupo molecular. La tetraciclina y la terramicina son sélidos cristalinos de color amarillo,
inodoros y obscurecen cuando se exponen a la luz solar (la terramicina, a diferencia de la tetraciclina,
presenta este mismo fenémeno al encontrarse a temperaturas cercana.é a los 90°C). Ambas sufren

descomposicion cuando se encuentran en presencia de aire himedo®®.

La tetraciclina, es una sustancia antimicrobiana en la que uno de los medios para producirlaes a
partir de ciertas cepas de Strepromyces aureofaciens, aunque también es posible cbtenerla a partir de
otros productos quimicos de origen sintético. Presenta la siguiente formula molecular
CaHz4N204 HCI.

¢

El clorhidrato de tetraciclina, es soluble en agua, en soluciones de hidréxidos alcalinos y en
soluciones de carbonatos. Suele ser poco soluble en alcohol y aun menos en cloroformo y éter. Sus
soluciones acidas con pH inferior a 2.0 pierden .pdtencia y sus soluciones alcalinas se descomponen
répidamente®. En solucion acuosa el clorhidrato de tetraciclina se comporta como un 4cido

poliprético presentado los siguientes pKa’s 3.3, 7.68, 9.69(".

El clorhidrato de oxitetraciclina a diferencia del clorhidrato de tetraciclina, es higroscépico y se

descompone a temperaturas cercanas a los 180°C. En soluciones cuyo pH se excede de 2.0 hay



pérdida de su potencia. Este compuesto se destruye rapidamente en soluciones de hidroxidos
alcalinos. Es soluble en agua y en solucitén acuosa se enturbia ripidamente debido a la liberacién de la
oxitetraciclina base. Es muy poco soluble en alcoho!l y en metano! y aun menos, en alcohol abseluto;
es insoluble en cloroformo y en éter™. En solucion acuosa 1a terramicina se comporta como un 4cido
poliprético, con pKa’s respectivos de 3.1, 726, 9.1 1¥ Tiene como formula molecular

CnH24N205.HCL

1.2 Métodos de cuantificacién.

Para poder cuantificar y asegurar la uniformidad de las distintas muestras de drogas es necesario
realizar su valoracion. La valoracion de un antibidtico o cualquier droga es posible realizarla a través

de un método quimico o por un método biolGgico.

El método quimico determina la concentracién de principios activos de una droga, en cambio la
valoracién o ensayo biologico es la determinacion de la concentracién de las sustancias por medio de
la respuesta farmacologica que ellas provocan en los animales o tejidos vivos. Se trata de métodos
menos exactos que los quimicos y se emplean en el caso de no existir éstos o de ser poco .sensibles 0

inespecificos con respecto a una sustancia determinada’”.

En la bibliografia revisada el clorhidrato de tetraciclina y las tetraciclinas en la mayoria de los

casos son cuantificadas a partir de un método cromatografico, utilizando la cromatografia de

liquidost' " 1% y la cromatografia de gases'"”; sin embargo existe un estudio experimental, en donde

Ia tetraciclina es cuantificada a partir de la técnica de analisis de relaciones de absorbancia en

compuestos farmaceuticos. %,



Por lo anterior, la valoracién potenciométrica en la cuantificacién de tetraciclinas, seria en este
caso una técnica de andlisis cuantitativo completamente diferente al reportado en la bibliografia. Por
tal motivo, esta técnica es de gran importancia tanto en un aspecto innovador por ser un método de
cuantificacién alternativo; como en el aspecto cientifico que involucra nuevas técnicas de analisis mas

faciles y eficientes en ¢l estudio de substancias.

1.3 \Valoraciones écido-base en medios acuosos y no acuosos.

Una valoracidn es un método de cuantificacién. En esta técnica, la cantidad de sustancia
analizada se calcula a partir de la concentracién conocida y de la cantidad medida (volumen) de la
solucién reactiva, que se afiade a la solucion de la muestra hasta que la sustancia analizada se haya
consumido en una reaccion definida con dicho reactivo®, Al reactivo se le llama analito o solucion a

valorar y a su solucion se le conoce como solucién titulante o solucion valoradora.

Una valoracién también es posible realizarla mediante un método potenciométrico. En este caso,

se miden los potenciales o los pH’'s de la reaccién, los cuales son registrados graficamente
_ obteniéndose una curva experimental de titulacién. El fin de la reaccién o punto de equivalencia se
registra mediante un salto (cambio brusco de pH o potencial), dicho salto es de gran utilidad ya que
nos va a servir para poder determinar el volumen del punto de equivalencia y con esto la

concentracion de nuestra solucioén problema o analito.

Es comun realizar este tipo de anilisis en medio acuoso, esencialmente por ser éste el solvente
universal ademds de ser barato y de facil acceso, pero el motivo principal de su uso lo describen las

siguientes propiedades fisicoquimicas:




% Es un solvente polar, es decir, acttia como receptor y como donador de particulas, en este
caso iones al transformar los enlaces de covalentes a ibnicos en los cuerpos que estén

disueltos en ella.

* El agua frente a un Acido tiende a ser mis o menos “basica”, es decir tiene tendencia de
fijar ¢l protén, y por lo tanto ionizar en mayor o menor grado el enlace que existe el o

los protones y la base del acido.

4 Su constante dieléctrica es de 78.5 (a 25°C)"*, siendo ésta précticamente grande?.

Sin embargo, es posible realizar la potenciometria con disolventes anilogos al agua que sean
capaces de fijar y de ceder protones. En otras palabras el fijar y ceder protones quiere decir, que el
solvente se comporta como base o como 4cido. Al comportarse como 4cido, el solvente tiene la

tendencia a ceder protones, si se comporta como base el solvente tiende a ganar protones.

Omo e,
R [A"1H,0"]
HA +H;0 = A +Hy0 K, =3 -
30 A k} A [HA] (1)
HA + C;H;OH =A"+C;HsOH, K, = [_*“_‘_l[‘f[};‘;__s]‘?”z_] @

! Los disolventes que presentan constantes dieléctricas mayores de 40, rempen los enlaces idnicos
totalmente provocando que los pares isnicos estén completamente disociados. El por qué de este
hecho es que la atraccién que existe entre dos iones depende de la constante dieléctrica ded medio.



Come icido;
A'+H,0 = OH +HA Ks = LOA;;T]—[;I 4 o

En base a las reacciones anteriores es posible caracterizar la fuerza del par icido-base con sus
respectivas Ka’s y Kg's y darse la relacion Ka-Ks = K;, donde el subindice 7, se refiere a cualquier

solvente como agua (w), etanol, metanol, etc.

Al utilizar otros disolventes distintos al agua, es muy importante citar que las propiedades
quimicas de la reacciéon pueden verse modificadas en gran manera. Cambian las constantes de
equilibrio acido-base, de oxidorreduccion, la solubilidad, etc., ofreciendo nuevos grados de oxidacion,
acidez, basicidad y de complejos completamente diferentes, lo cual abre la puerta a un sin mimero de

posibilidades nuevas a considerar en estos casos.

Como se dijo anteriormente, al cambiar de disolvente pueden cambiar los equilibrics 4cido-base,
y esto como consecuencia cambia las escalas de acidez. Por ejemplo, en el agua, su escala de acidez es
del orden de 0 a 14, en ella los pares acido-base se comportan de una manera completamente diferente
a si lo estuvieran en otro medio como el etanélico, donde su escala de acidez es aproximadamente 5
veces mayor que la del agua (el pK del etanol es de 19.1) y icidos de naturaleza fuertes en medio

acuoso como el 4cido clorhidrico, serdn de menor fuerza en medio etandlico.




H H;0

- | > o

0 7 , 14
H,0 OH
CH,CH,0'H; CHLCH,OH
| il |

I — >
0 "985 19.1
CH,CH,0H CH(CHO

El por qué de esto es, si la basicidad dej disolvente es alta, los dcidos generalmente débiles o de
fuerzas intrinsecas bajas pueden liegar a ceder por completo sus protones al disolvente y comportarse

como &cidos fuertes,

Por otra parte, como en el agua el valor de |z constante dieléctrica del solvente tiene mucho que
ver, si el valor es alto esto favorece la disociacion del 4cido o la base rompiendo los enlaces idnicos de

maners total. Si la constante dieléctrica es baja los iones quedan asociados en su mayor parte®,

1.3.1 pKa’s en medio etanélico

Por lo general, es comiin utilizar la escala de acidez reportada por ¢l agua en técnicas
experimentales realizadas a nivel docencia. En la escala de pH, es facil identificar los pares icido-
base de compuestos &cidos y bésicos dependiendo del pKs que presenten. Sin embargo, si ¢l
disolvente es distinto al agua, la escala de acidez y los pares Acido-base por ende son otros, surgiendo

por lo tanto la pregunta jcuél serd el valor respectivo de los pKa’'s en dicho disolvente?; tomando en



cuenta que las propiedades quimicas del soluto en el disolvente se ven totalmente modificadas

dependiendo del tipo de disolvente (basicidad) y de su constante dieléctrica.

En la bibliografia se encuentran reportados infinidad de valores de pK,’s en medio acuoso de la
mayoria de los compuestos quimicos que existen. No obstante, el valor de pK, de cualquier sustancia

disuelta en otro disolvente distinto al agua no ¢s tan ficil de localizar.

Para poder conocer el valor del pK, de cualquier par acido-base en un disolvente no acuoso, es
necesario saber que influencia tiene la constante dieléctrica en dicho par. El porqué de esto es que si
el par écido-base en dos disolventes diferentes de constantes dieléctricas diferentes, pero de
basicidades idénticas, la diferencia en las constante dieléctrica es el principal factor responsable de la

diferencia de pKa.

Si queremos conocer la influencia que ejerce la constante dieléctrica es necesario distinguir

entre los distintos pares Acido-base que existen:

% Si el par acido-base es del tipo HB'/B no existe atraccién electrostitica entre las
especies solvatadas H' y B; por lo que la constante dieléctrica no tiene ninguna
influencia en este caso. Este se observa ya que el protén tiene carga positiva y en cambio
B es neutro; este podria ser el caso del par NH,'/NH;.

< Si el par icido-base es del tipo HA/A", existe atraccion entre los iones H' y A™ en este

caso la constante dieléctrica si tiene influencia y se calcula por la siguiente ecuacion:
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PK, =pK.,+K[ﬂJ [i—iJ )

h+njla &

La ecuacion anterior lo que demuestra es que la constante dieléctrica (£; y &) es el principal
factor responsable en la diferencia de pKa’s. Los valores de z; y zz {valores de las cargas de signo
contrario de los iones); r; y r2 (1os radios de los iones solvatados) y pKo es el valor del pKa en medio
acuoso son constantes. pKp es el valor del pKa en el disolvente distinto al agua el cual es 1a variable

€n este Caso.

Para la valoracion potenciométrica de la tetraciclina y terramicina en medio etanélico es util
emplear la ecuacion anterior, ya que la basicidad del agua y la del etanol es pricticamente la misma.
Sin embargo, existe el problema del valor de los radios iénicos el cual no es posible obtenerlos en la

literatura, por lo que es necesario utilizar una aproximacion de la ecuacion anterior que s la siguiente:

11
PKp = pK, + f{— - "} (6)
& &

donde ¥ es una constante que involucra el valor de X (la constante de proporcionalidad) y los valores

absolutos de las cargas y los radios ibnicos.

Es @til mencionar que esta aproximacidén no es muy precisa, pero si de gran utilidad practica en
nuestro caso, ya que como se mencioné antes las basicidades del etanol y el agua son las mismas

practicamente.
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El valor de k que se utilizd en la obtencién de los pKa's de la terramicina y tetraciclina fue el de

200.6° tomando como disolvente el etanol. A partir de este valor de £, y el valor de las constantes

dieléctricas del etanol y agua (24.3 y 78.5 respectivamente) se obtuvieron los siguientes pKa’s para la

tetraciclina y terramicina en medio etanélico.

COMPUESTO | pXaj | pKaz | pKas

Tetracichina 90 {13.38/15.39
(H,T)

Terramicina 88 |1296114.81
{H:B)

Las escalas de pH a partir de estos valores de pKa son:

Tetraciclina:

CH;CH0H," HsT H. T HTF CH,CH,OH
L 1 | | L

] 9 1338 1539 19.1
CH,CH;0H H,T HT* T CH;CH; O
Terramicina:

CH,CH,;0H;* H;B H,B° HB* CH,CH,OH
I | [ | N

0 8.8 12.96 1481 19.1
CH,CH.0H H,B° HB* B* CH;CH,O

3 B valor de  se obtuvo con la ayuda de la ecuacién (6), a partir de diferentes valores de pKa's de
compuestos como el dcido clorhidrico, &cido acético y amino benceno, reportados por Charlot™® en
medio etandlico, ademéds de las constantes dieléctricas del etanol y agua. El valor de & que se
obtuvo a partir de los compuestos antes mencionados  era del orden de 200.6, por lo tanto, se
tomd dicho valor de la constante para encontrar los pKa's de la tetraciclina y terramicina en medio

etandlico.
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1.4 Técnica de microvaloraclén potenciométrica.

La microvaloracién potenciométrica se realiza de manera idéntica a su homodloga la valoracion
en macro escala. Sin embargo para realizar una microvaloracion, el material que se utiliza tiene que
ser de un tamafio mucho menor al que se utiliza a nivel macroescala. Los volimenes que se emplean
de reactivos son menores a 10 mL y por ende los volimenes de los recipientes (vasos de precipitado)

tienen que ajustarse a esa cantidad.

1.5 POSAI-316 electrodo selectivo de lones,

El electrodo de vidrio, comiinmente se conoce por ser un electrodo selectivo de iones y ser el
mas empleado en la medicién de pH, no obstante este electrodo tiene la desventaja de ser muy fragil y
de un elevado costo. Por tal motivo, en los ultimos afios se ha incrementado el interés por sustituir de
alguna manera al electrodo convencional de vidrio por electrodos metal-oxido de metal como sensores
de pH, para ello el metal debe tener un comportamiento adecuado para resistir el ataque de todas las
soluciones sobre un rango (il de pH, donde su oxido debe ser conductor eléctrico y ser capaz de

aicanzar el equilibrio en la solucion sin disolucién apreciable,

En 1991, en la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan UNAM en la Seccién de Quimica
Analitica se empezaron a elaborar peliculas de dxidos sobre acero inoxidable (POSAI) para utilizarse
como electrodos indicadores de iones hidronio, los metales estudiados fueron el acero 304 y el acero
316. El POSAI elaborado con el acero 304 se obtuvo a partir de un tratamiento térmico (700°C, 1
hr)®, mientras que el POSAI elaborado a partir del acero 316 se obfuvo mediante un tratamiento
quimico (CrO3 2.5 M, H:S04 5M, 70°C, 17 min)®, siendo este dltimo el acero empleado para
utilizarse como electrodo indicador en el presente trabajo de tesis, ya que muestra un comportamiento

de tipo nemnstiano™ y no se ve interferido por otros iones en solucién, por ejemplo los iones CI'; por
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tal motivo, el POSAI-316 funciona como electrodo selectivo de iones hidronio en un intervalo de pH

de 2 a 3 en medio acuoso ®4*19),

Otra caracteristica sumamente importante del electrodo de POSAI-316, es que es posible
utilizarlo en otros medios en donde el disolvente empleado es no acuoso™, dando resultados
satisfactorios y confiables, siendo esta caracteristica otro punto trascendental a partir del cual se toma
en consideracién utilizarlo en la presenté‘tesis. Ademas, el POSAI por ser un electrodo fabricado a
partir de un alambre de acero inoxidable, éste puede tener diferentes tamafios (didmetre y longitud).
Por lo que, el electrodo de POSAI puede ser de un tamaiio relativamente pequefio, siendo benéfico en
el microanilisis y por lo tanto es otro punto a favor de éste que lo hace propicio en la realizacion de la

tesis.
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2, OBJETIVOS

&

Uso de la potenciometria para la evaluacion de tetraciclinas.

% La estructuracién de técnicas micro analiticas que conduzcan a la minimizacién del

empleo de reactivos quimicos y a una menor generacion de desechos de reactivos.

% Utilizar un electrodo alternativo (POSAI-316) y comparar si sus resultados son

semejantes al tradicional en la cuantificacion potenciométrica.

b

» El empleo de un disolvente no acuoso (etanol) que conduzca a un mejoramiento en la

L >

cuantificacién de tetraciclinas por valoracion potenciométrica.



3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.4 Equipo
<+ 1 Pamilla con agitacion magnética. Spin Master Cole Palmer Model 4803
<+ ] Barra Magnética
%+ 2 Electrodos combinados de vidrio
%+ 1 Electrodo de POSAI-316

<+ 2 Potencidmetros. Orion Research Model 601A/digital ionanalyzer.

3.2 Material
¢ 1 Bureta de 10 ml. Pyrex
s 1Pipeta volumétricﬁ de 3 ml
2 Pipetas graduadas (5 y 10 ml)

1 Soporte universal con pinza

U T

1 Espatula de acero

L

Puente salino de agar-agar

1 Piceta

ol

1 Vidrio de reloj
Vasos de precipitados de 50 ml

Copas tequileras

v ¢ & %

Matraces volumétricos de 250 y 500 ml
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3.3 Reactivos

% Clorhidrato de tetraciclina. Tetrex® de 500 mg

+ Clorhidrato de oxitetraciclina. Terramicina™® de 500 mg
< Hidroxido de sodio (NaOH). Merck

% Soluciones buffer depH=4y 10

¢ Nitrato de potasio (KNO;). Baker

& Agua destilada ’
& Etanol. Baker

3.4 Montaje experimental

El montaje experimenta! utilizado en las valoraciones potenciométricas de tetraciclina y
terramicina se esquematiza en la figura 1. Este tipo de montaje permite obtener lecturas simultaneas
de potencial y pH reportadas a partir del electrodo de vidrio y del electrodo de POSAI-316 para un

mismo volumen de solucién valoradora agregada.

3.5 Metodologia experimental

Los reactivos utilizados en la experimentacion fueron la tetraciclina TetrexMR (antibidtico
comercial de marca Bristol) y el hidroxido de sodio (grado analitico). Se emplearon dos electrodos
combinados de vidrio, uno como electrodo de referencia para el electrodo de POSAI-316 y otro como
electrodo indicador de pH, ambos conectados a los potencidmetros digitales Orion Reseach Model

6014/ digital ionalyzer.
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Se prepararon las soluciones de tetraciclina y terramicina (analito) en medio acuoso y en medio
etandlico & una concentracién 0.01 M, el reactivo valorante (NaOH) se prepard a una concentracion
0.03 M en medio acuoso y medio etanélico; se tomaron alicuotas de los analitos de 3 ml cada una y
se procedid a 1a valoracion.

Nota: El abjetivo de elegir estas concentraciones fue para obtener los volimenes de

equivalencia en 1, 2 y 3 ml respectivamente. -

Se realizaron tres valorzciones por cada medio y se procedi6 posteriormente a procesar los
resultados obtenidos usando un programa de hoja de célculo Microsoft Office EXCEL 2000. Con
ayuda de la hoja de célculo se elaboraron las graficas de pH y potencial (mV) contra volumen
agregado de valorante. Asi mismo se procesd la informacién para obtener los datos y las graficas
comrespondientes a la primera derivada del pH y potencial contra el volumen ajustado, determinando

de esta manera analiticamente el volumen de punto de equivalencia para cada valoracion.

3.6 Calculos.

Ver Anexo
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1. Aptador magnético

2. Barra Magnética

3. Bureta

4. Electrodo de referencia

5. Electrodo combinado de vidnio
6. Electrodo de POSAI-316

7. Puente sahno de agar-agar

8 v 9 Potenciometros

10. Soporte Universal

11. Vasos con fondo semiesferico

Pl |
i___ji_._:, [! ‘

[RrjIng]

H—>

Figura 1. Montaje experimental
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4. RESULTADOS

Los resultados obtenidos de la macre y microvaloracion potenciométrica acorde a la terramicina
y tetraciclina en medio acuoso se presentan en tablas 1 y 2. En ellas se encuentra registrado el
volumen de punto de equivalencia de las tres cormridas realizadas en la experimentacion y €l volumen
de punto de equivalencia promedio producto de éstas a partir de los electrodos de vidrio y POSAI-

316

En la tabla 3 se presentan los resultades obtenidos de la microvaloracién potenciométrica de la
tetraciclina en medio etandlico; en esta tabla se registran los volimenes de punto de equivalencia de
las tres corridas experimentales y el volumen de punto de equivalencia promedio producto de éstas a

partir del electro de vidrio.

Gréficamente se encuentran reportados en el Anexo de esta tesis los resultados experimentales
de pH y potencial (en caso de valoraciones en medio etandlico) contra volumen de valorante (NaOH)
agregado. Asi como las primeras derivadas que confirman el volumen de punto de equivalencia de Ia

reaccion de valoracion.
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—e—pH e. vidrio —=—pH POSAI-I6

MEDIO ACUOQSO
VOLUMEN DE .
ELECTRODO EQUIVALENCIA MICRO ESCALA MACRO ESCALA
Vpe.1, ml 1.45 7.25
COMBINADO DE Vp.e. 2 ml 1.45 7.25
VIDRIO V p.e. 3, r_nl _ . 145 ‘ 7.25
- Vprom, ml Y LA L T e
Vpe 2'm .1.35 7.25
Vpe 2 ml 1.35 6.75
POSAI-316 Vpe.2,m 135 7.25
Vorom, ml_ L - .. E35 A2
rafico 1 n las cu loracién promedio a mi rim
derivada respectivamente
Grifico 1. Microvaloraciénes promedio de Gréifico 2. Primera derivada
3 ml @e terramlicina » 0.01 Mcon [NaQH] =
0.03 M reslizadas con electrodo s
combinado de vidrio y POSAI-318 {medio 7
acuoso) L
" ' E.
i E i g :: 1.35
8 8
S =29
; 1]
24 [LE
° i 2 3 . 0 1 2 3 .
V de NaOH, ml

V ajustado promedio, ml

I__.-e. vidrio —8—~POSAI-316

1 | valor de los volimenes de punto de equivalencia en la macrovaloracién corresponden a los 15
ml de volumen de alicuota utilizados en este caso, siendo éste la mitad del valor de punto de
equivalencia que se registraria si la alicuota fuese de 30 mi originalmente.




Gréfico 3. Macrovaloraciones promedio de 156 ml de
Tervamicina = 0.01 M con [NaOH) = 0.03 M realizada con
electrodo combinado de vidrio y POSAL316
{medio acuoso)

pH prom.

0 r T
0 5 10 15 20
V de NaOH, m|
I--o—pH #. vidrio —e—pH POSAII16 I
Grifico 4. Primera derivada
16 72
1.4 - 2
1.2
E .ol
g- 0.8 -
% 0.6 4 725
B 04
0.2 4
0 . P U g il
02 & 5 10 +5— 2
V ajustado promedio, mi

[~e—e. viario ~e—POSAI318 |
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MEDIOQ ACUOSO

ELECTRODO

VOLUMEN DE
EQUIVALENCIA

MICRO ESCALA

MACRO ESCALA®

COMBINADO DE
VIDRIOQ

Vpe. i ml

1.15

5.75

Vpe. 2 ml

1.15

5.75

Vpe. 3, mi

L2 Vpromymt

POSAI-316

Vpe. 1 ml

Vpe 2 ml

Gréfico 5. Microvaloracién promedio de 3
ml de Tetraciciina = 0.01M con [NsOH] =
0.03M realizada con electrodo combindado

da vidrio y POSAI-316 imedio acuoso).

g 1 2

Grifico 6. Primers derivada

V¥ da NaOH, mL

L—.—pu prom, (a. vidrio) ~-8—pH prom. (POSAI316) ]

V ajustado promedio, mlL

I—o—e. vidrio —a--POSAI-316

* B valor de los volimenes de punto de equivalencia en la macrovaloracién comesponden 3 1os 15
mi de volumen de alicuota utilizados en este Gaso, siendo éste 13 mitad del valor de punto de
equivalencia que se registraria si la alicuota fuese de 30 ml originalmente.




Gréfico 7. Macrovaloracién promedio de 15 ml de
Tetraciclina = 0.01M con [NaCH}=0.03M realizadas
con electrodo combinado de vidrio
y POSAI-316 (medio acuoso),

pH prom.
o

0 T T T

0 5 10 15
V da NaOH, ml.
|—o—-pH e. vidrio —a—pH POSAL316 ]
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Gréfico 8. Primera Derivada

—+-575
25 4

2 .
1.5 1
1
0.5 -
] : T r

0 5 10 15
V ajustado, ml.

dpHidv

—e—ag. vidrio —»—POSAI-318

20

23
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MEDIO ETANOLICO
VOLUMEN ler. PUNTO DE | VOLUMEN 3er. PUNTO DE
ELECTRODO EQUIVALENCIA, mi EQUIVALENCIA, mi
115 3,650
COMBINADO DE VIDRIO 1.15 3.750

Grifico 8. Microvaloracién promedic de 3 mi de
Tetraciclina = 0.01 M con [NaOH] = 0.03 M
realizada con electrodo combinado de vidrio
{medio etandélico)
300.00
200.00 4
7 too \
5’ 0.00 —
& op 05 10 k
w -100.00 4
~200.00 1
-200.00
¥ de NaOH, mi
Gréfico 10. Primera Derivada
0
20 —e—115
0 hés
% 2200 A
180 4
100 4
50 4
4] T ¥ r ¥ T v -
g0 050 100 15 200 25 300 350 400
V ajuziado prom., mi
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4.1 Cuantificacién de la tetraciclina y la terramicina.

En la Tabla 4, se presenta el valor de la concentracién de los analitos de acuerdo con los
volimenes de equivalencia experimentales en medio acuoso, a nivel macro y micro. En la Tabla 5 se
muestra la concentracion del analito (Tetraciclina) en medio etandlico acorde a los volimenes de
equivalencia obtenidos en la experimentacion a nivel micro. '

La solucién valoradora de NaOH se encontraba estandarizada a una concentracion 0.03 M en
medio acuoso y etandlico.

A VOLUMEN DE
ANALITO | ELECTRODO EQUIVALENCIA
PROMEDIO DE NaOH, ml

CONCENTRACION DEL
ANALITO, M

MICRO MACRO MICRO MACRO
ESCALA ESCALA ESCALA ESCALA
COMBINADO DE 1.15 5.75 0.0115 0.0115

TETRACICLINA VIDRIO
POSAI-316 1.15 5.75 0.0115 0.0115
COMBINADO DE 145 7.25 0.0145 0.0145

TERRAMICINA VIDRIO
POSAI-316 1.35 7.25 0.0135 0.0145

VOLUMEN DEL
PRIMER PUNTO DE )
ANALITO ELECTRODO EQUIVALENCIA %‘é’:f:;ﬁ%‘%
PROMEDIO DE '
" NaQH, ml
COMBINADO DE
TETRACICLINA ViDAI 1.15 0.0115

NOTA: En &f medio etandiico, dnicamente se trabafd con i3 tetradcling, ya que 3 termamicing por ser un
compuesto Quimicarente muy parecido 2 13 tetracicling se conjeturd gue presentand los mismos resulltagos.
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5. ANALISIS DE RESULTADOS

Los resultados obtenidos en la experimentacién presentan las siguientes caracteristicas. Por ser
un acido tripratico fa terramicina y la tetraciclina en solucién acuosa, se suponia que existirian tres
saltos o cambios de pH en las reacciones de valoracion, sin embargo, resultd que se registrd un

cambio brusco de pH solamente.

El hecho de que existiera un solo salto, s¢ debe a que los valores del pKaz y pKas del
clorhidrato de tetraciclina y el clorhidrato de oxiteraciclina, se encuentran muy cercanos. El ApKa que
existe entre estos dos valores es del orden de dos unidades, por lo que ¢l salto ¢s poco cuantitativo y
no es posible observarlo grificamente. Aunado s lo anterior, estos valores s¢ encuentran muy cercanos
al pH del final de vatoracién dado por el I\‘IaOH {~11.0), por lo que predomina el pH de ésta. No
obstante no ocurre esto con el ApKA'producto del pKa1 y pKaa, donde el salto es del orden de 4

unidades el cual es visible graficamente.

Como el propésito de la tesis era el de generar un nuevo método analitico de cuantificacion de
antibiGticos, el anico salto cuantitativo que se registnd en las valoraciones en medio acuose nos es de
gran utilidad, ya que por medio de éste es posible realizar la cuantificacion de los antibidticos ¥

conocer de esta manera la concentracion de los mismos.

En el caso del medio etandlico, lo que se queria desde un principio era que el etanol por ser un
disolvente diferente al agua, produjera por ende muevas constanies de acidez y por lo tanto las curvas
de valoracion fuesen diferentes & las del sgua originando de esta manera una técmica analitica

diferente en la cuantificacién de los antibitticos.
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En medio etanélico, la primera caracteristica observable en los resultados es que reportan dos
puntos de equivalencia uno en 1.15 ml y el otro en 3.65 ml. Un detalle por sefialar es que si el primer
punto de equivalencia se origind en 1.15 ml, los siguientes puntos serian en 2.3 ml y 3.45 m!
respectivamente. Sin embargo, el ultimo punto de equivalencia ocurrié segin los resultados
experimentales en 3.65 ml o sea, 0.20 ml después de donde se esperaba en un principio. Este
comportamiento es dificil de explicar y una de las razones por las cuales se originé es que el electrodo
de vidrio conferme trascurre la reaccién se hace menos sensible, al parecer se forma una pelicul_a de
etoxido en la membrana de vidrio del electrodo interfiriendo en la sensibilidad de éste, defasando

considerablemente el pH y potencial de punto de equivalencia en la reaccion.

Segun los resultados experimentales, el primer salto es el mas cuantitativo, este hecho es acorde
al primer ApK, que es de aproximadamente 4.4 unidades, aunado a esto el segundo salto es
relativamente mas pequeiio, pero comparativamente con el medio acuoso en medio etanélico si se

registrd tal.

El segundo salto detectado en el tercer punto de equivalencia, lo que demuestra es que el pH o
potencial de final de valoracion producido per el etdxido de sodio no es muy cercano al pK, de 15,39
dado por la tetraciclina en medio etandlico, por tal motivo si ocurrié en este punto el cambio brusco

de potencial.

Como se mencioné antes, lo que se proponia desde un principio era el encontrar un medic de

cuantificacion de las tetraciclinas por valoracion potenciométrica y que este fuese totalmente
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apropiado. A partir de los resultados reportados por ¢l medio etandlico, se demuestra que st es posible
cuantificar a la tetraciclina utilizando como disolvente al etanol, sin embargo el volumen de punto de
equivalencia optimo para la cuantificacion es el primero, por ser en este caso una reacciébn mas

cuantitativa y de mayor precision.

El comportamiento del electrodo de POSAI-316 de acuerde con sus resultados, para la
tetraciclina en medio acuoso (tebla 2) es semejante al reportado por el electrodo de vidrio, no asi para
la terramicina, en donde se observa un defasamiento de 0. 10 ml a nivel micro y en un solo caso a nivel

macro (tabla 1).

En el caso del cambio de disolvente, con el POSAI-316 no se obtuviercn buenos resultados. La
curva experimental de valoracion carecia de significado, no era observable en ella el cambio de pH y
potencial, per lo que el volumen de equivalencia no se detectaba a simple vista y ni por medio de la
primera derivada. Por estos resultados, se determiné trabajar solamente con el electrodo de vidrio. La
anomalia de los resultados obtenidos puede originarse por la posible formacién de una pelicula de
algiin complejo producto de las tetraciclinas, que cubra la capa de oxido del electrode de acero

inoxidable 316.

Al realizarse la técnica experimental a un nivel macro y micro escala se comprobd que el
método micro es totalmente satisfactorio, porgue los resultados fueron equivalentes a los que se
obtuvieron a macro escala, demostrando de esta manera que el método micro en la valoracién

potenciométrica es otra opcién para cuantificar antibioticos con la ventaja que los desperdicios y los

reactivos necesarios para efectuarla son minimos.
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En el micro anilisis hay que tener mucho cuidado en lo que corresponde al medio de agitacion.
Es necesario que ésta se desarrolle de forma turbulenta, para que de esta manera la concentracion del
amalito en cualquier punto de la solucidn sea la misma y por lo tanto el pH o potencial registrado en el
potencidmetro sea el correcto. En el caso de soluciones experimentales no acuosas, 1a agitacién es un
factor primordial, si la solucién cs de alta densidad o de viscosidad alta, el medio de agitacién tiene
quee ser totalmente turbulento favoreciendo la precisién de los resultados y la velocidad de registro de

ellos. E -

S"‘*’A TASWE '\TC DAY

'?\ 4""‘" * AP AR s IV »
M. Au 3 R TR A T e
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6. CONCLUSIONES

it.

iii.

Es posible de realizar la cuantificacion de tetraciclinas a partir de un método
potenciométrico, este hecho lo comprueban los resultados obtenidos experimentalmente;
siendo por lo tanto una técnica de cuantificacidn altemativa a la reportada en la

bibliografial'“'%'*'4!9) ademas de ser, bastante efectiva y facil de realizar.

La microvaloracién potenciométrica resulta ser un método cuantitativo tan efectivo como el
método macro, debido a que los resultados son los mismos en ambos métodos, pero la
cantidad de reactivos que se usan en la técnica experimental son minimos, provocando per
lo tanto menos desperdicios y de manera consecuente una reduccion en la contaminacion

por productos de desecho.

El etanol como disolvente, a partir de los resuitados obtenidos en la micro valoracién
potenciométrica, demuestra que si es factible su uso Ien la cuantificacién de la tetraciclina,
Siempre y cuando el volumen de punto de equivalencia empleado para cuantificar al
antibidtico (tetracicling) sea el primero. Siendo por lo tanto el etanol, otro disolvente
alterno al agua til en la cuantificacién de tetraciclina y terramicina por anélisis

potenciométrico.

El electredo de POSAI-316 en medio acuoso, conforme a sus resultados, funciona como un

electrodo alternativo al de vidrio.
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8. ANEXO
8.1. Célculos.
Se prepararon las soluciones reactivas de los analitos y de la solucién valoradora conforme a la

Tabla 1.

REACTIVO | VOLUMEN, | . P.M. CONCENTRACION, MASA DEL
mi U.M.A. M REACTIVO, g _|

TETRACICLINA 250 480.91 0.01 1.2022

TERRAMICINA 250 496.91 0.01 1.2422

NaOH 500 39.99 0.03 0.6000

L.a masa de la tetraciclina y terramicina por ser compuestos de origen farmacéutico era variable,
iqué quiere decir esto?. Las cdpsulas de tetraciclina y terramicina no contenian en un 100% el
principio activo que era necesaric para preparar la solucion, sino la masa total de estas era la suma del
principio activo mas el excipiente, variando siempre el peso del contenido de una capsula con respecto
al de otra. Por tal motivo fue necesario realizar un promedio de la masa de 10 capsulas y asi de esta
manera obtener la masa real requerida del analito a través de un calculo matematico. Lo antertor se

representa de manera mas adecuada en la Tabla 2.

ANALITO MASA MASA DEL MASA TOTAL MASA REAL
REQUERIDA, PRINCIPIO PROMEDIO REQUERIDA, g
g ACTIVO POR | POR CAPSULA,
CAPSULA, g | g
TETRACICLINA 1.2022 0.500 0.5227 1.2567
TERRAMICINA 1.2422 0.500 0.6386 1.5865
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A partir de estas concentraciones y de los 3 mL de alicuota de los analitos, el volumen de punto
de equivalencia tedrico de reaccion se registrard en los volimenes de 1, 2 y 3 ml respectivamente.
Esto se debe a que la concentracitn de la solucion valoradora es tres veces mayor a la concentracion

de los analitos.



8.2. Resultados experimentales y graficas de las valoraciones en medio
acuoso y etandlico.
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MICROVALORACION POTENCIOMETRICA DE 3 mi DE TETRACICLINA 0.01M CON NaOH 0.03M EN MEDIO ACUOSO REALIZADA CON
ELECTRODO DE VIDRIO.

vV, ml pH1{ecv) pH2{ecv.) pH
o 2.56 254
0.1 267 259
0.2 278 27
0.3 289 281
0.4 3.08 202
05 15 3.03
06 328 3.18
0.7 343 33
o8 a.es 343
0.8 383 g
1 414 3.8t
1.1 445 4.07
12 5.79 5.39
13 8.20 8.13
1.4 6.78 6.68
1.5 7.1 7.07
18 129 T.27
17 749 745
1.8 168 785
19 7.85 7.85
2 8 7.98
2.1 8.15 8.24
22 8.38 8.42
23 85 as57
24 8.87 8.75
25 8.84 8.95
26 9.02 9.11
27 9.19 8.26
28 9.34 9.38
29 5.49 9.48
3 8.62 9.62
a1 8.7 9.74
32 8.77 9.88
a3 9.07 10.08
34 10.04 10.23
as 10.19 10.33
.75 10.58 10.76
4 10.91 11.03

d{ecv)
247
259
268
278
289
3.04
3.15
33
347
.68
g7
4.48
5.43
8.2
6.61
6.87
7.09
1.27
7.47
7.64
7.78
1.91
8.06
8.2
8.4
8.49
88
8.85
]
8.02
8.26
0.28
0.48
9.63
9.68
9.72
10.02
10.24

VIDRIO

Microvaloracion de 3 mi de [H3T)=0.01M con
[NaOH}=0.03M con e.c.v.* (medio scucso).

12

o N A& O o

0 0.5 1 15 2 25 3 38 4
¥ de NaOH, ml.

0 [1X.3 1 15 2 25 3 s 4
V. shustado, ml,

“ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MICROVALORACION POTENCIOMEYRICA DE 3 mi DE TETRACICLINA 0.01M CON NaOH 0.03M EN MEDIO ACUOSO REALIZADA CON

ELECTRODO POSAI
POSAI
Vv, mi pH 1 ) 2 {posai) 3 (posal)

0 4;9:8:! e 5_(09 PH 5_(01 Microvaloracion de 3 mi de [HIT]=0.01M con
0.1 4.68 5.12 5.07 [NaOH]=0.03M con posal (medio acucso).
0.2 4,75 5.14 5.11
0.3 483 5.2 5.16 12
0.4 4.85 527 5.22
05 5.01 535 531 10
0.8 5.12 543 5.38 s
0.7 5.28 5.52 653
0.8 5.42 561 5.65 X
0% 581 8.77 5.78

1 581 592 5.99 4
1.1 6.07 6.1 6.34
12 6.68 6.79 7.02 2
13 7.22 74 7.49 ol ] ] S . |
15 .,7':1 ;;: ;g o 05 1 15 -2 25 3 35 4
18 791 8.09 8.08 V de NaOH, m.

1.7 8.02 8.2 8.2
18 8.12 8.31 8.32
19 823 8.42 8.42

2 83 849 85
2.1 8.29 8.82 a.57
2.2 85 868 8.6 9
23 8.57 878 8.74 s
24 8.65 8.87 6.83
28 8.71 8.8 8.87 7
28 8.81 8.05 8.96 8
27 6.87 8.12 9.08 5
28 8.95 9.19 9.1 % ‘

29 9 0.24 2.15

3 .06 8.20 9.21 3
34 2.1 9.38 9.27 2
32 8.16 .31 8.31 1
33 9.1 .33 9.35 0 , i ' : / :
;‘: g:;f :_‘:g g::‘g 0 035 1 1.5 2 25 3 35 4

3.78 938 9.56 9.51 V. sjustado, mi.

4 9.54 0.72 9.61




MACROVALORACION POTENCIOMETRICA DE 18 mt DE TETRACICLINA 0.01M CON NaOH 0.03M EN MEDIO ACUOSO REALIZADA CON
ELECTRODO DE VIDRIO,

V. ml pH 1{ecv.*) pH2

H WK =D

45

o
L

s
75

10
11
12
13
14
15
18

18
19

24
2.68
282
314

35
374
4.02
4.58
5.68
8.79
147
743
168
8.12
8.64
9.12
9.54

0.8
10.26

10.89
10.99
1.2
11.34
1144
11.53

2.56
28
.08
343
3.66
354
4.51
5.98
6.85
1.0
7.4
71.55
8.02
8.51
8.01
a.41
8.7
10.08
10.42
10.76¢
11.02
117
11.31
11.41

{8.cv.”) pH 3 (e.cv.®)
2.4 2.38

2.55
2.78
3.05
3.43
3.65
3.5
4.44
582
6.8
888
1.26
7.63
7.08
8.43
8.94
0.36
2.73
10.11
10.47
10.81
11.08
11.24
11.38
1146

VIDRIO

14

Macrovaloracion de 15 m! de [H3T}=0.01M con
[MaOHJ0.03M _uullnndo a.c.v. (madio scuoeo).

12 4
10
a 4
g 8
4
2
0+ v T
o 5 10 15 20
V de NaOM, ml.
Volumenes de Equivalencia.

35

3 —-—575
2.5

% 2 -

15 1

14
0.5 4

0 - r

0 -3 10 15 20
V. sjustado, ml.

", "ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MACROVALORACION POTENCIOMETRICA DE 15 m DE TETRACICLINA 0.01M CON KsOH 0.03M EN MEDIO ACUCS0 REALIZADA CON

V. ml

-~ -] i r
co-‘n-«momolmawlu-‘o

10
11
12
13
14
15
18
17
18
18
20

pH 1 (posai) pH2
571 5.
5.81 574
597 5.80
8.18 8.1
845 8.38
885 8.56
6.83 877
.23 7.16
8.1 8.07
a.87 847
872 8.69
8.a2 8.82
892 802
907 8.18
2.34 o.41
9.56 965
974 9.8
9.80 9.95
10.01 10.08
1017 10.24
10.M 10.38
10.39 1047
10.42 10.53
10.48 10.67
10.54 10.72

(posai) pH 3 (posal)
83 51

5.84
8
6.18
844
8.62
6.84
117
7.83
8.32
048
a.62
8.79
202
9.26
9.52
872
9.85
10.01
10.45
10.29
1043
1047
10.52
10.57

CTRODO POSAL

POSAI

Macrovaioracion de 16 mi de [HIT)=0.01M con
[NaQH]=0.03M utilizando posat {medio acuoso).

V de NaOH, ml.
Volumenes de Equivalencla,

2
18 { —a—5.75
18 ——575
14 1
1.2 1

1 4
0.8 4
0e 1
0.4
0.2 1

0 v

0 5 10 15 20

V. sjustado, mi.




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 3 m) DE TETRACICLINA 0.01M CON [N2OH}=0.03M EN MEDIO ACUOSO
REALIZADA CON ELECTRODO DE VIDRIO.

v, ml pH 1(e.cv.”) pH2 (e.c.v.') pH 3 (e.cv.”) pH prom.
0 2,58 2,564

247 2.52

0.1 267 2.50 2.59 282
0.2 278 27 268 FXa
03 288 am 2.78 282
04 3.08 202 2.89 2.06
0.8 318 303 304 .07
08 % 318 315 320
0.7 34 a3 Al 34
08 368 34 347 s
0 3.83 361 369 an
1 414 3o g7 387
11 445 407 4.48 433
1.2 8.79 6.39 543 5.54
13 8.29 613 6.2 8.21
1.4 878 6.68 6.61 8.69
LE] 7.1 7.07 8.87 7.02
16 1.20 727 7.00 122
17 740 T.45 1.27 740
18 7.66 7.85 T47 7.59
1.9 7.88 7.85 7.64 7.78
2 8 788 1.7 7.82
2.1 8.18 0.24 7.9 8.10
22 8.38 8,42 8.06 8.20
23 8.5 8.57 82 842
24 887 476 84 8.61
a8 8.84 8.85 849 8.76
20 8.02 2.1 8.60 8.64
a7 8.19 .26 a.85 8.10
28 L X .38 ] 0.24
29 9.48 948 8.02 .33
3 9.62 .62 9.26 8.50
a1 9.7 0.74 8.38 2.61
A2 .77 9.08 8.48 9.70
33 9.87 10.06 9.5 8.82
34 10.04 1023 8.68 0.88
35 10.19 10.33 9.72 10.08
ars 10.58 10.78 10.02 10.45
4 1091 11.03 10.24 10.73

VIDRIO

Microvaloracion promedlo de 3 mi de (HITP=0.01M con

[NaOi]=0.03M realizada con e.c.v.* (medio acuoec).

12

10 1

'R
o
i,

2 3

[+] - — v v

4] a5 1 1.5 2 25 3 s 4
V de NaOH, ml.
Volumen de Equivalencia Promedio.

14

12 4 ——1.15

10 1

8
i

4

24

0 v .




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 3 mi DE TETRACICLINA 0.01M CON (NaOH]=0.03M EN MEDIO ACUOSO
REALIZADA CON ELECTRODO POSAL

Vv, ml
0
0.1
0.2
0.3
04
05
0.8
0.7
']
08

pH 1 (posai) pH2
4.59 5.
468 §.12
475 5.14
4.83 5.2
495 5.27
501 5.35
512 543
5.29 5.52
542 561
581 5.77
5.81 5.82
8.07 6.1
68.85 8.79
7.22 T4
786 775
7.81 7.94
7.0 8.0
8.02 8.2
8.12 8N
823 8.42
8.3 8.49
8.39 8.62
8.5 8.68
8.57 a.78
8.65 aar
an 8.06
8.81 9.05
8.87 8.12
8.95 9.19
L 9.24
9.06 9.29
.11 9.38
0.18 2.2
9.1 8.33
8.168 9.48
821 8.45
9.38 9.56
8.54 972

5.07
5.11
5.18
522
5.31
5.39
5.53
5.65
5.78
599
8.34
7.02
749
m
7.95
8.08
82
B.32
8.42
8.5
8.57
88
8.74
8.83
887
8.98
9.08
0.1
9.16
9.21
827
0.31
9.35
8.38
842
8.51
961

(posai) pH 3 (posal} pH prom.
09 501 4.90

4.98
5.00
5.08
6.15
5.22
5.31
545
5.568
572
5.81
8.17
6.90
7.7
.M
7.00
8.03
8.14
8.25
8.38
843
a8.63
8.50
870
8.78
8.85
854
9.02
9.08
.13
8.18
0.25
9.26
826
8.23
9.38
948
0.62

POSAI

MM&SM*WTM.MIIM
[NaOH]0.03M realizada con posal {medio acuoeo).

12

10 ’
. s-
E o

‘.

2.

0 T v —_— T T T

0 05 15 2 25 3 35 4
V de NaOH, m!.
Volumen de Equivalencia Promedio.

8

7 - —a—1.15

B.

5.

4

El

18 .2 26 3 3s 4




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 3 mi DE TETRACICLINA 0.01M CON [NaCHJ=0.03M EN MEDIO ACUOSO
REALIZADA CON ELECTRODOS DE VIDRI) Y POSAL

V,ml  pHpr. (e.cv.*) pHpr.(posal)
0 252 4.00

0.1
0.2
0.3
04
0s
06
0.7
0.8
0.9
1
11
12
13
14
1.5
18
1.7
1.8
19
2
21
22
23
24
25
28
27
28
29
3
at
3.2
33
34
3.5
375
4

282
27
282
2.98
07
320
134
53
3.7
3.97
433
5.54
8.21
6.69
7.02
.22
7.40
7.59
7.78
792
8.10
8.28
8.42
.61
8.7¢
8,94
9.10
9.24
933
9.50
9.61
9.70
9,82
8.08
10.08
1045
10.73

4.96
5.00
§.06
515
5.2
5.31
5.45
5.56
.72
581
6.17
6.90
7.37
M
7.80
8.03
8.14
8.25
B.38
8.43
8.53
8.58
8.70
8.78
8.85
894
8.02
9.08
2.13
8.18
8.25
9.26
0.26
9.33
9.38
0.48
0.82

mema‘:mtdcmm.ﬂum
[(NaOH)=0,03M realizada con s.c.v." y possl

{medlo acuoso).

12

]

[}
X0

4

2

Q4 -

0 1 2 3 4 8
V de NaOH, mL, —b—pHpt, (e.c.¥.)

=8 pHpr.(posad)

Volumenes Promedio de Equivaiencia con s.c.v'y
possl.

V. ajustado promedic, ml

*ELECTRODOC COMBINADO DE VIDRIO




MACROVALORACION POTERCIOMETRICA PROMEDIO DE 18 mi DE TETRACICLINAD.01M CON [NaOH]=0.03M EN MEDID ACUOSO

vV, mt

;o B
mummhwm-o

6.5

7.5

10
11
12
13
14
15
16
17
18

20

pH1{e.cv."} pH2 (e.cv.®) pH 3 (e.cv.®) pH prom.
24 24 238

2.58
282
314
s
374
402
4.58
5.96

2.5
28
308
343
3566
364
4.5
5.96
6.65
7.06
7.34
7.65
8.02
8.5
2.01
2.4
.75
10.08
10.43
10.78
11.02
1117
11.31
11.41

2.55
278
.06
343
365
395
4.44
5.82
68
6.98
7268
753
7.68
843
864
8.36
8.73
10.11
1047
10.81
11.06
11.24
11.38
1148

REALIZADA CON ELECTRODO DE VIDRIO,

239
258
2.80
3.09
345
3.88
97
4.50
5.1
6.68
7.07
734
7.59
8.03
8.63
8.02
8.44
9.76
10.15
10.53
10.85
11.09
125
"3
11.47

VIDRIO
Mazcrovaloraclon promadio de 3 ml de [HIT)«0.01M con
[NaOH}=0.03M reallzada con a.c.v."
(medio acuaso),
14
12 !
10 1
B
i 6
4
29
0 r v v
0 5 10 15 20
V de NaOH, m!,
\ de Eq Promed
3
——=5.75
25
2 1
[
; 1.5
°
14
0.5
0 v v v
5 10 15 20

¥. sjustado promedio, ml.

*ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MACROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 18 m| DE TETRACICLINA 0.01M CON [NaOH]=0.03M EN MEDIO ACUOSO

Vv, ml

W=D

r 9
h

PH 1 (posai) pH 2 (posal} pH 3 (posai)
51 563

5.81
597
6.19
6.45
6.65
6.83
1.3
a1
8.57
8.72
8.62
892
8.07
0.34
0.56
9.74
9.69
10.01
1017
10N
10.29
10.42
10.48
10.51

5.74
5.68
8.1
68.368
6.56
8.7
7.16
807
847
a.68
a.82
8.82
8.18
.41
9.65
9.8
9.856
10.08
10.24
10.38
10.47
10.53
10.57
10.72

LN
5.84
6
68.18
8.44
6.62
6.84
717

REALIZADA CON ELECTRODO POSAL

pH prom.
568
5.80
585
8.16
8.42
6.51
6.81
7.49
8.04
8.45
8.63
8.76
8.80
0.00
9.34
0.58
875
9.80
10.03
10.19
10.32
10.42
10.47
10.52
10.60

POSAI

Macrovaloracion promedio de 3 ml de [H3T}=0.01M con

[N2OH]=0.03M realizada con posal
{medio scuvso).

V da NaOH, ml,

18

Volumen de Equivalencia Promedio.

1.5-1
1.4
12 4

08 4
08
0.4 -
0.2 -

—~@—B.75

5 10 15 20
V. ajustado promedto, ml




MACROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE £8 mi DE TETRACICLINA 0.09M CON [NaOHJ=0.03M EN MEDIO ACUOSO
REALIZADA CON ELECTRODOS DE VIDRIO Y POSAL

V. ml

o F
G“Gmhﬂh’—lo

6.5
1.6

10
1"
12
13

15
18
17
1
1%

pHpr. (e.c.v.*) pHpr. {posai)

2.38
258
2.80
3.0
345
a6
87
4.50
5.1
6.88
7.07
7.4
7.68
8.03
B.53
9.02
0.44
9.78
10.15
10.83
10.85
11.09
11.25
1137
11.47

568
580
5.85
8.18
6.42
8.81
6.81
7.18
8.04
846
8.63
8.75
8.88
8.09
8.34
9.58
.76
9.90
10.03
10.19
10.32
10.43
10.47
10.52
10.60

Ilnemalouclonprmd.ﬁmld'mﬂ]-o.mum

{NaOH]=0.03M reaiizadss con 0.c.v. ¥ possi

” {medio acuosc).
12 |
19 q
E 8
i o
4
29
] .
0 8 10 15 29
¥ de N2OH, mi —&—-pHpr. (e.c.v)
@~ pHpr, (posal)
Volumsenss de equivalencia MMOAV."
posal.
3
——5.75
28]
2 4
5.7
% 135 1
14
0.5
0 .
0 [ 10 15 ]
V. ajustado, mi.

, ‘ELECTRODO COMBINADQ DE VIDRIO




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA DE 3 mi DE TERRAMICINA 0.01 M CON NaOH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO, REALIZADA CON
ELECTRODO DE VIORIO.

vV, m
0
0.1
02
0.3
04
0.6
08
o
08
08
1
11
1.2
13
14
1.5
16
1.7
18
19
2
21
22
23
24
28
28
7
28
29
3
a1
2
33
34
35
375
4

pH 1(e.cv.®) pH2{ecv.”} pH
295 282

.02
3.1
32

.28

3.38

349

59

an

385

4.01

425

452

487

5.56

6.28

6.52

888

7.05

723

1.38

7.51

762

1.76

1.88

197

8.12

8.26

8.37

8.49

8.62

873

8.84

6.85

0.02

0.14

9.42

8.69

208
3.08
317
27
338
.48
as2
369
375
397
4,15
428
4.51
5.25
6.02
64
6.58
88
6.98
715
7.33
748
.82
788
.78
.88
8.01
8.14
8.27
8.39
8.53
8.62
an
8.68
8.03
822
.52

3{e.cv.”)
293
3
3.00
317
azr
34
346
357
iga
161
354
4.18
4.45
461
519
591
8.57
87
6.97
7.05
1.2
137
7.58
1.7
778
7.95
8.09
8.15
83
843
8.66
87
8.75
8.87
8.02
8.11
9.42
9.69

VIORIO

Microvaloracién de 3 mi de [H38] = 0.01 Mcon [NeOH]

12
10

=

(]

= (.03 M realizada con e.c.v.” (medio acuoso).

V de NaOH, m

S - N W RO NGO

Volimenes de Equivalencia.

—d—1.45
—— 145

1 2 3
V. sjustado, mt

*ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA DE 3 ml DE TERRAMICINA 0.09 M CON NaOH 0,03 M EN MEDIO ACUOSO, REALIZADA CON

ELECTRODO POSAL
POSAI
v, ml H1 H2 (posal) pH 3 (posai '
0 e 5(‘?10931) P 5(:‘::“) PH 5(2‘?850 Microvaloracién de 3 mil da [H38] » 0.01 M con  [NaOH]}
0.1 5.16 5.39 562 =0.03 M realizada con posal (medio acuoso).
02 522 5.45 5.68
03 529 55 574 8.5
0.4 5.33 5.56 5.81 8
05 5.39 562 59 15
06 545 5.69 5.95 _
0.7 5.53 5.74 6.03 ¥ 7
08 561 5.83 8.4 g 65
09 57 5.89 6.18 I e
1 575 8.01 .27
1.1 5.89 8.13 6.42 5.5
12 6.06 6.21 6.57 5
13 62 6.36 6.68 s
1.4 8.54 6.87 7.04 -
15 867 7.16 7.31
16 8.74 720 1.55 V do NaOH, ml
1.7 882 7.34 76
18 6.88 7.41 7.69
19 6.483 7.47 17
2 .67 7.51 7.74 Voltmanes de Equivalencla.
2.1 7.01 7.5 7.76
22 7.04 7.57 7.81 &
23 7.05 7.58 7.83
24 7.08 7.81 7.84 5 ——136
2.5 7.4 18 7.85 .
26 7.13 761 149 1
27 7.14 762 70 N o138
28 7.18 763 7.03 i
29 747 7.65 7.95 g2
3 7.16 7.67 7.97
LY 7.16 760 7.80 14
32 7.6 77 7.0
33 7.18 7.73 8.01 0 .
34 147 7.75 8.03 0 1 2 3 )
35 747 7.75 8.04 -1
375 7.21 7.82 8.11 V. ajustado, mi
4 7.20 7.9 819




MACROVALORACION POTENCIOMETRICA DE 15 mi DE TERRAMICINA 0.04 M CON NaOH 0.03 M EN MEDIO ACUQS(, REALIZADA CON
ELECTRODC DE VIDRIO.

vV, mi

pH1(e.cv.*} pH
285

2.82
303
.27
351
38
4
423
483
515
5981
8.3
861
6.85
7.18
7.48
n
107
8.23
848
8.73
8.95
9.18
0.4
2.62

2468
2.84
3.04
324
47
7
304
417
447
5.08
574
8.20
6.57
6.8
.2
748
mm
7.08
8.24
8.47
8.72
8.97
9.18
.41
9.67

2(scv.*y pHA(ecv™)

258
275
268
319
3.43
s
s
418
445
5.1
59
8.29
6.61
6.84
719
7.48
mn
7.98
824
8.5
a.74
8.08
9.22
9.45
9.72

VIDRIO

Macrovaloracién de 18 mil de [H38] = 0.01M con [NaOH]
= 0,03 M reallzada con e.c.v.* {madio acuoso).

12

10

L s
4
23
0 -
0 5 10 15 20
V de NaOH, mi
Volimenes de Equivalencia.
18
1€ ——7.25
14 —-7.25
12 -
£,
g o8
0.6 -
04 -
0.2
0 r T Y
o s 10 15 20
V. sjustado, mi

*ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MACHOVALORACION POTENCIOMETRICA DE 15 mi DE TERRAMIGINA 0.01 M CON NaCH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO, REALIZADA CON

V., mi

PH 1(posai) pH 2 {posal) pH 3 (posai)
484 473 476

471
484
487
511
5.27
5.38
5.5
588
5.87
6.13
6.24
6.34
6.38
8.44
6.46
6.49
8.49
6.5
6.48
6.53
6.56
8.59
6.66
8.73

4.81
493
5.04
5.18
§.35
545
5.59
574
68.03
6.28
6.48
8.57
68.03
8.73
6.8
8.88
68.01
6.85
a.65
6.08
T.0%
7.03
7.08
711

4.88
4.99
513
5.29
5.48
5.58
M
5.87
8.13
641
8.53
659
6.55
6.59
8.5
84
6.31
8.34
6.4
8.42
8.53
6.68
8.69
8.7¢

ELECTRODO POSAL

POSAl

Macrovaloracién de 18 mi de [H3E] = 0.04 M con [HaDH)

7.5

= 0.03M resiizads con posal {medio scucso).

7 1
6.5 4
6 -
5.5

PH {posal}

V de NaOH, m|

Voldmenes de Equivalencia,

0.2 {




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 3 m) DE TERRAMICINA 0.01 ¥ CON NaOH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO,

pH 1{e.cv.”) pHZ(ecv.") pH3(acv.")
.82 2.9

2.95
3.02
a1
32
3.28
3.38
3.49
3.5¢
N
3.85
4.01
4.25
4.52
487
5.56
6.28
6.52
6.88
7.05
7.23
7.38
7.51
7.62
1.75
7.88
7.97
8.12
8.25
8.37
8.49
8.62
8.73
B.84
8.95
9.02
8.14
9.42
968

REALIZADA CON ELECTRODO DE VIDRIO.

2 3
2.98 3
.08 309
317 317
327 .27
336 34
3.48 348
a.52 as7
.69 368
37s 381
387 3.94
4.15 4.18
426 445
4.51 4.61
5.25 5.19
6.02 5.01
64 8.57
6.56 8.7
6.8 8.97
6.98 7.0
715 122
7.33 7137
748 758
7.62 7.7
7.69 178
1.76 785
7.88 8.09
8.01 8.15
8.14 83
827 843
8.39 8.5
8.53 a7
8.62 8.75
8.77 a.87
8.88 9.02
8.83 .11
822 9.42
9.52 9.69

pH prom.

283
3.00
.09
3.18
3.27
3.38
347
3.56
369
3.80
3.97
4.18
4.4%
4.66
5§33
6.07
8.50
6.71
6.94
7.08
125
7.40
7.55
7.68
178
7.89
8.03
8.14
8.27
8.40
8.52
8.85
8.74
8.88
8.97
2.08
9.35
28.63

VIDRIO

Microvaloracién promedio de 3 mi de (H3B) = 0.01 M
con [NaOH] = 0.03 M realizada con e.c.v.
{medio acuoso)

12,060

10.00 -
;. B.00
g 6.00 -
- -4

4,00
2.00

0.00

V do NaOH, ml

dpHidv
O = N W oA N N B

o 4

Volumen de Equivalencla Promedio.

—&—145

1 2 3 Loa
V. ajustado promedto, m

*ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 3 mi DE TERRAMICINA 0.01 M CON NaCH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO,
REALIZADA CON ELECTRODO POSAL,

PH 1(posai) pH2
511 5.
5.16 5.39
522 545
5.29 55
533 5.58
5.38 562
545 569
5.53 5.74
5.61 583

57 5.89
575 8.01
5.89 8.13
8.08 8.21
8.2 8.36
6.54 887
8.687 7.1
8.74 729
6.82 7.34
6.88 741
6.93 747
B.857 7.51
7.01 1.56
7.04 1.57
7.05 7.58
7.08 781

7.1 16
7.13 7.81
7.14 7.82
7.16 7.83
7.7 7.65
71.15 7.687
7.16 7.69
7.16 .7
7.18 .73
717 7.75
7.17 1.75
7.21 T1.82
7.29 79

5.62
568
574
5.81
59
585
8.03
8.1
6.19
627
8.42
6.57
668
1.04
73
155
78
7.69
7.7
1.74
1.78
7.81
7.83
7.84
1.85
7.9
78
783
7.85
7.97
789
789
8.01
8.03
8.04
81
8.19

{posai) pH3(posal) pH prom.
3 5.57 5.35

5.39
5.45
551
5.57
5.64
5§70
577
5.85
593
8.01
6.15
828
8.41
6.82
7.05
7.19
7.25
7.33
737
T4
1.4
747
7.49
7.51
7.52
7.55
7.55
7.57
7.59
150
7.61
7.62
763
7.85
786
7.7
.79

POSAI
MM&:N&MB}-O.MH
con{N2OH] = 0.03 M realizada con posal
{medio acuosa)
8
75
1.
> 8.5
£ °
3 5.5;
5.
45 . —_—
[+] 1 2 3
V de KaOH, m|
VYolumen de Equivalencla Promedio.
4.5
4 —=1.35
35
3
25
i
1.5
1
0.5
04 v
0 1 2 3

V. sjustado promedio, inl




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 3 m] DE TERRAMICINA 0.01 M CON NaOH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO
REALIZADA CON ELECTRODOS DE VIDRIO Y POSAL

VvV, mi

pHpr (a.c.v.*). pH;
148

1.58
1.65
1.75
1.84
1.84
2.05
215
226
238
2.5
288
2.86
.08
.48
3.88
406
4.29
4.43
4,57
469
4.81
491
5.03
5.14
5.24
5.38
548
559
570
5.81
592
6.02
8.13
8.21
6.32
68.58
6.85

pr (posal).
5.35
5.39
5.45
5.51
557
564
570
577
5.85
593
6.01
6.15
6.28

7.79

pH prom.

N W hth O ~N®@D

Microvaloraciénes promedio de 3 mi de [HIB] = 0.01 M
con [NaOH] = 0.03 M realizadas cort e.c.v. ¥ posal

-
-l

{medio acuoso)

-
=]

0

V de NaOH, mi — 8= pH vidrio
4~ pH posai

Volomeness Promedio de Equivalencls




MACROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 16 mi DE TERRAMICINA 0.01 M CON NaCH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO,
REALIZADA CON ELECTRODO DE VIDRIO.

vV, ml

PH1{ecv.'} pH2{ecv.”) pH3(e.cv.") pHprom.
265 268 2.58 263

282 284 2.75 280
.03 3.04 298 3.02
.27 3.24 3.19 323
a5 3.47 343 347
et a7e n an

4 .04 s 392
4.23 417 4.18 4.18
463 447 443 4563
815 5.08 511 5.11
5.01 574 59 5.85
6.3 829 6.20 6.29
8.61 6.57 6.61 8.60
8.85 8.8 6.64 .63
7.19 (&3 1.18 1.20
7.4 748 748 748
.71 7.7 mnm (A%
7.97 196 7.08 7.97
8.23 8.24 824 8.24
8.48 847 8.5 0.48
8.73 8.72 8.74 8.73
8.95 a.97 8.68 897
8.16 9.18 8.22 9.18
9.4 9.41 9.45 9.42
9.62 9.67 9.72 9.67

VIDRIO

Macrovaloracién de 15 mi de [H38] = 0.01 M con
MNaOH] = 0.03 M realizada con e.c.v."
{en medio scucso)

12
10
. 8
£ o
3 4
2
0+ T |
0 5 10 15 20
V de NaOH, mi
Volumen de Equivalencla Promedio.
18
-8-725%
14 1
1.2 1
14
]
3 0.8 -
08
04
0.2
0 . r .
0 5 10 15 20

V. ajustado promaedio, ml

“ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MACROVALORACHIN POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 18 m! DE TERRAMICINA 0.01 M CON NaOH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO,

vV, mi pH 1 (posai} pH 2 (posai) pH
4.684 473

g .
1 4.7
2 4.84
3 4.87
4 5.11
& 5.27
6.5 5.36
] 55
85 5.68
7 6.87
175 6.13
8 624
85 8.34
9 6.38
10 8.44
1 8.48
12 6.49
13 68.40
14 6.5
15 848
16 8.53
17 6.58
18 6.59
19 8.68
20 8.73

4.81
493
5.04
5.18
5.35
5.45
5.59
5.74
6.03
6.28
6.48
6.57
883
873
6.8
6.88
8.91
8.85
6.95
6.98
7.01
7.03
7.08
7.1

3 (posai)
476
4.85
499
513
529
548
5.58
571
5.87
6.13
6.41
8.53
6.50

REALIZADA CON ELECTRODO POSAL

pH prom.
47
479
a4,
§.01
519
537
5.48
5.60
576
6.01
6.27
8.42
8.50
6.62
8.59
6.58
6.59
8.57
6.80
6.81
6.64
8.70
677
6.80
6.87

POSAI

Macrovalormclin promedio de 15 ml de [HIB] = 0.01 W

con [NaCH] = 0.03 M realizada con posal

{medio acuoeo).
7.5
] 3
85
6
g 55
E 5
45 ]
4 v
0 5 10 15 20
V de NaOH, m!
Voluman de Equivalencia Promedio.
08
05 | 7
04 1
2 03]
oz
0.1
o P!
] -1 10 15 #)
01




MACRUVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 15 ml DE TERRAMICINA 0.01 M CON NaOH 0.03 M EN MEDIO ACUOSO,
REALIZADA CON ELECTRODOS DE VIDRIO Y POSAI.

V. m

G b N =D

&
]

pHpr. (e.c.v.). pHpr. (posai).
2863 4.7

280
3.02
3.23
347
an
3.92
4.19
453
511
585
8.20
6.60
8.83
7.20
7.48
.7
787
8.24
848
8.7
8.97
9.19
9.42
9.67

4.78
4.02
5.01
5.19
5.37
548
5.60
578
6.01
6.27
6.42
8.50
6.52
6.59
6.59
8.59
6.57
6.60
6.61
6.64
6.70
8.77
&.80
6.87

Macrovalorackén de 15 ml da [HIB] = 0.0 M con [NaOH] =
0.03 M reaiizada con e.c.v. ¥y posal

{medio scuoso).

V do NaOH, ml —— pH vidrio
i o4 poBSI

VYolimenos do Equivalencia Promedio.

16
sl —---725
1.2
1,
5 0.8 -
0.4
0.2 1
o , SR, e
02 5 10 15

V. ajustado promadio, mi




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA PROMEDIO DE 3 ml DE TETRAGICLINA 0.01 M CON NaOH 0.03 M EN MEDIO ETANOLICO,
REALIZADA CON ELECTRODO DE VIDRIO.

VIDRIQ
V{m! E1l

(0 ) 2(0";“ E21(£V) E31(9n;V) € p;ggls(;l V) Microvaloracién promedio de 3 mi do [H3T}=0.01M con
0.1 195 186 187 189.33 [N*OH]=0.03M realizada con e.c.v"
02 179 1”7 175 177.00 {medio etanclica).
0.2 174 168 187 170.00
04 188 158 157 161.00 300,00
05 158 152 149 153.00
06 158 143 141 148,67 200.00 4
0.7 141 136 130 13567 .
0.8 131 123 120 12487 § 10000
0.8 16 111 103 110.00 ! 000

1 100 92 84 $2.00 i ) X
1.1 68 65 52 61.67 u ~100.00 |
1.2 35 a5 20 30.00
13 8 21 1 10,00 -200.00 |
1.4 -3 - -13 567
1.5 9 .10 2 -17.00 -300.00
16 25 24 32 -27.00 V. de NaOH, mt.
7 34 3 39 3467 B
18 21 -38 45 4133
19 50 46 54 50,00

2 55 55 60 5687
2.1 45 £2 59 £$5.33
22 73 -70 72 71.67 0.00 T
22 84 51 85 8323
24 2 00 84 92,00 <0.00
25 102 -88 104 -101.33
26 -108 108 A1 -108.00 -100.00
27 17 -115 422 -118.00
28 -125 -121 -128 -124.00 ~150.00 1
29 133 127 138 12200 S

3 -138 -133 141 -137.33 ~200.00
31 -146 139 148 -144.33
32 153 148 158 151,67 ~250.00 -
3z 184 154 -163 -160.33 30000
34 -171 164 171 -168.67 ) ——1.15
as -184 174 183 -180.33 35000
36 -198 191 191 -163.33
37 25 212 212 21833 V- #justado prom., ml.
a8 236 225 242 234.33 e
19 244 238 -264 24767

4 -247 -242 -276 -265.00 - "ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO




MICROVALORACION POTENCIOMETRICA DE 3 mi DE TETRACICLINA 0.01M CON [NaOH]J=0.03M, EN MED!Q ETANOLICO,
REALIZADA CON ELECTRODO DE VIDRIO,

V (mi)

€1 (mv)
208
185
179
174
166
158
166
141
131
116
100
68
35

[}
-3
19
-25
34
41
50
55
55
73
-84
92
102
-108
117
125
133
-138
-146
-163
164
471
-184
-188
226
236
244
-247

E2 {(mV)
198
188
177
169
158
152
143
138
123
11

g2
85
35
2
-1
-10
-24
31
-38
48
-55
-82
70
a1
-80
-98
-106
-115
121
-127
-133
-139
-148
-154
-184
-174
-161
-212
-225
-235
-242

E3 (mv)
198
187
175
167
157
149
141
130
120
103

-104
-111
-122
-128
-136
-141
-148
-158
-183
-7
-183
-191
-212
-242
-264
-276

VIDRIO

Microvaloracion de [H3T}s 0.01M con [NaOHw 0.03M,
reailzads con s.c.v.’ {en Medio standlico).

V. da NaOH, ml.

" "ELECTRODO COMBINADO DE VIDRIO
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