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Algunos de los resultados presentados en esta tesis han sido puestos a discusión y prueba 
en los siguientes foros académicos: 

XVII Congreso Nacional de Educación Químico 
Oaxaca. Oaxaca. Noviembre de 1998 

·za docencia de lo Químico Analítico o Microescolo: Escolomiento·de"/os va/oraciones áodo­
bose. Estudio teórico·· 

16° Conferencio de Químico 
Santiago de Cuba. Cuba. Diciembre de 1999 

:'.4 novel teochin9 strote9y in onolytico/ chemistry: Low cost microesco/e titrotion potentiometric 
equipment ·: 

XIV Congreso de lo Sociedad Iberoamericano de Eledroqulmico. 
Oaxaca. Oaxaca. Mayo de 2000 

"Diseño y corocterizooón de un microelectrodo po/imérk:o de pH" 

1° Conferencio Internacional de Quimico. 
Santa Clara. Villa Clara. Cuba. Diciembre de 2000 

·zow cost mk:ropotentiometric. conductimetric ond photocolorimetric equipment in instrumento/ 
ánolysis' 

"Desi9n ond choroderizotion of miaoreference electrodes .. 

"Electroonolyticol chorodyeíizotion of o pH sensor bosed on conducting po!ymer ftlms" 

XVI Congreso Nocional de Qulmico Analítico. 
Querétaro. Querétaro. Agosto de 2001 

"Determinación del pH en ocetonitri/o con electrodos minioturizodos o base de polímero 
conductor" 



' ' 

'Mk:ropolar69;afo de. Mínima lnstr~m~ntadón.(Ml.N.f..P.)''. 
• .L • .' "> • > ,• •• • ' ' •_ • -'" 

·: ~ --:. _ :_:·:· : ::., ~<; ~ _- . :_~X~~~·"-- -·-·º· .• .:. :. __ _ .::.;_:~_:_ ~ .. ·:_·-.(_~-~: ~-~\'~;:-_::·:.:( :_ -~_-;_:~;::: ... ;_~ :_~ -~-~-:':·: _· .. _ .' :~ .· <~~ ~-< ._-:-. ~:: · · _ > -·: 

"C araderizaáÓn d~ ~;, in/cro~!/9ctrodo ¡;;,in/qtupzodo d~ pijno membrana/ a base de un 
polímero•.col7C/':d:ºr¿';}.·~~~ .. iVit;~.é;;~;~~+:n.:~-~:,s:.:d,>;; .. ,:i_.·~~-· · · 

... .: .. :_,·'-<;>. '.'.'\·:.. ;<;·:··:-: ··:·~~;-:,: .:-!·'.:'' .. ',.:,:/, .. :-~-:: '.> ,.·-f '.''-/'-.·· 

'Microesco/omiento de métodos ópticos de análisis" 
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de lo·correro deQÜÍmicaitodos desde 2000. 



Abreviaturas 

F Formol. Formalidad. (mol/L} 

ve Voltom erometrio Cíclico 

PA Polionilino 

ml mili Litro; unidad de volumen 

V Volumen 

s 
mV 
Eref Electrodo de referencia 

Er Electrodo de Trabajo 

Eoux Electrodo auxiliar 
Glicina 
Volumen de unto final 
Electrodo de Polionilino 

Evidrio 
A.A. 
F.E.U.M. 
AcOH 
cv 
LCR 
E 
DPA 
S.S.I. 
NOM 

y4·. 

NET 
AmBS 

CHCb. Cloroformo 

MIBK Metil-isobutilcetono. · ·.· 

SRef Sustancio de Referencia< 



C1 Capacidad de intercambio de una resina 

Coeficiente de variación estadístico 

m 
r .. m; 

s 
µs micro Siemens 

K Conductividad 
Ro/Ri donde A = res 

M.l.M.P. 

EGM 

AAS Ácido Acetilsalicílico 
BSE Buffered Support 

RDP Ré imen de Difusión Pura 
A Am erio; unidad de corriente 

µA Micro amperios 

Corriente 

1i1 Valor Absoluto de corriente 

-iras Corriente residual 

A Área del electrodo 
V Volumen de solución 
n Número de electrones 

Corriente límite de difusión 

Di 
Ci 
t 

mmol 

Kg 
ISE fon Selective Electrode; Electí6do·iOncs'electivd ' 



uv 
DNA 
SCE 
glu 

GOD 
HK 
ATP 
Da.-

Sx 

PBS 

IRC 
KFS 
p r 

MeOH 

CP 
c.b .. 
RDC 
AN 
VIS 

Hb· 
lo 

(i] 
l 
A 
Ar 
Ri 
T 

Satured-Calomel Electrode; Electrodo de Calomel Saturado 

Glucosa Oxidaso 
Hexocinasa 
Adenosín Trifosfato ó Trifosfato de Ode.riosinó 
Dalton; unidad de peso"molecular'cjetpr()t~lnOs? 
e uivale al eso atómico del Hidr6.eAo':{· .:':··;?·,,.. · · 

Hipergl!::Jcemic Hiperosmolar Nonketotic (orno; Coma No 
Cetosico Hi er lucémico Hi eíosmolár 
Phosfate Buffered Solution; Solüdón amortiguadora 
fosfatos H=7.4 · ·· · · · ·· 



T. A Absorbancia: -lo T 
Ammonia Buffered Solution: Solución ~OrT'loitigu6doró de 
amon·1aco H=9.2 .... :· ·:.·.. _._,_ < .:,;_-_;/ · ... 

. -:...,}~·-:: .:;-.,_;:" , ·----

AmBS 

A.max Longitud de onda de máxima absdrdóri~-:''.1!'\'.~:J??i 
mHb 
HbF 
mHbCN 
nm 

iO 



INTRODUCCIÓN. 

La Química a microescala en el campodoce,.,te ha tenido un desarrollo muy vigoroso 
en las áreas de la Química General .Y de loQuímicp Sintética (orgániccf e inorgánica) para 
mostrar la reoctividad de diversos sistemás .de interés' básico, ambiental; industrial. etc con un 
gran impacto en las disminució(l de·~ostos. ti~mpos·c)E3 bp~(/8(6~'y"íési?q8s·:~·:·;,~;;X.'·.' ,> •.:.·· . 

. Por ... ~1 .... EºD~?!~,i~l;~!~d~i~~J9*r~Q~~<¡~~'.''.~;i%[sJi4~~¡tj~~(i[¡~j#~~~t~~~~¡i~1l~~a· 
ampliamente •. ·e.n .• lnvestiga:ción·'y'·Pesórióllc/Ari'Olitíco'C:Je?o~7;ld"."épóca'.qe}los'iañ9,si.cincuentcís 

.. Las_ recesiones. qu1micas. cuantitqtiV.Sl,S'en,·'. c::qf1júr,ito,:,cop;E31:.üsq·;;dé;(jndicad()res'··coloric)os 

~;,~:~7;J:')~f J;ib~~~~~2.6~0~~~~(s?~fü'~~~liJ[f Z~!i~~~~~~¡,~t*~~~jf ~~~¡~~~~;,~ • 
de Lavoisier ••·y se consolida con , la ; instrumeñtadóh/pori~ lo~;lqüetest;ñece's6'riófi introoüdr 

· .. · - · :·::- . : ···." _ - .. : . · / · ·- •. ;-_-. 'o. :.;.:.::::-~·.-::·~:~:,, ;:~';--:;:~_,,~~-:::): . :::·~r:;:.·::;::...: ::;;!·:-, ... :y~·.,:·~.:.:~y>~.:·~.c;.~>-·-. ~~\ .~':~.\~:,·0_:-~.~··~--:-·':~-~.:<'if-:\'<-~}·.f:\f.'_'Y;'n.J~·;:-!':~~"J"i:;,:.::.\_·, · ..... : . .-· ... · 

activic:kides ·.· d~ ·. mepición instrument9l/y •;.(31t.Pf"1:E:)' .. S(3(;19 :~splil;)r:qcié),~ ;g~r:i~ltj\t()pd,r,fc::J9c(3nte¡. a 

microescola 'º7º• :omplemento .. ~~'!J!~{;~s~;~~J0c;~~l~~J~·A~~{~~'~t~~~[~~Já~()~~r;cJcls .. 
Lo. instru(ne¡ntación ón91ít.iccrp9r§ trabcij<?'«:lri().liticc).pr()fésiórí9Le.s in u y. ca.íá·· s()bre todo 

si es ª ni\/eLITJi~i9t~riz()~<::e§~~.t~~.C5.§j:~·P'~tólsh.fré¿~p:2:§'F??íc:l'J~?1;*ªríiiédicjoll~s ·in ~ltvpor 10 
que su accesoalqs laborqtc:>rios (:Joce(¡tés:,es;muy,co(ó'..; ·•. e .•. 

siguien;l~j¡~~~~i~11i'.0?i)i~sEi,X~~:":IL ~isCUSÍones de los mismos sobre los 
1. .Micíap{?tehciüm~tric;;. 
2. • MicrocÓnductimetría. 
3.{v1icr.o~foper6metrla: 
4. MicrbpolárC,grafla .... 
s. M icrofotcicdorirnetria. 

- , . . . 

Las • t~c()icas :o(ites 'men~i()nadas son aplicadas a muestras farmacéuticas. fluidos 
biológicos y .(3ii eL(3stydio de o,lgunoscinalitos de interés· fármaco-biológico. Se exponen los 
resultados' pe idiversos.';(:jeterminaciones usando equipo de bajo costo fabricado en 
condiciones de láborOtorio. · · 



Hipótesis. 

Los análisis instrumentales realizados en condiciones de microescalamiento y con 
equipo fabricado en condiciones de lóboratarlo .no presentan diferencia significativo a 
aquellos realizados con instrumentodón convencional. 

1. Micropotenciometrlo. 

1.1 Construcaón de equipo. 
1.11. Construcoón de lo microburetode2.mL. 

2 

' • 



:::¡ 
.E 
;e ... 
en 
> 

-0.003 

Bureta 2 ml Aguja-aire 
2 

1.5 

i . 1 ¡ 

oJ----.-----~ 1 

-0.001 A V(ml) 0.001 0.0~0 
~~~~~~~~~ 

,. 
i Bureta 2 ml Manguera-vaso 

2 -

1.5 

1 

0.5 

--~----r---oJ 
o -0.01 /3. V(ml) -0.005 

'--~~~~~~~~~~~~~~~~~~~b 

-0.015 

Gráfico l Cartas de 
corrección de buretas 
para la microbureto 
fabricada . en 
condiciones <'.j} .. · .... ··_de 
laboratorio dé·';vOJumen 
de 2.0 ml. se~'fi3~(3~fan 
tonto lo voriOCi(::hl'~fCJS.JO 

~~~~~ pt~s;ó]~{~f '~~ 
como lo de<> menor 
precisión (b) .. 
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112 MicrosensordePoliomlino. 

. . -. . 

Lo deter(llií10ci6n pote;}ndomé.trico del·. pH, se reoliz9 convencionolm~nte utilizando el 
electrodo cóíll~ina~g.~e:1yldrio.:.•Pero.: .••estE3 tieóe'_la,;d~sv~ntója··de_ ser •. frÓgili y:_~ostoso. 

:EE~;:;~f l~l~\~i~~i~1~~t~{~~:~;t~l~~~t~i~i~~~~~í~Efii~~ 
(PA) __ cómo el~mento senJoi9·1() _•o.ctividad:d~I · i()n H:,'. éniótrps··f~lóorc5s.~com.crsensor de pH. 

5,e.· hc)b • de;crit~·-•.-- ~-: :c6r6cte·r~z6do···,tr~_s·:M~~~~:-~~~-.i~l~:~~~~Et~ti~~;'¡j}~'.!r4:i1~1 .~i~X:'._~sf e :caso se 
utilizOr6. lo PA.eledrosintetizádo so()re :uno\8c)ría' de''c8r66n;9(áf(to;pó(['medio de ·un _pulso 

::::~::::ª,:'~=;g:~%:,"2~ªb~~~~i-~~8f gf º~f J~~~[~i~~~i~TX~~~~~0Jr1:,·:::º~~ 
con otro sintetizado-por Voltampero'rnetri0Ócli~6(vd·:~étbdc) ~or'.~1:~·ubl demostró·la mejor 
repuesto frente al cambio de pH. , · - · · . ·. - ' · . . . 

1121 Síntesis del electrodo de fA con pdso directo. 

El medio .de.reOcción :para la síntesis e_s BisLJlfoto de anilinio OJ F en H2SO~ 0.1 F. Se 
colocó el polo pgsi!iyo_de:I()' b.cit~ria Otfnb;_bóri~i~égrafito.qúe es• polocjon9e. se llevo a 

~~,~º~,,~º~~i~~~~~~W&F~~;~~t;*~mi®~:~~~~~~~24Íi~~~~8~fizy~·~;,~~~~~· 
en lo solucion antes_.·mencio(l9do'cjL!rO(lte ?S s .. Eti;lafiguró.J;~em~~~tra esqUe¡maticamente 
·el sistema de ele~fü)s!dt~'sis• y dep~~itqci,~r) )~~'-_19'~p~Jsb§í(3',1.8 '.~~i,(~:~e :~8?~:6h:g~6fi~6:- · 
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9V 

Figura l. Representación esquemático de lo síntesis· potenciostático del electrodo de 
PA. Lo borro de carbono donde ocurrirá .el depósito.está soportado dentro de uno punto 
de plástico poro pipeta automático acondicionado al tamaño de lo mismo. 

1.1.3 Mk:roe/edrodo de referendo. . . . . . ' 

El· microelectrod():d~, referencia (Eref) construido fueCujCu(l l)jj. Al igl)9l ,gue ~I electrodo 
de PA éste electroc)ó esto soportado dentro de l.Jno punto de>plóstko:>pará pipeta 
automática: El material de que está hecho es olambre de cobre comer~iolsi~:recubdmiento 
calibre 20 inmerso en urio solución de Cu(NQ3)2 O.IF separados del onolitopbr CA\6pón de 

algodón. Lo representación esquemático del microelectrodo de referencia de CujCu(ll)ll se 
encuentro en lo figuro 2. 

Tapón de 
goma 

4.2 cm 

Alambre 
de Cuº 

Algodón 

Figura 2. 
Representación 
esquemático del Eref. 
CuºjCu(ll)jl.Se muestran 
codo uno de los 
componentes del 
mismo. 
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l. l. 4 Sistema de agitación ma91Jé}_ff~C/'tp1~rq~scC)la.. . 

Es bien sabido que los ogit9é!qr~~{fiip~Ó~ticos comercioles tiendE3n o tener muchos 
veces costos excesivos. En el pr.ese6te:h6:?9j~;h-,9.~i6;',clc)s roz?nes p()rO disE3ñor y có~stíuir un 
m icroogitodor magnético. Lo. priQierp·_;{jéi~~ll9s}eÍÓf lc.)'jd_ifi,cÚltad .qu·e_ presE30to el~!q~o¡;o ••de 

- los agitadores magnéticos éo0venéíSne)fé~ Q'8,glj~:~si:ondiseilados'para··.91.··u~p.8eíllafraces 

~t!i~~l~~~Iii;llf lll'll~lf l?.~1~~1111\~,I~! 
totales. El material nec:esar.io'porfrcónstruir el)nicroagitodor magnético es:' . . __ .. 

' .. ; " >~:~j·,~; ~~-.:::::;_·>::::: ;·'-~~'. ~~/}--:,:~ ~:~~~',.:-'}¿>,~. ~: - ... ~ . -·'·. ' 
•,,,_ ¡_ ;1:'•. ';,f· .. '. "\:;,;~:··; (~·j}\-l: ·< ,~·:·:-,. 

· .. ~~ 5~lt;~~~J~É~~~~(~Í~m)( . 
e) Agitador. ~bgn(3ti.C:o .. conl/e'ncionoL~e teflón. 

~l~~~~ºw!~~~t:fü~~.;"it· ;. << · •· .. . .. ·.· . . 
f)JuE390.d{30 resi~tenéiasen s~[i~'ceróiniéacon resistencia total de 130 Q 

. ;J,~~~~~J~if ~~~~~1f6~~n~~~j'~~: . . . .. .. 
--:·.·:_,o-""..:o;:,-o-";"..:·--:- .,. 

En el. onex~·1 se ·~uesÚ6 el m(~ro~git6dor magnético constr~ido. 
' . . , , ' , • e • .. ·: -·~' ' . ' • • 

' ' 

Por otro . lado, o PE3SO( ~~ ~uE3 e)(.isten borrás eje agitación magnético de teflón 
comerciales .. sediseñoron,y coristrüyeron microborros .. deogitaci6n:magnetico del tamaño 
adecuado al. motE3riol de vidrio .utilizado en.éste trabajo; pero utilizondó material de bojo 
costo y de fádl 'OCCSS(); El .. moteri8L neC(3~Clrio Op(lro constrUir ICÍ micr~borro de agitación 
magnético es:.- · · · · ··. · · · 

o) Clips . 
b) Copilares de vidrio. 
c) Lámparo de alcohol. 
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. . .. · . . 

En lo figura 3 se representa esquemáticamente la microborra de cigitadón·'construida 
para éste trabajo. La microbarra de agitación· ~ognética consta de. un fragmento·de~dip 
dentro de un copilar cerrado en uno de sus extremos. con el color de un6JIÜ,ma. y'r,~yE)z · 
que el clip está dentro, se cierro el ·copilar po(el otro eXtremo nuevamente. con(::ólci'í: De 
este modo. se obtiene una microborro de agitOdóri cerrado y que impidé la difÚsión'de 
soluciones al interior de lo misma. Es evidente que la longitud de la borro de agitación se 
puede elegir durante su fabricación. La longitud frecuentemente usada se especifica en 
figura 3. 

~ 
Copilar 

L ) 
Clip 

~ -~ , 

1.3 cm 

·. ' 

Figuro 3. Representación esquemático de uno microborro de agitación magnético 

1./.5 Miaoe/ectrodos dePQS.~P?'cf_?Ag.~······ 
'"_:'~<·, ,,(«_~;~,· ·: .... :· .. ,"« '/\~;:: __ .. :-~ ,,.-._ .. . 

- N e - C ,. "·,'.. ~.~::.•·.:.~::.:· •• ·~.• .. '; .:~·};_:~ .. '.:f¿:·:;·/\;~ 

o) Microelectró_d6 d~PS~~l.'t ~: . :'l 

En. J988!;~,'NW~téi'iJ;;y'fojihirO•Zre¡S.ortoron gü<> los copo~ d!' 6~ido sobre. acera 
i,noxidable tiene(lda.prbpi'~;éJ98'dE)' se~·se?soée~ :al··pH .. Con este ont~cedentÉ3:'.se· f9bricaron 

~~;;~~e~:J~~~~1~~~f J~J1~~iif ~jf,~~~i!iiif i~lirl~~~~:"~ 
temperaturo·.en.•elinteiv61o(jé7S<:~.C<8Q;iduía'rite\903niiiútos'én~bañd:oe1Máriéi':~Alfinalizar 

;;~~~~~~!ll~l~IJl1lli~f i'lf f l~tjil{~~;~i~:: 
CujCu(ll)jk · · ; · ' • · :, · 
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, . ,· 

b) MicroelectroCJo~e ~fob()~o (Cº). · 
.·.·, 

Este microelc3cérodc:5 c¿nsta"Beüna mili() decarbonodetipo HBcfontro de .un.soporte 

~:"~~~,i~n~o"'B!':;g¡~~~g~~t~f ,~18~~~{~~~iiCJ~ ~,~r¿f i;,"o"¿}'~:~~¿[~~'tt.;~1W~;;~ · 
pegamento, con· él.·fin .. d13; mont~nÉ)r'.{131) eled:rodÓ. fijo:,1.y :c:l.sij~9qtefl~r/,l)Qa.i\superficiE)de 

~~:::~~:?Sf S~~1~i:,r;i~~!j~l~~~~~1tl~~~,~~1~~~~~~:~i~tí~~~r~~'º,~~ 

:, ~:r~~::;f t!:'.~;~~::,~,i i~~r;t,~if ~ ha sust1tJ1do por··un. ?'ºmbre de 
Ag: Este electrbdo. :~e ·.·utilizará· .. · para · las yal9rasfqne~ · volumétriém · con · reacciones de 
precipitación; y con reacciones de formación de ~ornplE3jos. · . ·. 

1.2 Potenciometrío. Ílolorociones volumétricos. 
1.21. Colibrooón del electrodo de PA. como electrodo de pH 

La calibración del electrodo de PA se realizó determinando lo Ecuación de 

Nikolsky15
b

7·ª1 que .describe 131 comport9mientocJe ·un.:electrodoselectiv.o a la 9ctividad al ion 

cal 1 brodo con los sol uC1ones >antes•····· me,nc1onad()s;.!:J j vi 1p1enéJpX 1() :"F'f6,renc19;p,d~NP?t~nc1al ·· · 

sim ultáneomente con ' el.. EP~ · .. y····•·.~í •••... Ef ~t.!'•.s~:·•éI~#1}~g·.:.1·g,' $s~f Jf 9•:r~;:?r~~E:'~~8>+t'é,~ie·;.~~b.~s 
calibraciones: se ·obtuvo• la ecuación· de '' ~!kols~y:• en'.~' ';)rn ~os ccasós ;y .'se '·d~termi néi .• eL 
coeficiente de correlaciónparo o.mbos rectas: .· '· . . . .. ' .. , '· ' . ' 

8 
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Es importo nt~ mencionar..gue SI !s".9~rld()/ ITlétc)do de calibraciÓn Se rE>ci~zó paro 
comprobar· .. que .el : sistema;d?deterfl1inód6n' ·c)t3>pH.·PACuiCu(ll)jl 'prese(lto el :mismo 
comportamiento .. que.tiÉ)nE3 sú~nd~ .es cali~ra<)(, 's()lo. C:ºf1 .dos .. valore.s •.. de< p~., adE3rnÓs de 
que la curva ·de cali.l::ír.adon~óbt~nida preseHta~ma'yor;inforrnoción sóbre eF.~l~ctrc)d.6 .mismo. 
Se demuestra qui3Y:€3r[primer . método' es' ;suficiE3nte'; 'com'o ocurre· .. en .• iO ;c¿)ll_brÓ'ción del 
electrodo de<vidrlqfy· ~I'. p()tericiÓ.metio co~vencionaL: En la gráfico·. 2 se ·+Gestrc;n !Os CU NOS 

de calibraciÓQ' tipicas ~por uno y otro método. La mezcla de . ácidos utilizada estuvo 

compuesta ~e9i=,_:o_: L~. ··~. · · 

ellos. 

Q 

a) Ácido Óxólico ·. 

b) ACidC) Cítrico 

·c).H3P04 

d)H3BQ3 
e)FenCll· 

La mezcla de óddos de preparó en una concentración de 0.1 F para coda uno de 

Curv• d• callbr•clón del electrodo de PA 

pH 

b 

' ' 

Grofico 2. o: CuNa d.e colibradón y ecuación de Nikolsky para el electrodo de PA a dos 
valores de pH. b: Se muestra la misma cLJNÓ de calibración y la ecuación de Nikolsky. pero a 
diferentes valores de pH (mezcla de ácidos). En ambos casos. se obseNa que la pendiente 
de la ecuación es cercana a 60 mV, con lo que se comprueba que la PA es sensible al pH. 
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1.22 Titulación de HG con NaOH titulado. 
1.22 l Titulación de HOpor.monitoreo micropotendométrico del pH 

·. - - . -.~:· •. ' . . - :·- ; ,. . . . ·. 

Se .preparó •.una. s61uc[6n d.e.·Na()H :dE;3.· •. co.nc.~11trasi?n:.Q.lf.;•19_/cu6t •• ~e ••. t[tutóo 

::~::::t:~~;:~fná~f ~t~~«~~;;ii!f I~~~~1uc*~~i~~f ~~~i~!~~~%t~rA~i~~Xci~D':Z 
realizó por triplicocJo.Ló curvo ,c)e;·titül()ción1,t.l~iC()-SS m'.úés~rp 9,n.J9.9rc)fisa~3}.EI YPJ. .poro 

~~~~e~:~. :~,j;fa~!t~~~~~~~,{~~~i1~~~1~f ~~ffr~~l}i~ki~if~~~~~;t~~~l~'1i~~;:~~ 
típico correspondiente ala fliiiciór{de~Gron> :< ... · ...• '·· . 

. ; .~. . -;;_:·;. - . -· , .... _;_;: ,1.~~·!;"-~ .' :~..-·;-r':: <, ;~,_·:.< .. ~; .'. ::: '. ·. ~'·''· .º -~t ::·~ ~- '. ' : ;' ' . 

Una vez .· 9b;en~~i2J,~~f ~~;~i;Ó~ ~xact9 • d.e Na<:JH · Co,n; i>I; E)Xpeiriíne0i~ ·. tiesCrito 
anteriormente .. ·•.· ·sé<proc~c)ió-~a:ia titulación: de .uno. soludón:de ·HCI p.lf. cOn.rnohitoreC>. 
micropotencio~étrico:dE3·1~plJ0t()Jií)c~l.q~;u~9n~9:~1.:l)J9()H:c?inp_p§trpn;~es~.~8'?rip.\~s:cLJrvºs 
de titulación. pH=/(.v): por6 éste''coso:c)é;presentan en~l6\'gráfico3 .. •·.lo ;qeteúnirioción'del 
~fu·,~~~~~ cada 'unci •• de .. los. e'nsay9s· sk:r~dliz?:~Jtili~.6r1d?' 1,0,-pri;;,ecr;; deii~cidé,i 'd~J~ ·_¿~~º de··· 
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Curvás de lotuloción. pH • /(v). dé NoOH. O.IF con S.ltoloto 

de Poto~o (patrón primario) 
12 ¡ ... , lJ."-J. º-t\...1\...1,_,._,,_ º, r,.,,J ...... . 
8 1 ,; 

:c6~ ,, ,,~ 
a. ~ ... r~·~ 
4~- . 1

-Mmol! 
-Moso2 

~~º'°~ 2 j 
1 

-_o·-.·-.-.-..---..,--.--·-----~-----~ 

o 05 1 1.5 2 

Función de Gran para la totuloci6n de NoO-i OIF can 

2ECE.a, ~ &ltalata de pato~o (Patrón prnro110) 

2CO:.QJ j 
' 1 
1 1 
, =a_ I ECE-Ob • 

e;; la:E-Ob 1 
5a:E.07 

y • -3E.a.< + 2E-Ob 

A' • 09946 

ocn+m L---------· __ , ____ .,.. _____ ~ 
o 02 04 06 

l<{mU 
08 12 

1 

•u 1 
'------------------~o "-·---- ·------ ____ .. _________ b 

Curvos de tituloción.pH•/(v), de HCI OIF con NoOH t1tulodo 

121. -·-· 
Kl ~ 
8 , 

! 

'5_6 i 
.------:-lo. Aéphco 

1 

¡ -- 2o. Aéphco 

Función de Gran para lo valoración de HCI con NoO-i 

:::¡ 
4a:E.Q3 

i ~3a:E.Q3 ~ 

t1tulocb. 

y = .Qcn;>7x + OCD75 

A"- 09855 

4 1 
2.:.'..-.-.-.-~ 

o---

: ~ 2a:E.Q3 j 
: la:E-03 i 
1 Oa:E+ffi +----~-- • 1 

2 ¡ o 02 ~_:~-:a--~ ' 
1 

o 05 v{~L) 1.5 

e 

Gráfico 3. o. Curvos detitul_ClS.ic)n. pH::f(v) .. típicos de lo "normalización de NoOH 
con Biftoloto de pot(lsio.:L9<=!ifere3:ncip_cJe VpJse debeo lo variación en codo una 
de los masas de patrc)íl"PElrnoriq.ci.JtilÍ~odo.· b~ <3ráficó .de lo .. · función de Gran, 

~~~;l~~Ct~1~~r:~tfl¡~~~~t~~}t~~t,ii~~J~~~~~j~;~~l~:~{N~~i~ 
patrón secundario,\d.-prafkó •ºé,ló función d,é:.C?ian) ,\¡)J~H·~-~v}. donde se observo 
la interpolqció~· d~i ~blo;'d~I Vp.f/p6'r6 la 'y~lo~á~ióg dE3 HCI ¿c)n'.NaOH titulado. 

:·/ ... . , _, 

:'.. '> .~ ... ':~ .. ;'.:·· .·. ';.·.·. / < . ·;'.:.· ' .. ··· · .. ·~ ·, 

d 

Los resultados de lo titulación -~e NaOH con Biftolot() de potasio. y de HCI con 
patrón secundario se muestran en la fobia l. 
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Tablo l. Resultados de la titulación y valoración \/Olumétricas de NaOH y HCI 
res ectivamente tanto con indicador visual como con monitoreo micro otenciométrico del H. 

Sistema 
de estudio 

NoOH/Biftoloto 

12 



' ' ·' . ; ··, . ·:- ,'.' , -. . "" -:::' ·; ,·.· > .·, ' ~ 

123. litu!oCKYri e/e [jlidnamn ~a9H, 'oJfert!JiflOcÍ6p de pKa, ypKdi . · 

réplicas de cada. un§ de· lós,.c!~!E:iííl')i.(lq~iqnE:is~ tc:i/1t9rparo el electrodo combinado como 
para el electrodo de'.PA".Jn la~9;c:)fi~8;~ :~~cíff(j~~tfc{IQ'~cU~ó·de titulación típica de gly 0.1 F ·en 
medio 6cido .·.con. Nc;C)1-L;b~1-~: .. ~h{C:$(í~[if:(3Qés.lf(J~~:;:~írlicroescolamiento. así como. lo:: gráfico 
correspondientep .16~'.'primero derivada;·'della.:rnism6~ En la gráfico 5 se muestran los.mismos 
resultados. p~/o paro el electrodo combinado comercial. Finalmente. lo tablo 1 contiene los 

resultados cond~yentes de la determinación experimental del pKa1 y el pK02 de la glicina 
. con el .electrodo de PA y el combinado. así como los valores de éstos reportados' en la 
literatura. 

Q 

12 l 
10 j 

~:i 
Q. 1 

4 i 
2 1 

-----, 
V•Joración d• D.5mlde gtyD.1F +HCI D.1F con NaOH 0.1F ETPA 1 

1 

0+--~~~~-~~~~~-~~~ 

o 0.5 1 
Mml 

1.5 2 

.b 

1 a. derivada de la valor ación de gly 0.1 F con NaOH 0.1 F 
40' 

~ :¡j 
:i= 20 
~ 15 .• 

• 10 1 • 
~ r······· 

•• 

•• --.............. _..._. 
o 0.5 1.5 2 

Vprom 

Gráfica 4. a: Curva de voloraci~~tipictj·~~;o>Ó.~rnL.d,~iglÚ.ü.IF en medio ácido (0.5 ml de 
HCI 0.IF) con NaQf-l .(_).l~:'.·?~\;98s6,°ryofuri¡<Vp/~ pít§c?~d8ri.P.~.().!.)rnlagregados y. aunque 
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o 

12 . 

10 _; 

B 

=a.s . 
4 . 

---·---·- -·--------· 
Valoración de gly 0.1 F + HCl 0.1 F con l'eOH 0.1 F i;.,.,0 

1 

~ . - ·······--- ····---,----~--- ~ 1 

o ... - ---~- ----~.!.~~---ª--~ 

r- 1a. derivada de la valoración de oti 0.1F + HCl0.1Fcon l 
teOH. ~kl"ª 

1 :~ 1 . 1 
I~ B Iª : , 
1 

~ 10-··-·~·2~-· -· •.•.• ·-·-·-·-... ·-·-·- 1 
4 6 B 10 , 

L Vprom _ . _ . J 

b 

Gráfico 5. a: CuNa de, valoración típico paro 2.Sml de gly O.lF en medio ácido (2.Sml de 
HCI O.IF) con NoOH O.lF. SeobseNo unVp.f. alrededor de 2.Sml agregados y. aunque 
menos cuantitativo.,ur1segundo\fpJ.>cilr,e<J~do(d.e S.Oml. En lo gráfico se muestra el por 
conjugado de lo gly olo~~~u9les' C()Í.[esp()ode el pKcí determinado. b: Se muestro la gráfico 
ti pico correspond_iente/c::i · 1,a·Hpfirne~() . d~riv~,daº de •Já ;Su No de voloroción:::.en lo cual .. se 
pueden calcular ··_los•.d~s.Vp.f 's 'dé,Xlcí~·yoloroción.·Jn·este cmo. ·al t~ner. ~l :\lpf",se puede 
conocer el volumen corresp9í1_di(3Qt~ al' $b% y CÍI. 15()º/o \/()!orad().· y el pH por~-- cgc)c) uno de 

los volúmenes está refefrid()ol pK62 y pKoi re~pectivarTi~0te/ · · < • •·. · · 

Poro hacer un_8dE)terminoci6n de 1()s pka -'s-de'lgª1~;:5~"hiz,() €31 &róti~6!d~ los valores 

de pKa1 ·y pK02, que se encontraron en coda 'una de los ci0~0 i~pli_C:c)s. tC.fotgcon ~l. ~l~ctrodo 
de PA como con el electrodo de vidrio., Poro cado' U(lq''·R~X195::ccis¿s'·s~\~$pE:;raba \:~u~ lo 
razón ·.de,.cOmbióentre coda réplica fuese cercanó.9serp .. Tqi~~:q,e1;yalor; d~ lo pendiente 
de. lo recta que describe el cambio del valorde pKo{eint[~'..éad_a{~~t~iminación._de este 
modo,: lo ordenado al origen represento el valor de''p~q··~~t~rrn)nddoºcon el el,ectíodo en 

cuestión. ya sea con EPA o electrodo combinado .. En ·ló 9i6fi¿? 5··~·~'íl1uestron .las grÓficas. con 
las que determinaron los respectivos valores de pKo pcirO'codo electrodo. 
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o 

10 . 

8 • 

; ,:¡ 6 : 
' o. 

4 ' 

2: 

• 
cant>k> en k>s vasores de pKa de gty. G.A , 

o o • • i 
y 0.174x+ 9.584 ! 

A2 = 0.8211 j 
1 Y= 0.217x+ 2.329 

A 2 = 0.6346 •pKa11 

• pKa21 

o, ....... _._., ______________ ·~---~-------
º 1 2 3 4 5 i 

_____ Aé_p_ic_a -·---··---~-------¡ 

10 ., 

8 j 
; ! 
i ,:¡ 6 1 
r °"4 l 
1 2 , 

! 

o 

Carri>lo en los valores de pKa de gly. E,111,.a 

y= -0.04x+ 9.546 [ 
R 2 = 0.0828 1 

y= 0.031x+ 2.495 

1

1 

R
2 

= 0.4433 ¡ • pKa1 1 
• pKa2 

···----·---.-~ 1 

2 3 4 5 i 
____ Réplica __ J 

Gráfica 6 a: Cambio de ambos valores de pKo poro lo~ ~sp~ci~s <Je, gly en cado réplica 
determinados con electrodo de PA. Nótese que la· penc;:!ieilt.éescerC:ono. a:cero. y el valor 

de pK01. correspondiente ()lvolorde lo ordenada al ori9E3n:':c)J 1.~'~c~aciÓn.~~'-<f ·584: .el valor 

~~~~:~~E~~~¡~~i%~6¡~f J,}!~:~~:~~$~~l~~~~f i~~~li~f~~!::~:~ 
es 9.584: el \/0:1b~ ~~-pKa~ ~~ igudl o 2.495: ·· " ·'· ~ · , 

Tabla 11. Voloresde pKar y pK02 determinados con el electrodo de PA comparados con los 
determinados con el electrodo combinado y con los reportados en la literatura. 

f "''"'"~,,~:::~:::::"~,;~":;:,~~~:,";;::~:~~:,1r:;::::::T:~~::::~,,~ 

~~t:~~~:=:J~t@J¡ 

15 



1.24. Control de lo pureza de Áado Acettlsolidlico, materia primo. 

Desde••'el .• sigl() ó.ntepasbd~.-~ehÁddo ~c~tilsó:li¿íli.S()](MSL.ha .•. ·sido el· ... analgésico por 
excelencia alrecJedor\:lel murídÓ;·SLi.investiga.ciónexhaustivó'ha'llég9do·ódescubrirle,desde 
propiedades .. ª~tiii-iflarnbto~i()~::y'•···.~nalgésic~~-ó~ti~i:réti~ps_._füs·sigi)'.)Srieficiós_2en_/p~tqlpgías 

·e:ardiacas·. EséFc~m~úesto.-~~t6r18~·~~en.1ci··~Ó~p()~9~i~·0~:8~(~v_§1C~·~i~~~.e .. (Jt.r~~)faí[í()c0s.· A 
pesar .. de la eficacia e 'inocuidad del AAS·· c~moa'na,lgésicc{y:.:pritirrE3urn,6ti~o\esi(1l1ppf:ta11te. 
saber que· puedE3intervenir en el Síndrome.(Sx) .de Rey~ y ·c9nstítuirun9·c9"µ~ª;)?:C>~.~n eje 
intoxicación letal .en.·poblcición. infantil. así corno lo~"p9sibi_licjod c¡ue_ti~QE)Sfp~'.~?casipnar 
toxicidad grave 'si se le utiliza de manera inadecuado}lnn:Ume~oble's · dotqs s'é.Aaíc:{i);que el · 
consumo de salidlátos constituye un factor .. iíTlportc)'nt~· c:Je dc:¡ño hepaticb/!:J(~.8?~/#J<?patla · · 
intensa (que se observa en el Sx de. Reye). No ~13.ha·:(pí(Óborado _uoa·~r,f>19~ic),6.s.9us§L'e:¡ntre 
los ·saHcilOtos y. el Sxmeílcionado. pero se odvierte~.U,r1 óotC)ble '/.ínsl)IÓ.'epi<::J~.ri,íio,19gié9:Po( lo 
general los•· s()lidlatos actúan gracias .. o .süco1te.ó¡(:¡('.) éJ.~c:)ci_()o. ~81i~ílic§.i§u~i:qÜS,·}:~lg~(lºs de 
los efectos.característicos del AAS se deben'c:i .sLJ.PiopieékícLcje:\SC'~tilar·proi<31ti'as.: /j...· .. dosis 

·altas. ·los salicilatos·· ocasionan•. efecto5c foxicos,; en' ~I ' Sis'tefr{i:I·, NefVíO~:Ó ··central/ gueºincluye 
est.imul()ción' y. después .depresión: .En c)c~sÍÓQ~~··:~~,~::6§s~~~:,:c()of~~IÓh; vértigós: •.hipoocusia. 
delirio:. psicosis .E3stupory .coma: Por. lo' rÉ)gúlcír. los'·sí0t()f:TíasTa§s~pór~~~n ·a _IOs do~·.o Hes días 
.de.·interrumpir. ~Lcóns~.mC) del ·fárrpacc).;sl. MS.)ngeridos~-.(j$sdrb~,~O(l rap¡CJ~Z>en .. •P?~e en 

. el •. esfomago.·perOen su. rnóyórTpórte·e·n· .. ·1() ·poréión·s'uperiÓr, dél.~.int~sti~o,:delgódo. La· 
rapid~z··-~e)Óbs(??ci~()~d6,pend~:·a~ factor~s····diversos.· ~n ••pc:l(t'¡¿Gia[.>1s~)d:.~el~~iª9c:Jde 
desi(ltegrasión '.!;(ejis()_ILJ'cion~(J~ las tóblétas. el pH de los superficies: m 1Jfos9s'.y ~.1.,Yc)'cY()ijiiento 
gásÚko: Ld pr~~~D~i?LsE:f91.i_mE3n~6··. retrasa· la· absorción del AAS. Los .. sélidl~·t9~;'.~~·[~/st[¡~0Hen 
e.n t9d<)s: 16s_tejigos;~é:~rpprolE3s y .líquidos tronscelulares. más bien,por,~prpcElsq~fr~é:)sl,\¡()sque 
deper1den del pf];U.:os so(icilatos son biotransformodos en müchós/téjÍd65;;'6~~fié¡J,e·. dich() 

. ~~~~;:~,~ ~~~r:c:~;ª¿~dZn·~~· ;:n~ª!~1~r!~~o~~::~:9¡~t~,~~~~lii~i~~~~~¿i 
anteriormente. se· advierte. que. la producción de medicornenfos(c(:¡():\este}f prm'Clé:q\siga · 

.· ' __ ·. ', ·: .• . ._ ~ . -. . : . ·.·" , ,·:' .. _'/.-, ¡'.':J\.;·;:";'.)J~!J·;::,./~:;:i.'.;:,'_¿;:_,'~~·->:~{1~-~,{ ·~i:':/-~"-;-.::;';.;~~,:,c,-\::_ ...... <_ 

siendo de las mas importantes de control.ar. En· esta,secd_cjl)/S~·Rr9poneA13lic()ntf~Ld.e la 
pureza de AAS, .. materia prima. por un· .. método de vál~fócipfí'fuis~PP.ofE:W1~~c;írí~!ri~b;tLJt.iJlz<)'ndo 
el sistema dé íllonitoreo d~ pH. con EPA como ele.rneílto''·sellsor del .. ~nivél}~é-acidez. Este 
método de valoración propue'sto es una olternatl~a'·()1 :\métücJ~: (':,fi~ial d13 ·~61or6~iÓ~ en 

retroceso. 1121 
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'ª dis:r~6;:~'.rq7~1~~·~:'t~~~1:s:~:~i~~~J~~iií~~:H~i~'~f~s.~:;X~ª~:"~ 
valoró lo .. sol.ución ·.conNa0tJ previcírnente .titu.lapa 'corü~iftalátof d9~'p6tas'io~seso y mónitoreo 

~:"~~º~¿~0~;¡g;rt~~~t~~r~1,4~tt1)~7trJf\'J~~¡~jI~~r~~~tT~li~~;~f ~~~:~º;:: 
· mismos cÓndici.bh_6.s:· -~IVp.f /~e'deterrninó utilizando el Ínétodci de la "Primero derivado". En la 
_gráfico. Z·~é,mDestron lós curvosde valoración. pH=J(v). de dos de los muestras ensayadas 
. poro evaluar lopurezo de lo materia prima. 

Curvas de titulación. pH=/(v). p:::ira dos rruestros de AAS 

i 
materia prima 

IO ~ 
8 J 

i ~· i-9:::1t::f~:::9'==9::9=ti::=9=="t:::"'.--i 11_6 ~ 
4 1 

2 _¡ 

al 
o 05 1.5 2 

Gráfica 7. Se muestran dos curvos de valoración. por titulación. pH= v. simultáneamente. La 
variación en el Vp.f. poro codo uno se debe o que la cantidad de muestro ensayada. El 
sistema de monitoreo de pH fue PA- CujCu(ll)jj. 

Finolmenfe .. Ío pureza de AAS. materia prima. determinada por éste método fue de 
116.1%. La FEUtv1,;fo~ edición. establece los limites entre 99.0<%<101.0. por valoración 
volumétrico de tip6'r'3troceso:Evidentemente. confines docentes en Químico Analítica básica. 
el dato encontra8o'.E3s';suficiente. . .·· 

, ,-' .. '}~·,.:_;,.~.;_._Y.,~·~·-.~~'!-" ···,·::,•.'. -·. ~ ·. ' 
> '.'-~ ~:.>-~,;. - ·-.' - f _·_' . 

,'.-:·:.>·.,)_,_: ... ·::;._\~~-«.-~~~;_(:,:-i\>_·-·: .. ::;_)_ ... _'.,-~:;:.)::'.' .'.·· .......... -_,·'.:·.·, -_. "~. -·· . 
1.25.: f o(orciclC)f"l€f~Ypl,umetr(cof_errmedlo .·no acuoso. Determinación de lo pureza de 

metromdózpl.(a!~~~~íqf:Jr(¡f¡f:i:.( :·.· ___ · >. 
-·.-_ '-~-,.:::~, -?:" -:· ::· ... ;:;:: .. '.· ~·'' '· - :< 

.. 'i .3: . - : ~-:~:·· 
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El descubrimiento de la ozom,1oña en 1955 iy ¡()· ~e~ósJrClc:ion de s.usyprópi~dades 
tricomonicidas. fueron los ·puntos de. partido de• ío síntesis,químJca !:rel 6:st.uc:Jio~biol6gico de 
muchos. nitroimidazoles .. ·•.se obseívó.-que ·el ~o~pu~.sfp::'.]cl,l.~TP·?·?;.~.~~.f[~p/~~i61 ·poseía 
actividad particularmente grande fonto in vitro com()Jo·v(vocpn~rü.:J:·v.0~9{¿0k'sy:f nisto!ytico. 
El metronidazol posee un espectro amplio de, octivid¿d~q-Atff:},'rpf~zc;r~~}yiqntifl,lcrobiana que 
se utiliza con ventajá en seres humanos: es activo c¿·ntrd pr9t§zcip;¡¿;~~iciA~a~·r6bios parásitos 

.. ~~:nb~~~:~r:.::~~1~:~l~~Z~º;~hz~IK{~ti11~i~l1I$t~IJ~~~;;~:f ~:!~; 
. selectiva que posee contra . microorganismos :-·onOE.~)rob1os;<(J:x.m1crooerofdos; ;. y por·. celulos 

~~~~;oa~i~;r~~~;~:E:~g1:?i~~lt }f~~~t~~~,f~~~\l1if~~~?J~r:=:~; 
•transportadoras de electrones.éon''p()tenciales redóx 0e9atiy§s·fs~fi.ci#fü~Tn~ñte•pequeños. 
como los flavoprofeinós > en' ,células de. mamíferos y las f~rr6:2;19~i6.~:s'•i'ot'slí}E3quivolente en 

:·- .. _- ~--···: -.··>_·- ·. _.·.. ." '.- .-. ·-'· - : ·-:·;·,:·,,-:._.1 .. ;:.;·~·1 . .:.---··:"·'•:;;;"·q•!".-:··,,'\~~·-',.,;::::~<:.""~~-:-<f., : __ >º'"_,". 

protozoos y bacterias. Lo actividad anti microbiana c)el, íTl~-~~;>f;,i~97?;1/:es;;,g9_i~.5fs~nsecuencia 
·de la formación de pr()ductos intermediarios hábiles químiéaíJ1ei;lt(9}E3,()ctivos.qúe se .forman 
durante la reducción •tetraelectrónica del grupo ni1:rohasta~1ó'JbrmÓc.iók8e 'i.áhfdíoxildmina 
corréspondiente .. Una vez que se ha ingerido el 'co~pUe~t():·;ip~r'~·¡¿;:·~O'~úí"l'se(bbsór.l-_,e de . 
manero completó yrÓpida._ La vida· .media del m§trcfnid§zOi eQ·plci~rnº .e~:·a~38\~oros. 
aproximadamente:.·· y• .su .. volumen de· .. distribuci6n:·de/'ap/6~i'1iCldámen·té.·e1 '.~.99·0.a),cc:)~poral 

genitales·. c6ús0das por~: T. vag1nÓh:5'~·eh~:mlíje'res·:1y .'varótles: ·cisi•· comó Sii infecciones por G. 
lomblio. aunque su···.empléo·.· contra 8iC:i10LmicroórgOnismo aun se considera de tipo 
experimental. · · · . .. . . . · 
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Además, es extraordinariamente útil en lo terapéutico de infecciones por bacterias 
anaerobios sensibles como Bacterotdes. Oostridium. Fusobacterium. Peptococcus. 
Peptostreptococcus. Eubacterium y Helk:obacter. en los cuales el fármaco se administro por 
vía intravenoso. 

El metronidozol o dosis altos y por largo tiempo es corc1nogeno; en roedores y 
bOcterios tam.bÍén es .mutágeno. Sin embargo. no hoy datos de que las dosis terapéuticos 
del fármoco'.co'nlléven Unriesgo_not9ble y may()r.de·:cáncer en .seres humanos. Los ·datos 
con respe~o O;IÓs,efe'ctqs .t~rcit()g{3nic().S d~I .• rnetrónidozols()t"l. antagónicos. sir\ ~mbargo_no 

E4~?~f if~~~~!f !~~~f ~~~¡~~[~gj$%~~~0~~~&~I~~':i~:,:~~i!~i~:f~ 
fármaco. ;sin ;·embargo.· su.·analisis ·oficial,u'.'!·r(;3gUlefE:j:•~é.~uno-Valoradón:e'n·:Qcido{acético 

gla'cial .(A~OH). ya· 'sea utilizc)~d,?··,Sd~tRf;;y@1~!2.'.]fXf}cfaí():iQc)i~a~o~.faji~.~§l1~·~J:{!f:{f:J;o.•.con 
monitoreo· potenciométrico · c:Jél¡;nii~rño>;:c6Q;électrodo •dé/vidri6.•:j.Es:Lbien;:)pbid.o·::·que. la 
membrana' del electrodo. de. vidrio~,~~)~l:Sff':~'di~c:;lve~te;~ :difer~'rites,cle':•69'Ja';~'y -:9·u~t~J\Jso en 

· ·.. ' , "'i·.':··', .l ·1 :·, • .·~" · '.> .;.,.; •:i'. ;,·;• · .:·.: .. ,;,:•::-"< • ,": , _ l. f .. ;,'' .. :-.~.'. O' 
1·:;.':,:r ,.:,:,-_ ~'. '·'.·.", -~'·. ·' '··::·:, '.'::•!' ": . •"•-'' .. -~·-r,' • ·-'''.t _· '"''."-'' :--: •'-.·\'. )'."-, '.< .':: · i--·, 

estos disolventes va degradand,6;1~ fmisma;; oU puntodE:J )e<r;JnseíV19,tesit'f:?()r'\JC).'té:¡úef 1ci vida 

efectiva del electrodo de vi?rio0;~1~r~;f rtOf~~\J~~¿f2~e~f\fye=~;Só1~§n1~~'.~~~tÚ,6~6S 
. . En éste trp?.ojo;.s~ prÓpoqE3~el ·~so dE3 ~.i ~1~di$~o'd.e POSA!· comO·e·l~ct,rbd~{~gnsible 

de pH, .en sústit~fi86~8~fel~et~od? de.· vidri() c.on.venri('.,~ci y además. con la. miniaturizadón 
del ·onáli~i~; !á:'.~~<?~~ci,ón:ae desechos y' residuos .generados por la gran cantidad de 
soluciones·de'Ac0H\)tilizadas en ésté análisis, el cual es de rutina en numeroso laboratorios 
de contib1:2~\2;'1/cicic~:{.·~ .· • . 

1 "'.-i::-' ·.~r.: ·iJf;;.: . ,·' -
. ··~-);/. ·-·~:(..-. /; - ' 

"· -. ,. ;.- ;:;:<': .~:;._,.: --_: ·.~; ~--.-
·-;}.~-) .- ·-· -·-. 

· ·.• Pm~. ~,·: '.s{s't~mó .de mo~iforeo de pH s~ e,nsoyaron dos electrodos de referencia o 
base de' plata. Nó'seütilizocobre de,bido a queel·AcOH degrado éste metal con relativa 

focllidad. con''1a-r~o~·5~cJente. for~acióñ-ci~ c~[(C00);]2 • Lcis electrodos de referencia se 
esquematiza~ en lofigurd 4. aslc¿rno el elect¡(;do d(';l PÓSAI. .· 
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Acero 
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Película de 
óxido 
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Figuro 4. A: Electrodo de POSAI. B: Eref de AgºIAcOH!I. C: Eref de Ag j AgCI 
~ 

Alambre 
deAg 

Como se mencionó anteriormente. e.1 análisis oficial de lo pureza de.1 metronidazol se 
realizo en AcOH. El metronidazol. en ~c()f-i ... · sei: C()fT1P.ºrtª corno u_na.bose susceptible de 
reaccionar con un ácido .. en __ el. ·mismó._diso.lver1te)~Ésta:'reacdón esdeci0ética>rápida. 

como monitoreo· de1···vp.f.: Para''íd."det~rmi/ici¿¡'¿i)·:·de 16: f:für~zd{del a~81i_t6"'~fr;c0e#Yón .. se 

utilizó la concentraci6n E:lxoéto de, 16 solliciÓn de HCI04 "obte~idci ~on Ej¡ rnonitoreo con 
indicador visual., 
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1.251. Co!tbrooón del e/edrodo de POSA/. 
. - - . . : >--~~ ... ,· ···--~ :_ . -_ -

Lo calibración del electrodo de POS,,A.l_pOr() la ,determinación de pH se realiza de 
modo similar que·. la. calibración del elec:tr,()d,o::?* tA.: E~ i,mportante d~stocor que. las 
soluciones reguladoras de pH utilizadas pa~o\1,ª:·~9U5r~.ci~n s~n'. eyide;>nt~m~nt~~ e~ AcOH . 

. ~~~=~::~:~:f~::r~:~~;,:~~~~~~i~ir~~~l~~~i~~ti~l~~~~~;t::: 
HCI04 de con~e-ntración cono~'icia' s~):~:~ci~Y6i¿~ldr iC ~:fr~~ ·AcoH: Ej~~·~:I~~" '.:•f .· ·· · · 

..-;:t .. ".---~~-:: .. :<~·><.".':.·:;·~--~:.·::~.;~~'.~~--\·:;;?_,-. , ~:·.~:/}t.~:z~;~:J·~·~:-,:.'.;·~/-" :~-;;~': .:-~.:~:;:·~>::~YL~~~·_:: .. ,,\ _. ';:/j·~~-~~~:~;~:/<; .. ·:~\~}>:'. .. _ 

se ;6b~;~Í±[~;~~~ .. t~~ .. it~.i_·.·~ .. '.:.:.º.;.; .. ·.n·~·~ .• b.~.~~¡~~1~~g~;g~ii ·~;?::'~~¡~: P~ó j ~ ·····• ·· 
. '~•. - - . -- - ,- -; , -;_._)·.~-',;."::·· :·:>~,~ ¿';-;:::: ~~('..~·-\-,···-.·~.·,,-.>;::-/,->·· ... -c .• ,.,,, .·,·:·. 

Si.•.·se_;cB~Q~~;$~A:\~0~~,j~Ig~'i~1Q;~:~:Bc1;94_;·~-~c~'~5~Afl~~éi~~}Á~8¡~~.L~Q.l/F .. ·normalizada 
convenie.nt~rrie'6t.e'.f y·;~coB·.E3,1.valor{de.pKa ··eo'.·A.cOH 'Q sustituye,r)d(, k),s ,d6t0s:en.1a ecuación 

~~:~'.º~,'~.;'{J'e6;,,~{~~~1f ~~~~ .10S<;1ú~16n\sr, 1a c0riée~trder6n ~xodd8e .id solución de 
.: .·.::'" -~ »· <- ;·.~-:-.. >::~ -··,' . '>···· --~~:./:_> ... :.·:' : ,· 

;· .. ;-- -

Calculandb elpCo: ' 
. _- .. "'.· '.· .. 

peo,,,; -fogCo;,,, -Iog{0.0798) = 1.097997109 

Sustituyendo en la ecuación de pH: 

1· 1 
pH = z(pKa + pCo) = -z(4.87 :1.097997109)= 2.983998554 

- ·,-· : 

Redondeando: j pH ::2.98 1 

Nótese que solo s~··cl)~ntc::lc~c~n uno solución de pH conocido. Si sehace una 
dilución de 1c:i solución anterior; se .t~ndro.· evidentemente. una solución diluida. la cuañ 
tendrá un valorde pH diferente; .Supé)~í~rid9 que la solución se diluyó en un orden de 10 . 

veces. la concéntración de la nue~d'.sbJ~~iÓn de HCI04 es de 0.00798= co: Paro calcular el 
pH de la nuevo solución, se sustituyen los valores de pKa y de pCo. 
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Calculando pCo: pCo = -logCo = -log(0.00798) = 2.097997109 

Sustituyendo en la ecuación de pH: 

. 1. 1 .· ... '·. . .. 
pH = -(pKa + pCo) = -(4.87 + 2.097997109) = 3.483998554 

2 2. . 

Redondeando: 

.' .· ... , .·, ' -

Ahor(l: YC) ~~. cy_E?0!<?h es'~ soly~i()nE3sdéplj cono.e ido en ÁcOH. Si se· mide ~I potencial 
de estas sol.ucioríes'. c¿n ún electrcxJo<Cie· réferencia .. convenieQte. y .se grafica 'E;,,.J(pH). se 
puede conoce('la'{eC:Ú()ciÓn. de NikC">lsky qúe relaciono el pc)tenci91 de:unósducióncon su 
valor de·f?~:.· .. EH{ía)gí~fica8 se·.mÚestran las .curvas d~ C:~1i§f,ciE~élr{Jq~I ~lectrodo de POSAI 
con d()s .Eref diferentes.· y se puede observar que b cu(va d~ 'calibración que describe un 

. mejor·compbrtamiéntó al pH. según la ecuación de Nikolsky. e~aquella donde el Eref 
utilizado ~s a báse de AgºIAcOHll. . . 

125 ¡ 

\ 120 
i· 115 

l s;-10 
'e :W(E 

ro 
95 

Curva de calibración. E=f(pH). poro electrodo de POSAi. 

Eref.AglAcOHI 1 

E= 258.62 -46.IOlpH 

~~~~~~~~~--,..-~---,-~---r~-, 

2.9 3 3.1 32 pH 3.3 3.4 35 3.6 
L_-~-~~·~~~~~~~~~~~~~ 

a b 

ICX) 

~ 

ao 
70 

~to 
~8) 

40 
3J 

Curvo de calibroci6n. E=l(pH). poro electrodo de POSAI. 

. Eref: Ag 1 AgCI 

20+-~~~~.~~~~~~~~~ 

2.9 3 3.1 3.2 
pH 

3.3 3.4 35 

Gráfica 8. Curvas de calibración poro el mismo . electrodo de POSAI. pero con dos Eref 
diferentes. 80: Eref: AgºIAcOHll. 8b: Eref: Ag 1 AgCI. Nótese que élsistema que tiene una 
ecuación de Nikolsky. con una pendiente cerca~ 60 mV es aquel donde el Eref es de 
AgºjAcOH 11 
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1.252 TitÚación>deH004Ó./FeáAcOH. 
; ,, .. 

-·--o~~~>=~¿·.o-.--=o,·~-·:_::~~~'.~L:~~;~~~-:,:~L:,~~:,:_;~~ :_~,,-. ,. ;: ~~'o.-~· 
Las soluciones de HCÍO~ e'n Ac()H, se\;púeden 'normalizar utilizando Biftalato de 

potasio éomo patrón primario. La ~stE3qui6m'~tíig ~~·.16'r~qcción es I~ . Como• ya se int=lnció~ó. 
la normalización del HCl04 se rE3blizÓ fontb' <:~ri "~obit6reo del Vp.f. potenciométri~o corrió con 
CV. En lo gráfico 9 se presentan las CUNOS de valorac:i6n potenciométricos con electro.d.o de 
POSA! como electrodo sensible al pH en AcOH. 

4 . • 35. 
3 ~ 

25 ; 
; : 
¡ =il.2 '. 

1.5 ~ 
i 

1' 
1 

º: j 
o 

(uM:> de volacx:ion pH=f(vl en AcO-i . 

Titulcx:ión de HOO,OJF con Bftolato de ¡:otaio. . .. . . . . .. . . . . ~ 
•••••••••• ~--=: 

~··· 
~ ::a 

os 1.5 

Gráfico 9. Se muestran las 
curvas de valoración. pH='!(v) . 
para lo normalizoción:de 16 

solución de HCl04 0.1 .F' con 
monitoreo potend()'~~trko .. El 
electrodo de plj 'i3s d~ P()SAI. 
Los Vp.f. poro5ad8·iJ~o~·8elos 
ensayos se calcl.JJ9].¿)~·\c;n _ IO 
primera derivado d.~ las cuNas 
de valoración. .. ····· ' 

En lo tabla 111 se muestran los resultados obtenidos de lo normalización de HCI04 0.IF 
con Biftalato de potasio ,como patrón primario paro tres ensayos. 

Tablo 111. Concentraéi6n exacta de la solución de HCI04 de concentración nominal 0.1 F 
calculado con los dos sistemas de monitoreo de Vp.f. 

¡·5·¡~;~~.-~-cf~ ~o~i~~,~~¡ ... C~~~~~;,~ci~~~x~~~ .(M) . ·¡¡ 
r ...... i.~ci·;~~ci~;~i~~·~·,·(cvCJf .......................................... º~º794 ........................................... 11 

~· ··M·i·~;;~~~~·~:~i:?:0.~~~:i~~:.::::1.i:::.::::::.:::::::::::::::::::::::.:::::::::?.-.??.~~:.:.::::·:.:::::::::::::::::.·:::JJ 

23 

¡ 
i 

1 

l 



1.253. Deter~irJaáón delopúrezo de lvletronido;o(inbleriopí-imo. 

Como·yos~ mencionó en:repetidas· ocasiones; el m~tíqyil86~6L~s_E3;fjl.Í€)oe valorar con 
métodos volumétricos en AcOH con· monitoreo de. V pJ .• tontO~\iis~f:íÍ .• ccimbipot~nciométrico. De 
lo muestro de rT1ateria prima.· Se· pesó una cantidod~s9B6~1é:i(j•:·a~i)~M?lit~:~~ se:•disolvió en 
AcOH.Ünavez disuelto la muestra .. se procedió a lo vol()r.?d6~Y~~·1a.m

0

i~rri'.c:l'conUn~ solución 

. ~:'.;,~t©•:re;~n7':7~: n:~~~:~:d~~n v~~a~°¡~:f'7~gf ~~~f 1~~~1i~~~d c~~~,1ª ~: 
equivalEH-lCia. vira de color violeta o azul. Cada ensoyb: ··59 reOlizÓ por triplicado. y los 
resultOd()s .obtenidos por ésto variante son expuestos.•en 1.a tabla IV. Por otro lado. la 

.•valoración potenciométrica se realizó con el electrodo de POSAI como el electrodo de 
trabajo. y ambos Eref de plata. En la gráfico 10 se muestran las curvas de valoración para 
cada uno de los Eref utilizados. 

Gráfica 10. Curvas de 
valoración. pH=,{v). de los 
muestras de metronidazol. 
a: Se muestra lo curvo de 
valoraci.é:>() . pafa.~res masas 
de m üestra's· .. ·:khJiferentes. 

:~~~f~~~~~tct~J:~::~ 
electrodo • . de .••·· referencia 
AgºjAcOHjf: b; Se muestra 
la cúrvá de valoración para 
tres masas· de muestras 
diferentes. utilizando el 
electrodo de POSAI como 
elemento sensc" ; de pH. y 
como . electrodo de 

referencia t~ºl~§.~L\ll 

~7i .. ,~~¡t'lf ~xt~f s~~J !~ 
debida.; a '1ó''. (ci'ntidad de 
muestra.Jtili~Óda:>·•· 

Curva de valoración. pH=/(v). de metron1dozol con 

HCIO, OIF. E,.,. Ag 1 AcOH 11 

"- Mol03 

o 05 1 15 
aL--~~~~~~~~~-~-mU~~~~~~~~---' 

b 

Curvo de valoroctón. pH• /{v). de metronidazol con 

HCIO, 01 F. E~,, Ag I AgCI 

~~ i .,~-~ .... .,.? 
32 '• ' . ...,....- --..........,~ 

:I: 31 r---~-'· . '\ 
a. 3 ~ 

2.91 
2.8 j 
2.7 -

o 05 15 

--MalOI 

--•-Mol02 

2. 
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'· 

De los curvos .. deJitulación pre~~ntoc)ósér\I0.9r6ffca'·.10. ..• ·se CCl.lculó el \lpJ···p()rgcbda 
una de las masasdcemuestró ens'ayqdo pocel método ?(3.IC:l pdrfi~rc):(Jerivoc::Joi.Enéb'tabla 
IV se muestran los resuÍto(:jos;de lé)~d~te(minq~ión d,e IÓ' purez()'.; de. rTi~tr~ni(:jozOl.-:'rncíteria ·· 
primo. con los variant~s ~ns~ybdc)s: .. ·,-·~s~.;-;~! - . · ·: ~- ·' ~ ;.y··:¿ ,... ' . ··~· .·:r."..··· · · ~ ~ : -· · ·· 

Tabla IV. Resultad(),' &~.P¿iez() 'd~ 'm~tral1idazir .. :~lia • priÍn1.Cc,,; ;¡(), cÍitf r~n\~i ~riOntes 
ensayados. Evident~dJ~ht~.~ se toma como referencia el dato encontrado ·con·· el. sistema de 
monitoreo con indiéódor visual. 

jfs¡~t~~~ de m~nitoreo ¡,· Pur~;~ C%)· ¡¡ 
, ............ ·························· ............. ] ............................................ ]., 
li Indicador visual (CV) · 97.6 l 

¡~:~1~g1 
¡¡ POSA! I AgºI AgCI Jt 95 4 ! 
i.1 ....... c::-::::'.'.c=c: .............. =:=! ........ l ....................... : ................... ...J 

1.26. Valoraciones volumétricos con reacciones de óxidO-reducdón. Determinación ·del 

contenido de Fe504 en tabletas. .·· 
'::" · .. · 

1.21.1.;.·••ef0~,~~0 .. ~~1.~p~#~{f\~.··~.~~~1ir$;1,<:(e~'.·•·-·.··· . 

directamente de1 sistema enestl.JClio r?2>í o'.ci$9V'.<órT1ü ~ntc)(:l~;;:¡c;5>·casosaquí presentados. 

los medidos de potencial fueron cÍél orde~ de 10'3 V. lo~ do~o~ ~btenidos fueron divididos 
por 60 mV. o sea: 
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1.26.2 Titulacióri de· 1GCr207 (Patrón secundario) con Sal de Mohr (Patrón 

primario) 

Se sobe que el ión dicromoto (Cr20l) es un o~idont,eJuerte; capaz de oxidar al ión 

ferroso (Fe(ll)) el cual se encuentro en. el COrnPLJE)StO.·~e(NH~MS04)2·6H20. llamado 
comúnmente sal de Mohr.;La reacción que o~urre)se;:''.p~ede monitorear. yo sea con 
indicador visual redox. cor;no la Dife~ilomina ([)P4).,.gú~i~;;tp.~~ reducido es incoloro. y en 
estado oxidado es de .color· violeta: el .ºtí() 'rnci8ó.\de· (ri6nitoreo de lo reacción. es 
potenciométrico; con. un por de electro.dos ad~\u~~~:·~n ~st~}trabojo se ensayaron los dos 
métodos de monitorec)'.:d~.·· 'punto finol\de·f1a •. ';~écicci6n;·¿ ambos en . condiciones de 

~:':'~:1~~~~~~,Tf~~~Z~~~rfi1~fi~i(~~~~~~~~¡¡J;~;,~J~~1'."~ ~;~~ºp;~º1,1:~~ 
disuelto en 1 mL. de,·~.Q~'.·.rn~~~'8.~~~t1~~94: ;F13PQ4;E')n pr¿p?rcionE')s'1;l .. · .. f.mbosóCid9s· son 
concentrados. Lo reóé:cioñ'ae:titulc:idónes: .· · 

. -· .< '_.... }:; : .~~:';~:·>" .7., }".,/ .. :;" ;; - >.:· 
·- '. :.:~r'.· .: .. -~~·.. ·.~:;.·::.··::: ·.,~ 

. '!~.'" . ' . . >·<:r·· .. 
Cr201~· +: 6Fei1 + ' 14ri+ - ··. 2Crm + 6Fem + 

Cuando h()y~xc~s9de.>Sr20?: (3nlosol~d6n.·.l~·.DPApresenta un.color.violeto. lo que 

~~;:~~:S"dlºo'.~sd,~,ll~ ¡t~l~f ~~~~]~l~i~~~'i'il; ~~ K,(,~, \e:;;ntrOdO ·can. este 
_'.: ''.:·.··. ;.,·:~~ ~~·;i: ~: 

V p.f. fueron •• determi.nados'cqn· 1() Rrimera'dE)riy?dcfd~ cado ú00 ~e; las cú~os .(:Jé:;.titulaci?n ·· 

rnóstradas ·~n 'ª rni~íllá··~raficb:'L() ¿¿;g~~rit~cibi6~ ·d~· ~cr;0;-~~~6~~'r6ci()'~8'ri~~~~-rri~!~c'.J6"tue 
de 0.0889 N. , ., 
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j 
1 

L . 

Curvo do t1tuloción. pe= ttv), de K2Cr207 O.IN 

con Sol do Mohr 

o os IS 

\{mL) 

2. 

Gráfica 11. Curvas de titulación. pe~,(v). 
para la normalizac:ipn_d.el<2G2Q7 0.1 N 

con Sal de ty1¿h( · ~9íT10 patrón 
primario. Nótese 'c:Nc3 .s~ .h().• graficado 
el parámetro O(Jiírl-ensional pe' •.. en·· 
lugar de E. ·'En lb~·.trés.·éascísse ha 
titulado una masb diférente·de Sol.de 
Mohr. oproximdd6. a 1 mEq. ··Los · 
electrodos utilizOdos fueron: · · 

E1:Cº E.a1:CuºjCu(ll)jj .. ·El·.·· medio de 
reacción en que se disolvió. el,• patrón 

primario fue H2S04 0.5 F 

Poro conocer el VpJ. de coda una de las cuNas de titulación. se recurrió nuevamente 
o lo técnica de la "Prirnerc:i.derivada". En la tabla V se muestren 'los resultados de la 

normalización d~ la s:ó1udÓndél<2Cr207 O.IF con el potré:>ri primario Sal d'e Mohr .. · .. 
' . -, . -- . - ... - ·,· _- ·- . - .· -, '' . . _..... -. --·::-·_:-: ::·>:.>~: . ..... ,""<:~·- ,• :: '';_-.:-- _, :·-;?:'.)~(,' ;~-~-:>> ~::, \ -, .'-.. " 

-. -" ~' __ -:: . " ~ ~ . 

Tabla V. Resultado~ d.~ I~ normalización de .1<2Cr2CJfO.l~ con dos sistemas de monitoreo de 
Vp.f. de la titulación .. 
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1.26.3. Determiruxión ·i:Jel conteoido de.FeS04 en tob!etÓS.prod(;do terminado. 
_. ·,__ ·- .·; .. · .. :.: ~~::- _; :·~------- -~~ .. -~----~>-~-, ....... ·-.-~::· .:· ... :·--~-~~-- ··-·····::•,_ :«:~-" :··:,_·:~ ,--, - : . 

. ·.······ )··.··' ··· . .';· >·· ;</ 

~~~:i~l~~~~~~ii~i~~:~~f J~¡~¡f ~i~i~!~illi!~~~~l~~;~i~t. 
·Además .. se f?Íe'scflbe'ri tabletas ·dé~;F,eSO~ ;o Jos• d6ñóck)fes{'.CJeJ,·s·a(lg'í(3~:·yc)'.sepJ1:JamiU()rE3s ·o 

i~;~;~:~~E~~~{f ~~~~~~~ili~~~~~~~~~~~tlf~tmi~!f f ~i~~IJ~ 
referencia .sonl0'.:,2:'?:; .~~li'.~~~''.~t'~;titu!(~c;~n::~~;:l!~~~:t~e,s~rf'i? .. IFii.~;:S~I de 

:~·\·:";':/ccO ,.;-;,<. 

':;·· 
.", ·::,'~· . 

··FeS04en;:ló'müestra: y su vez en las tabletcis,la cónC:~nfióC:i.6n .• ·\éx(jctp\.Oe'IGCr207.utilizada 
.. · }ue • la:q0~ .se~determinó con DPA. En la gráficaJ~.,~(3fil;i~.~~tf.()~~)~~E:¿~hJa~· d~ valoración, 

pe':';{v), p9ro dos muestras analizadas. y cuyo coÍJ1pO~'?~i.E?fítqff~tj,qx1~Ei;l)élrnonitoreado con 
l,os. e.leétr()dos mencionados o lo largo de la vdora.~ión).P,c:.{r8'.fCsdo~er:,efVp.f. de coda Uno 
de los yoloraciones. realizadas. se sometieron o ,un ,est'D,d,ip··,He:"'Primero . derivada". y 
posteriormerite:s~ calculó el contenido de FeS04 de 16?.·tb'bi~t~:~ Sílb,li.zodas. Final merite. los 

--~ . . . ' ' - . ' - . ' ' . . . - . ' . " . . . - '{ . . . .; .. -. . , - . . . . '. ' .. 

to()l~t9s 9noliz9das contienen 96.6% de FeS04 respedC),'o lo ca0ti~dd nominal.referida en 
el mc:irbeté. ,· .... · .. . .. . 

NOTA: La agitación de la soluciones durantes losope3raciones de.titulación y valoración se 
debe de hacer de manera vigorosa. ya que los medios de rea.cción son muy densos. 
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1 B_5 -
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3 
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1 ·-

Curvo de valoración. pe=/{v). Muestro: tabletas de 

Fe504. 

_,;_ M~~~~r~ 1 1 J 

. 1 ! 

-=-~~.~s~r~ __ :j ¡ 

o------·-· 

1 

" --;j o 05 1 
\{ml) 

Gráfica 12. Curvas de valoración. 
pe=J(v) para lo muestro de 

tabletas de Fe504. El medio de 
reacción en los dos_cci~bs ~~ 1ri,L 

de en 
:·i·-

proporciones 25:2~:.§9<'.i r> 
El reactivo titulont~ ·fu_e\~Cr20, 
O.IN. Lo diferenci9;:<~6F~Ccado 
uno de los curvos\pe)i;yó_l,ór,óción · 
se debe o que tfü~j;'füp~o_s s'on 
diferentes Lós"{/_';:,_.rf'e}ecfrodos 
utilizados ~on los rXí~~2'5/~úe · 1os 
utilizados para lo:·:i\0c}f rnali;ú:kión 

de la solución de !Ger20io.1N. 

1.27. Va/oraciones volumétricos con reacciones de precipitación. Determinación de 
NoC/ en Soluaón Salino Isotónico. 
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En estaSeeciÓ,ls~ présent6 éstó té~niéa, pero•con tJna metodol~glomihlaturlzada .Se 

preparó. uno. solución de A§N030.IF.· 10.euol puec)~ ser ·.tituk:ido, con·~~oCIR.~; co_~~potrón 
primario. Lo reacciC:indÉ{tituldd6() que·59·Uevo a:caboces lo sigCiente: ..•. ·· ... ~ . ··.. . 

Reacción de titulación 

\::~'.Oi:}fi~J{:;j~::~>·.:::,;~-f:;~:/ :. ·'. .. ::.~ ·:.·:~:/::·,· ~·.;: .. :'. ""'~··· 
... ~.·· -~> .:~.;~;i_~:~~:~::·\:.:.~\~·\ ' -~·;:\ 

\.:{;.\:. 

15 

variaciones o este· respecto.'.-c:oüson'úf1~yire~dE:¡j i(ldi.<odor"poco> definido ..• hociend();que· los 
replicas no sean sus~ept}b1~s-'.d~::¿órripéírafióA·::·t:si;(:)~l.J1tad~s obtenidos. paro. el mOnitoreo 
con indicador visual s~.ni~es~r<:)~~~i./~nábloVI.. · · · .. · · ·: 

Tabla VI. Resultados de IO titulación de AgNOJ O.IF con dos indicadores visuales. 
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Se útilizclron lds d~s indicodor<k d~bido a qU~ lo{IJorfSc~lno ~.s el fidkacfor didal 

;.-,,_ ~· ·~-i~- '.-_.:_. .. 
;~~ ... \ ' ' ' .:~/ .... ' : . 

·.\'.;_· . 
... 

titulación de 
monitoreado con" 165 miCfóelectrodos mencionados. . . . . . .. .. .· 

8 

7 

6 

5 

'1 ~ 

~ 1 

3 • 

1 

2 ! 
1 ! 

1 

-1 

Curvos de tituloc16n. pe= l{v). de AgN03 OIF con NaCI. 

E r:Ag": E,9 ,Cuº 1 Ct1(1l) 1 1 

~~·~ .... ~---~ 
~~..:;--~~~ 
.. r 

f 
r=;:=Aéplic;;Jf 

j ....... _. Réplica 2 f 

I ,f 
IJ 
l' 

"· .. Réplica 3 1 

_::···~~pl1:~ 5 1 

! 

1.5 2 

Gráfica 13. Curvas de titulación. 
pe=J(v). para la titulación de 

AgNOJ con NaCI '.s.~4 ;g/mL. 
Los microelectrodos ·:.: ; LI'tilizados 

son: Er: Agº; Ere1:Cu~{(~frl)'íf,:'NcSI~S~ ·. 

la reproducibilidci8: 'd'.c'de ' las 
replicas. Los Vp.f .• ciEi'.~6dó Lin'o · 
de las gráficas se cÓlcular~n por 
el método de Ja "Primera 
derivada''. 

Los resultados. de la. tituloci_ón de lo solución de AgNOJ O.IF~con monitoreo 
micropotenciométrico. al igual q'ue cori indicador visual. se r'esúmen:én lo tabÍoVlLasi como 
un el resultado cJ.e un estudiopreliminarde recobro. · · . ···· · · ... ·· · · 
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Tablo VII. Titulación de lo solución de AgNOJ O.lF con NoCI 5.84 mglmL. Se presentan los 

dif ere~.!~,~.Y-~!.~9..0.!~~~nsa_H_ados. Ademe?,~-~~. m :!e~!!.9-~~~!!;!d~~-~~J.~~~0-~!._9..~c~-C:.~~!:..C?.:..., 

¡,.,=~~~~~~~~~~~E;.;~i51i~~1~1F~~11 

l~~-1E~r=;;PiJ 
1.272 Determinación de NoC/ ef7 Solución Salino Isotónico. 

• • • > : ' 

La S.S.I. es uno solución de f\JoCI 'estéril. la cual está o uno concentración de 0.9% 
{p/v) .. equivalente. a .. 0.1540 M. . El ús~· de soI~ció~ salino isótÓnica (S.S.I.) es muy •. diverso . e 
importante en el área clínico. Ésta solu.dó,n es adíl)ipi~~~ci'c:Ja. por vip)ntr9vE3n~so.o pacientes 
que cursan con algún cuadro de deshidr()taC:ión o e('lc)l§unos cos?s C:Je.bip{)vblefjiia. Aunque 
existe la S.S.I. balanceada, la cual con~ién'.églusosa:.16s:s':l1~s;f9{ÍÍ1<Ssufíliiad~i:Ei?'el'.~ampo 

~~~:~1~~~~1 ~d~~:~ ~:~:~0~:~1~:~~~~;,k¡~i8W~~~,1~~·;2~g~r~~t~~1~~l~~:~~~" ,~~ 
células presentes en sangre periférica. entr~:;cit?ós6.isos.····cOn .• ·1c; Ontes ¿eñólado. resulta 
evidente la importancia de contr('.)lá(: lo ·.~9·n~~Xtr?ci6n ·d~ NaCI en la · S.S.I.. la cuál 
directamente relacionada con lo isotonidck:id del ~edÚ). En éste trabajo se presento un 
método de. control de dicha concentración}T1ediÓnte uno valoración volumétrico con reacción 
de. precipitación. Nótese que la reacción de valoración es lo misma que lo reacción de 

titulación de solución de AgNOJ O.lF. 

Como· .. titula0tese u{6 ·~oludiógd{? AgNOJ.0:1 F preyiarnénte titulada . con NoÓ patrón 
primario ..• Lo valoración .c:Je')c)JmÚE3s,tra' S(3.•··mopltor<36 tanfo potenci9rnétrkam,~nt~ •. c~inci. con .. 

~~~::::·· ::~tF~~~~i~1~~§¡E~illli1i"1~~~~ºf!~.~~~~~~;0,,1it~J'f fil~\~~~~,~~~.(l~;; 
determinaciones mencionadgs'. En 1(), grÓfica ... 14 ~É3 rriu~stíSn'·.las ~ur\!ci~ d~'va16ra~ión d~una 
alícuota de 620 µL de S.S.I. comercial. .. . .· .. · . . .. . . . 

- '"' -~ ... -' - ' -_-. -' 
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Gráfico 14. Cu Nas de 
valoración. pe7J(v). para la 
valoración de NaCI en S.S.I. Los 
Vp.f. de c:Oc:::Ja~~{uno de las 
valoraciones :59:'.::determinoron 
usando .. el ~rri$tbdo de la 

"Primero déíi~C:{C:l,é)", Er: Agº 
Eref: Cuº!Cu(ll)il -

8 

7 

6· 

5· 

4. 

2 

.¡ -

Curvo de valoración. ¡::e=/(v). de 551 con AgNQ¡ OIF 
•"" n ,, .n--r,_.-n-n 

------n 

......................... - ........ ,._,_ 

1-+-Ms<ro' . M..estro2 . 

M..estro3j' 

1.5 2 

Los resultados de lo valoración de NaCI en S.S.I .. por reacción de precipitación. tanto 
con monitoreo visual como micropotenciométrico se presentan en la ~oblaVlll. 

. . .. ; . ~- ·:·.· -·.-.:· - '. " ' 

Tabla VIII. Valoración&~ NaCI en S.S.I: con dos sistemas de ~~~i~br:~. Lo concentración . . 

exacta de patrón secundario AgN03 O.IF · fue lo determinado con indicador visual 
fluoresceino. 

Como conclusión del análisis de S.S.I.. en lo tablo IX se rmiestrcin los resultados 

obtenidos según 1~ concentración exacta .de patrón secund9rio A~f\JÓ/Q'.JF:~~lc~lod~. por 
diferentes métodos.· 
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Tabla IX Calculo de los cantidades de NoCI en S.S.I. utilizando los diferentes concentraciones 

exactos calculados de AgNOJ 0.lF. 
r:···~;~·~·~·~:~ .. ~~:·~~~·;~~~·~~,·~:::····::·::'~"~;~~·1:1d~d-·d:~·::;~;;¿;~:::·::· .. :·::·:·~::-~~'':::7~:º:º::::::::¡r::·:::::::~·::;:~,;:~::::~1::·:::::::::::· .. 
1 la S.5.1. • secunda1io AgN03 0.lf : ml 1j mo1bete ; 

lndicado1 visual: 

Fluo1esceina ......... :::: .. === 
Potenciometrío 99.0 

...... . .... ¡;·· 

K2Cr04 0.9568 j, 106.3 
1 Potenciometria Fluoresceino . F... 0.9391 . ·¡¡ .ió4j.... ... p 11 

L~·-c-·::::·"":~~::::::·:·:·:~::::::-~·:::::~:::::::::::::::::~::::·~~ ¡ . 7.'.'.'.'.'.~~?.~~.~~~~~d?. .. :::::::=:Jh:::=::~~é~~.?.9=.::::::::J.L ... -.:=: .. : ... ~I~~-·t: ............ :·: .... ..JI 
De lo tablo anterior se puede observar que los métodos presentan diferente 

exactitud. . '' -.. · 
. ' ' . . . . . . -

NOTA: Es preciso establecer queal usar FIÚoresceíno·como indic~dorvisuol:en l¿Úreocción 
utilizado se debe mantener unoogitoción fue11eycol"lstánted_qrcfo~~:í9}nis;na.. .. . 

•-:.. '. ..,-, .. ; 
··--..·:.: .. :.:.(<-\ ... :_·-·::·.·~ .. -=·-, 

1.28 Vo!orooones . vdumétrk:os ·i:s~ reoccion:jH -~~\:)0;~0%10!7 <de cbrnple¡os. 

;~~~~~~~i;ii~tiiiiil~tiliiiHªi~l~1~t:~t~~~r~: 
dureza del. Ogua·:"sererié:úehtra'Jegulód~op~r:\Jn6~.o·v~riqs:·normosfségún seóteI.uso;óicUol 

experimentos de los variantes antes menci()nodas: . . . . . . .. ·. . . . .· .. · .. 
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o) Titul6ciórl deN02H2Y Ü.Ó]F con Zri(ll) ,.:r;oniforeocbn i~dicodbr;vi~uoFNÉT-NoCI ·.··· . . " - ... . . '· . _;· ., . ' ' . . . . . 

· b) Tituloci6A:'d~·),J62H2Y:o.01f con(aCQ3_Jiion'itc:>r~()"~Iqo~ot~ndomet[ico . · ·· .·· 

Na,H,y'~°o7~9t'.~\¿í~~J:~~~~gt~~t!i'II~i~~~~~~t~~~~~C~:l.0~6cióó. de .~n6 muestrá con 

=< ... -.. :·i: \~: "'.,, ;. :~~: .. ;: ~;.:~i::~~:~"·-::::«, ·f:;,·:·.··.~.:::./: .. '..·L·.·.;:~~} .. ); ~:~;g~~--~~;: \~ ·:·;~ ).(·:~': .. ;--'.~¡{,.--·.-: :· ~-:~-~-::.:>· _: ·:- : . 
';-j. :· :~ "~~>·, ;,- ~>::, ' ' ;\':_ .. : .. ::- :.·.':/ _;};',.::;«. i., 

···/.~i]~D!~f ifiJ~¡,]~~·~~){~~~~~U,g~rfJ5JX'in/¡!f{f{at7ó;;p,¡,n¿,;¡a). 
.··:.~-.-¡/·.:.~·,,:<~.:·-·~:-~{-e '.'-, "::},~-~ ·.,·;·:> '·:,:;· ·,·'.o:::-:•>·~~·' 

Co.mO~a'.,s~·rriehcionó onteriormente .. 'ed9;ti.~g19,ci~r'~eiQ10Ói,tc:)reó.(on ·indicador visual 
NET-NoClelcual'~ira.de.roso pálido o ozul..L.a·r6'()éci6n''8evalorad6n .. sellevo o cabo en 
medio bási~;; e;°(cuol se impuso con el uso d~ u~~ scí'lucio~ 'pmortiguodoro de amoniaco 
(AmBS). pH,;,10.' y o uno concentración 2 mol/L. Lo rec.icdon de voloroé:ión se presento o 
continuación:· 

e Zn(ll) + y4
• .., ZnY2] 

pH=IO 

Lo titulación de lo solución se realizó por triplicado. encontrándose uno concentración 
exacto = 0.0108 M . . 

. . 

. 1.2.B.2 .. Titu/aoón de Na2H2Y 00/F (Patrón secundario) con .CaC03 ·(Patrón 

primario) 

··.Está reacción se llevó o cabo c9n monitoreo micropotenciometrico·en presencio de 

Ag·.·a· nivel trozos .• Al'.iguolJque .enel .• coso anterior. lo reacción· se ll~v.acl.cob~>':enmedio 
básico: peroopH'."9·?: el cu()f'fu~'Jrnpuesto con uno solución·.amdrt,i~uaªÓrci'~e·t)~r~tós 
(BBS) .. · pH=9:2 >y :.a 18rí~(). Fc?~serfr':1ci6n . igual o 0.1 mol/L. Esto concentración. se··. logró 
sometiendo lo solución a· una sonkación de 15 minutos antes de llevar al aforo. L.a reacción 
c:Je. valoración. es .10 siguie'llte: ,; ·.· . . . 

[ca(ll) + Y4 .., CaY2J 
pH=9.2 
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Hoy que tener en cuento qu§3 E3n el medio de reacción hoy ¡:>r~s~n!:io c:Je Ag'. o 

concentraciones de. indic()d()r, lo cual formara .. complejos .COQ .el .'f4
• CU0ndo este Se enrnentre 

en exceso y. yo hoyo. recxcion9c:Je>te>do el Co(ll) presente :e(, la'· solución,• lo C:4aL~e. denoto 
por uno caido,d~I p()tenciofd.e ICl .. sc:>lución. registrándose ósi.el pLJnt¿))~~;.eguiy91~Íj~ia dela 
reacción de volora:Cióri', .Para .6jemplificor mejor esto~ se· p;esentoien,lo 'fig'9ip··S',se muestro 

uno escale). de reactl\/i~Üd d~ los catiOnes en solución frente alY¡: ()¡ pH ~e.ti().ba}o: . 

Figuro 5. Escalo de reoctiyid?d ~~·py;c:J.<?·yss. c9ti?nes.Có(ll) y A~/ frente o y4
· o pH=9.2. Esto 

escalo ayudo o explicar E3l}Js6,i9e:t\#· ·~~)~().;e.activo piloth en lo titlJlaci6n. de lo solución de 

No2H2Y O,OIF y monito/e36~i~~6~6t~d~i()rr1'.~t;¡¿¿.; ·e· '. ' .,. 
',. ·. >: .~· . 
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Es necesOricÚrie3nci()n()~~.tj0~ É31 Er.util,i~ado fue dé Agº. y el Eref fue d~ CülH2()ll· En la 
gráfica 15a. se mue.strc::iri los resültados:obtenidosen éste experimento. Los diferentes valores 
de Vp.f. fueron calculados como se muestra enla gráfica 15. inciso b. ' 

7 

• - -. -

a 

b 

T1tuloción de Y4 00/F con Co(ll) en presencio de Ag • 
18 .. 

/."· ~ - . 
lb 1 

14 1 

12 

a_ 
08 

Ob 

04 

02 

o 
o 

18 l 
' 

16 1 

14 ~ 

12 1 

1 1 
8_ . 

ºª I 
06 1 

04 J 
1 
' 

02 i 
1 

r=;=·M~~~-,-~ 1-! 
!---- MUEl'..110 2: 
L·. Mue~ra 3 

os 1.5 2 

Titulación de Y4 can Co(ll} • n presencia de Ag • 

o¡___ ____ 
····-----·-····~-·-···--···-·······-·-··-·--:i-···--·--······--·--·--· .. r··- ....... ·--·-·····--

o os v(~L) 1.5 2 

1 
1 

Gráfica 15. a CuNas de 
titulación. pe=J(v). para la 

normalización de Na2H2Y 

O.OIF con CaCOJ en presencia. 

de Ag· Las dife;~g~í~;[tjué.se 

Muestra 1 hay ·m()s~mg~\qu~ 

;,:f.~~ºl~~~1~1~1r~~~~: .. 
gráfica se .'.,·_~jE;foplifica.s;••el · 

:,é~":.t ~~á:d~f ~~;i~J;'j:; 
ensayos del inCis_o:a:·;[Ó)ihea 
punteada indicó':{el; > Vp.f. 
encontrado. 
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vdumétrim c:~;;ttrtí~i~~r;t;~:w:::lf{~~3f/1j§4t~~~~%~~~*vOldOc0n 
Lá mu~st;() utiliz?d¿ .fuS,: a'gua·"~~tlb~l:e,:I~ 'c~al"~s¡::·v6~16';6.'.an<-pre·s~~cia· de AmBS .. 

· ~~~io:~f ~~~i~~:~~~~!f~f i~~~~~fi~\1~~~,i~;~~ll~~J ·.· 
CaCO:í;.· miner9l~pr~sE)nte en él.··Oguó.potcible:eiridic()d()r;,de'.lo<durezo(de'lo misma.· Un .· 
ejemplo del ~6'1cu1ci'd6;16 dGr~zooe C19u6 s~ pr~s~nta a continl1ad6~: • ·. • . ·. . . . 

Datos: 

P.M.co<oJ = I00.09Jmg/mmol 
Vp.f. = 0.75.ml 

A lo equivalencia: 

ncacoJ = (0.0019 mmóllml) * (074ml) = 0.0014250 mmol 

mcoco3 = 0.0014250 rri'm()I * l00.09 lmg = 0.142629675 mg CoCOJ 
lmmol 

p.p.m.cocoJ = 0.142629675 mg * lµg = 142.6297 p.p.m. 
10-3 mg 

El análisis .de la muestra se realizó cuatro veces. por lo que a continuación se 

presenta el promedio de p.p.m. de Co(ll) en formo de CaCOJ que contiene la muestro: 

Dureza de agua potable: 141.7 p.p.m. de CoC03 
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1.29. _ VCJ!oroaones b1(óskos º.>mk:rC?~fco/a.i:.06!.t~?J'!flC:rfº(J ~6'{:~:f~~ten(do de 
Bromh1drO(o de~, Pe~rómetOifa?io · é!n '-Cópsú/as··de: '//b€?/Oci9tj p(f:?!.C?//9?/iC<<?··~'-~~--·7· .:':, .·~-::· .. ::_-;<_:.··~- -.:-- .. ,-~.; · · 

En la actualidad. los ~r&;esOs imf)ii~bd6li en ~¡¿,; };;J~q~if !ii'1J~iJi{~fi¡;~bJ~:\; de 
distribución entre dos foses están bien estudiados. toda y~z:qu~·;r~pr~s~MqfíX~Üúí1c1o,mento 
de los métodos instrumentales de seporoci6n ·cromotográficos .. E1{~stÓ s~ccí~n·;·se) pretende 
retomar el fundamento de los equilibrios de distribución y ~u pap~l,co~:di~_i(>:h9Qt~cu6ndo se 
encuentran frente o un equilibrio ácido base. tál que;•al+"jÜg~r·:>(()_n:ofri~ós.,equilibrios 
simultáneamente se obtengo un aumento de lo cuontitotivido_d d6\l~)(~a'cc-i~6,'devdoroción. 
y por consiguiente uno aplicación onolítico, en particular. lo d,e con,trolb¡ pribécipi?s activos en 
formas farmacéuticos que tengan la corocteristica de,Jse'r,(~2'2~:{.s_oi~bJ~{'~o::bgÜo. lo que 
impide su valoración volumétrico en fose acuosa !::! requi~ra·;tf8fa~}itlc~qS,.'c:l~[~u~stro C()mo 
extracciones con disolventes orgánicos en.- _grandes~ ,c<:)nfidóde~;9riep~(C:utiendo · en el 

_ _ . ---- _- : _ . ,. - · _. --, --::·· -,":.-:;::_-.-',•«•-;-«":)e•:-,.-.:: l••<>·-C:-"•:,.--; --._--. ·• --- _, -
encarecimiento del análisis; el (.)Umento en lo contidoCJ d9, SÓl~entés~orgooicos·'.tóxi~~s., y lo 

~~;::Jeª~;,~ªbie';~~.1~%~~~~~~0 0~:~~~Je~~ªy*i~1~~~i~~~i~í~~~i~i~l~;'.*··~~ 
equilibrio de distri()ución• entré-dos foses_ líquidos; ,o''_s13()-<~pó~\/()lbr9ciq00,yqlUJn'éltric9 .;bifásica 

-- tos,Se • hó~demosfródó su eficiencia. en pacientes .con"tbs'.pbtÓlógica'\3Íi'1EtstU8iO~::c~nt(Oiados: 

se 
se 

1 

_____ :~ __ J 



1.2 9.1. Vólorac/óÁ (:J~ HB' SRef in. niediosmÓnÓfás1~6};b1fásicó 
,_-=-

,_ .;,' ·;_, 

HB· SRef. Los 

Los procesos de reacción que o~~rrén en cada; una de las valoraciones de lo gráfica 
16 se muestran a continuación: , · . . ··. . . 

Medio monofásico H20: 
NaOH 

Medio bifásico H20/MIBK: D 
NaOH Reacción de valoración 

Equilibrio de distribución colateral Q Ko 

Bº 

D 

En la gráfica 16 se muestran los resultados obtenidos para cada una de los ensayos 
realizados. En todos los casos. el Vp.f. se determinó con el método de la "Primera. derivada". 
Asl mismo. en la tabla X se muestran lo resultados obtenidos para la determinación de la 

pureza del HB· SRef. 
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Tabla X. Resultados de lo determinación de lo pureza de HB' · SRef tonto en medio 

monofásico como bifásico. En lo último columna se muestro un análisis de coeficiente de 
variación de los determinaciones realizados. se ún el coso. 

¡ ~.~ enSOHO 1 •··· p~~ZQ d2e Hr(; H ~ -;¡-~~-(~o;·¡¡ 
Monofásico 1 110.0 I· 122.0 1 123:7 j: ··¡r 6 .. 293i T 

····:·····::·.,····-~!f~.~,!~,~:····::·::::··.JL::.1,9..~~~~--.Jl ..... ,.,!.!,?,:,~ .... ....l., .. , .. Ié:~I ... JL,Ié§,.;~::..JJ .. ,~-~-;,t,~.é:~~J.: 
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Gráfico 16. o Curvo de 

valoración. pH=/{v). de HB' 
SRef con NoOH O.OSF en 
aguo. Lo variación en el Vp.f. 
es debido o·. lo variación de 
lo mas~ de ~cidc:\}rT\Lestra. b 

~~"R~,rt~~~~~t?~~~~~~ 
en.·m<adiobifÓsi~óH2()./MIBK. 
o p(\)oiV0)~1.6. Lo Joriación 
en el Vp.f. esd~bido o la 
variación . de lo masa de 
codo muestra. e Se presentan 
los curvas de val()rci.C:ión de 

HB' SRef tC:Ínto E}(¡ medio 
acuoso ·como·.·· . en .· medio 
bifásico. .. Se\-. .,ópreício el 
aumento · 7·_ ~:~de lo 
cuontitativickSd.~e lo reacción 
de valoración!:: Paro todos los 

casos: Er:PX.:E~~f?CuºICu(ll)ll 

¡ 

¡--m•i04rng¡ 
: ... .. m•r83'.TJ9.; 

a· 
8 i . 

o os IS 21 
_I 

···········-·-··-·······-· ········ ................ . 

13 
. Vc..lo1oc10n da HBº con NoOH OOSF en m&dio b1f6::co 

(H:?O.MIB~) X'"'.~·-""4..····.,,.· 
·"<'' 

-~'fx· I~ -

j!. / ,. 
10; ,/ 

:a. 9 ':!-- ';i.: .. ,. .. :.;i., .. :i;-:-"<'';;i<:';.i(i:.j;.;.,.. r~-
8 : 

7 ~ 

¡ 

¡ .... .-···~·· · m•/8 J mg ··' 

1 s------
b 1 o 

15 2. 05 

e 

Volo1cc16n da HS" SRef on modio mo11oft.~co y b1f6\ico ---¡ 
13 1 !H,O.MIBK} ....e··;;.,·--~ . 

gs 1 r· 1 /." 

1211 .. x~/ .. _.----
11.5 · _/ 

11 : 

¡~":~)/ r=:::::: 
Q.5 J.. !J···// 1 m•IB9 mg 

q r',; ... ,, .... ;..,.;--~--,,, : ::"·::::.".'~.1~:i-·~!J. 
85 i 

5 ----· 
o 05 15 
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1.2 92 Determinación. de H/3' en cápsulas de/iberoció/7 prolongado en inedias 
monofásico y bifásico. '-~·_:,·~-- •.,~.;":~~:- -r·,\.• -,.-•,·•:··· ', • _•_;.,; ·,•,,,-

J •• : ... ; .. _' 

~~~~:~:~;::,{;¡~;~~:i!i$kilM1f Wii~~~r¡~~~~~~i~!f~ºj~~:~~~~i~~~ª
1

~ 
. igual que la realizada con)a'?H~f}:Eíl.;~S,!~.~xpfüi~~·rjt(,'~~~1(:j~t.~rrfriné. el córitenid9 promedio 

~i~~~;~f ;~~~~]~f i~~jJl~!!1f~~!~f !!~~~i~ti~~~~f f &~ 
Vp.f. Los .curvos d~.v610r8Ci'6~ ~~btenidOs se muestran en lo· grÓfi~Ó 17.<En·fo-tobla=xi se 

muestran lo resultod~s Óbt~nidos paro lo determinación del cont~~ido:d~'.Hs·. en producto 
terminado. 

Volo1oc16n 00 HS• con t.JoO-t OC6F en c6p5. en rneo10 monofoSico 

... ~· .. ~···k···~···~···~ 
Q ; _,.,:~. ~ ........ -~--; x ...... 
8 f~:"''''!l,,,.,:'.'.'.l'!H'<l-.ft-'ff"#':::'.7: 

:-+-m•2543mgi 

1--- m•7..>44 mg ¡ 
1 ; 

!~··:·~:_::.;.:;;;] 

Vo!orcci6n d.'l HB• co!'l fJoQ-i OCFJ"on cops. en medio bf6-:.ico 

: 1 ;¡,.,,..,. :;:;~::::= 1 

'"' ¡¡· i-+-m·254Jmg11 
: a. . \ ......... .:x·_'.-.. 1 

• 6 -~-."'·:~ 1~:::::¡¡ 
,.~~ !··'<·_·. m•::'54Jmg 1 

l~s~-· --~~-º-s~~~-~-~u~~~~'s~~~~2~;,,¡==~b=i==:=~=···=·====····=···=··~=·;=··=···=··-=··=·-·=···=··~=·~u=-··=····=---=--.. =-=-·-=-·=~=-·=--=· .. ·=··-=·-=···=···=··~41~ 
o-

9 

a~:~·'!··~~~-~-

4 •······-

r-----~~-

1--~~<alM 

l--Mt<e;2M 

i MraJM, 
1 • 
'"··>-'·····t-.tro4M: 

-ll- Mt1ol.B : 

--.- Mtra2B ; 

-+-t-.tr.ro3B. 

-MtroAB: 

Gráfico 17. o Curvo de valoración, pH=J(v). de 

HB· en cápsulas con NaOH 0.0SF en aguo. Lo 
variación del V pJ es debido· a. lo variación de 
lo maso de coda' muestra:,.b - Curvo de 

c~-0----05----..{-,¡,_u ____ '5 ___ __,2· Poro todos los c()sd;: E_;;j)~; ~f~f:tU~ICu(ll)ll. 
',:• 
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Tabla XI. Resultodos-"de· 1c:lci€iterminoci6n del contenido de Hs· en cápsulas.·8~ lioéícxión. 

prolongado tonto erímedio monofásico como bifásico. En lo última columho SÉ3 rmJestíO un 
análisis de coeficiente de variación de los determinaciones realizadas. según el caso. 

Es importante mencionar que en todos los casos. el Vp.f. se determinó con el m.étodo 
de lo "Primero derivada". 

/.2/0D~t~(r!Jj/J(:;}¡ódo'~·;9(apacid~dde.lntercam6io de resinas de intercambio k5nk:o 

de tpo __ 1ü-¡r~~0rf:?~:~T~11\~r~~·~~~j%P_.• .. •·.· .. ~~~?s1?fetr1co. 
~, . ___ .'. ,. /; .... , ·' - . , -, ,~ , ::': ... ;·. ·s:!~-:~. _, : 

'' f2/0(~Equ1fiorio~)~e.'Chstr16/.!c1ó~'fo resinas de intercambio. k5nk:o .. Resinas de 

1ntercam6/o/~11~~:¡f ª~3¿ff 9~~~.;~·r~(¿q[q~/p:Jt{~~º delk5n común. 1201 
•• ·.· .•. . · · ·• 

. ·· L()s~~?~f;i~~J§;~~·:ª.~;}~ri,~~·{$:~~~)~~,~~~·~;.¡~i~~8~iÓ()al~s·?e'•·.~c;\~rp(n~[~,~g1~s,\~2n'·cieitas 
cargos elec;trostát[c9s fijos/por una.·•unic:Jac:J e)stíucturbl. '·Estás·.· süstaricios\s6lid.a~.· pqe{:jE)íl tomar 
iones de U(lO cJis9l~.~iÓ(í elE3ctiOl.ítica.'y éeder,é>tros iones de.lo misffia C0°~gó~'·ló'disqludón en • 

·cantidad. equivolent'~.·EI proceso de.cambio iónico se púede representorpOrbs·ecuociones: 

R· .. :N + B· ~ R·-B· + A· 

W-A + B· ~W-B· + A 

donde A es lo sustancia insoluble en aguo capaz del cambio iÓnico, y A y B son los "ione.s 
móviles o contrarios". Se:denominan "ccriones" a los iones d~ la disolución.con el mismosigno. 
que la carga fija ?e '?,red (i~nesfijos). Un cambiador d~ catiornespuede considerarse como 

·.un poliOnión cristcílinOyün'carnbiador de anionescomoun po,licatión'. ... . 
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. . . . - ,. . .···. . . 

El proéeso de cambio iónico es un equiltbrio heterogéneo al qu~ le pUeden aplicar 
consideraciones termodinámicas y cinéticas.Se córOcteriza porque: .. 

a) Son procesos reversibles (En 16-~ay()ría c::Je los casos) ·.· ·· .... · .· · .... · .. • . • . . . . · 
b) Las reacciones deintercaíllqio tie0en~ lúgar:dE36cuerdo;con los principi()s:d,e equivalencia 

y electroneutralidad . ·• . ··.· ...... •· .. • .. ··.·· ···.· • . ... ··· .. · . .. ... • . . . .. · 
~!:;~~i: ~~~~siid~~c¡uHi()f1~.~:~~-ª·1z()n,;9~'.2:~71~:íltitt~·{P~r.·.1.e.8u~.•'ª{in~tic·?·~(s .. iJ~.··aspecto 

Las resinas de ·¡n/;icá'hibib~6ke1· ·~ó~~riÜI ·~bmbi6d6/"éJe í6ri~~ ÍT1ás: Jtilizad~. tanto en 
procesos ·.cromat()gr6fic:osc8rr1() ~-n.:.1ci"~)s§para2WSÍ1~5/n·6 do'rriatogrÓficas .. ··•··s8n· polímeros 
orgánicos sintéticos.•piloS,:'.<~~~;-~e lei(~cotpora; m~dfpnte diw~1rsos;pro¿E3dimientos. los grupos 
iónicos.fijo.s que'.lc::is .. c()ílói~rte&erLcambiacJorés. Una ··resina de i~tercambio ideal tiene las 

·· .... ;~~;;;;~:~~1~1~~~;~;i~~2rx ; .•. · .. · ·· · 
c) Estfuct~rb' el~ 9€3t'hidrcitfffc():(Hi"nC:h()b1~) · 

~~ ~~~ibW~\1®~~¡?~\~~~":~~·f •·· ..... · . . 
f). Conseivpr 1.9:c9p(),~ic::Jad;Ü·r9plde.z con.el tiempo. 
_ ' -··._ _ .~.:.:-· ----- ~>· : ;"!_::·~~-:·~>.r~:·_c,;: ~;~~:.,;';: ;_,·'.':'-', :;':)~~;. ',/;~~ <; ·'.~~i'-~-· .;' -,.:;-__, _'.!'. • '.. -··".-'. -_,:_: ; ·_ . , 

· ·· La '~6~b¿ia68§~/·'.j~~/~~ii~~'.;s~··r~fi~re: ª •. la •defin.ición· cuantitOtiva· dE31 <:ambiador:. es 
el número'.d~;gr\1p9s:)60()9é.~isbs}pdr·cci~tic::Jód·espE3dfica .. de .can:ibiador.•.La ··capacidad de 
intercombio.e;n:p~~() (c,)''9~;9"f 'núhi~r6''ci~ rnIT1b1. por gramb. :cie· resina·•.seca .·.gue puede 
intercambiarla. misma. Oscila ~n ·ei i'nt~Nal~'d~·o.s~~rnóllg<lO.<··.· . 

Paró determi~arla,C real de.L)n()resI~ase:utiliza unoté2nic0 volumétri¿a. Lhtécnica 
habitual de ·.val()LÓ~ióo. es c?~ saJ:.(.)0a§id,? .• i?9~~ndo·.asi el. efecto;de!\Óh: ~~:{rm;~>si·una 
resina enJorma··R-tJ·.·.s~,susp~nd~ 9c?\~n.()·:disp1Üción. ésta queda óci~a:f:>9( <:)cción del 
interco(f)bio:.Si 16 .disolució(l'.se.valora.como•se ho descrito anteriormenté:)a·repre'sentación 
gráfico del proceso efmuy 'similci~. a -1~··ci~ una valoración de un ácido tuertEí;i:6A·.·íJn(; ·base 

- .. -:·:.-O··>.·.-,-'.-.·-:-·.·:··:·:·:::·--·:._.·-<·,·'::~··:::,-:-. . ---··-~'---.-º·._.,:_·-'.._oL\:----. _" 

fuerte. La e, corrEO)spond~ ~I pu~tC> d~ Í~fl~xiÓn. . · · · . 
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1.2102 Determinoaón de lo G de uno resino de tipo fl-H fuerte. Monitoreo por 

indicador visual. 

'· . . '. '· 

' . : ' . ; . 

La resina de tipo R-H utilizada tiene Lino C nominal )gua! a 3.6 mmol/g. Para la 

determinación de la-C:real de.la. resina.••se• yO'°:~ó:unoíT)aso ~dela wis(Tió/cal"~,Gbdoopartir 

~~1~do;·~~~i~~\~=~~1a ~:n9;,~;!~~1~?ª~~~diaj~~h11~~hºg~{'~~~~i/~&~~e,¿~~";,9;~~ 
indicador. visual. fenÓlftaleína. Previo al inic:ÍÜ:de IO 'volóraCÍÓn; · 16 mezCla ~de.'reacCiÓn's·e· agitó 
durante 5 minutos para permitir el in~er~ómbio iónico. Se reoliz~ron cuótr~ réplico~/se obtuvo 

. lo C1 pro~edio y se calculó el C.V. La (:; encontrada por éste método fued~ ·' ' - .. 

Con indicador visual 

1.2103 Determinoaón de lo G de uno resino de tipo R-Hfuerte. Monitoreo 
micropotenciométrico: · 

. .. ~ . .· . ' . 

Asi com~ lo determinación C. se realizó cqp man lt()rép,coh;OdicÓClor; J1id6i.f.Os;~~sible 

,. - :··:--. ', ,c.~ ' 

46 



·-···--·-··- ---·---·----- ----
DoterrrinOClon do lo Ci de uno re~r.a de tipo R.H fuerte. ,..... .. 
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G1ófica 18. Curva de valOroé:ión 
pH=~v). para lo determináción 

de la C de una resina tip~ R~H · . 
fuerte. La variación~Íl.él"Vp.f. se· .. 
debe a lo variaci6r:t'8e·b ·'masa 

:;::;;,~;:~7~'&'~;'.fi¡;s 

Por determinar el Vp.f. de cado uno de los curvos de V()l:drosión,presentadas en la 
gráfica 18. se recurrió nuevamente al método de lo "Primera derivado':: Finalmente; con el 

Vp.f. se calculó la c, de cada ensayó. posteriormente el promE3dio yfinalmerite ~ICV. Lo C 
encontrado paro I<:) (Tlismc{muE3~trb. poréste método fue de. . .. . · 

e, = 3.81 mmol/ . . ·.• 

Con monitoreO micropotenciométrico 

En lo tabloXll se muestra. a manero de comparación, los resultodos•()~ten.idós•y los 
C.V. encontrados para cada una de los variantes de este experimento. . .. . · 

Tabla XII. Resultados de lo determinación de la C de lo resina analizado. Se muestra en la 
último columna un análisis de coeficiente de variación de las determinaciones realizadas. 
según el coso. 
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. .-'. .... . ": . 

1.3 Potenciometdo. Vo/orodonespor cu:Va deco!tbro~ión. 
/. 3 /Determinación de dor/.Jios eh suero.' · . . 

1. 31. 1 Importo/fo~ clírií~a ;?€:~10,s;;tlo(ur~S. Eni~9uef delóboratorio. 12ii 

~~:~~~f ~i#J~1~~i~s:;t~~;~~1~~it~~~l~i11i~l1ii~if~~~~~ 
· total de los cloruros del cuerpo se encuentran en ~I plosní.a.·if (~(0'~~9;fly,i9ó;J6,te[stisiql/el CU()I 

:~~~~~~~ee~'J'~,~~~ºN~~=~~r~u=u~ l~~nc::;c~~j\~~;~~~~;~i~~~t~if~~1!~[%~~g,:; 
en el mismo. Estos difE)rencios entre el plasmo y~~!tfluJdé)::)ntersticJol,'.:sp(l ,cal.Jsodgs>por el 

equi!ibrio de Gibs-Donnon .... ,hC>s• clor~ros ..• s~~ .9:~~Jri,§9J$.~s·\::8j;~gY;&~,.:~~:;i!§'.K~~fü~';9p?:cel~lar 
mediante un transporte.po~1vp.·La .• d1f,EHE:)QClcl:E3.Qlp.,~.'?C5.E3í.1tr99pQ's:JE3\<,:l9r~r?s'entre¡ el.flu1do 
intersticial y el líquidojntracelülar~ es ·c~usoo6~;jp6'r' .. la ~ 8iférentidt8é'. 'pOt~ndal eléctrico,·· Lo 

:~~~,~~c~o~~~~~;:::o:~~~~~~~(tfi¡¡:(:~~f;~f ~f:¡~~f ci~~g~~ilb~i~l~~;~~¡~¿,~~~~:,Y ~~ 
50 o 200 mmol de d0ruros/dia·.;ül":eli,Tii'ncici6n de.cl(:>ruros·s~'·r€;alizo p()r:tres. vías:. el tracto 

~~:~~~,~~~~ 19 p{e,¡~l;,é1,¡f~~~cl,~~rjf;,!¡§;;l~Q')p~1nciP?I '¡i, ;JE, excredÓri de clorÚros es o 
·¡<··" -:·:) ·,'.: ;<.: ·,;'.:'./~::~'{\:. ' ~ ';'.(·'·' :.·... ~ 

••• ·• ~,'.•. '!..· . • • : • ' • . 

Hiperddf~~id'.c{}_~ cic:úmG19¿iÓn'.·d~ cloruros ocurre cuando. ·'·º·.ingesto :·de .. • cloruros 
excede. o . id elimi.n'C~Cio.k 8e'!IO~; mismos; debido o una. olterocion en los. mecanismos de 
homeostasis .•• dE) 195~ 516rlirs{s:S,~9r~3)c{rnayoría de los casos. las ,~~~·~ª·~}d.~: lq' ~~~(:jncion de 
cloruros son las (1"1ÍSmqs'.:q'UE3·~~h·;1a>retendón de .sodio. Sin ernbargóTexisté':'uno condicion -

. dínico en la• c,uO' .. ;~C~~C:~~9:ª~ -'~lpr'Üros puede no estor. osoc.i~~9\{011;~el';'.~)(¿~io d~· sodio: 
algunos tipos·· de .aci80Sis·f~etcib61ica .. · El incremento de ,la:c(:,0centrbci?n':cfo:doruros ·es 
causado por la. reo.9~@ció,~!~?'Jr)~' porción relotivamente/9r9ná~.8e!'~IÓruro~ y sodio que 
de bicarbonato (HCO~~)~d ~Í~~j\j~' los tú bulos renales/ •.é .• · ·\.~: · '" .,: .. 

~f f~~~f@lilf iilitl~i~~li~~~iiiti~~¡~~~~f j~~~f ~f 
curse con.disrninÚcic)n desodiÓ; hobituálinente de·la pérdida aÍiorrrÍOl dé fluido gÓstrico. 

< ' , / ' ,. ' • ,.,··. • ·: '• • ••• ,. •• ''. ' ••• ';' ", •• •• • •• ,.· ... " 
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- ·. ·, ' . : , ,_ 

. Como se puede obseNar; .,; ~ÓrnUn ¿ue le>< conc;,ñtrOci()~es e~• plasmó d6 cbruras 
cambien paralelamente con lasconcE3nfracion:es de ; so~io,. :L()s· pri()cipales f.excepciones a 
estos .cambios paralelos ... ocurreh~durcirit~' 1.0. áC:idc?sis y ,1a·~al~9l9s,is m_e!a[:)ól!c6·· cr<)niéa.~ En 
otras palabras. 'ª aCidosis-:metoqó11c:¿·:·pue86Fr:oest(:).f{a~()ciacio-::co~ 't1ipernatremio: 'ª 
alcalosis metabólico puedé no e~ta~~osodb'dctcbn•ryip()nbtreíJ,io~: '.". . . . ' . 

- · · -'~:_-'_,:~~·.,;~-::-·:.:f ~c:;~)~;:'·Y,~-,~~~,-:¡_-~~~:::-::>: 4·.,:·~~ ·i~-;~~:: .· ·~:..,~~,,· ... ,:,.:.·~;~~-~./:f~~;;_-,.t.'-.-- ~:< : ·, · 

1.31.2 Dete;¡;~§~~~lJ22~ª2J~~i~~2ffj1':JL ~ínÍco 
. ,:, ex~=·. : ;; · > .. . . ;····-: /JJé'~ft\.::Z::~m'.~:t:s'.:: ;,~ . :<•:· · 

· _.-\·-:.?:r·_;,'.·:?·~ ... -,-:::·-· ~">SX .. :·-:.::.'.-:.: ,:, ":..- :<···' "'• . .-Y:··.· 

salubili~~~m~~11~~;¡~~J~~t~:X~Jod~~;~~~~!{~~~~~~:~1~(~j~~~~c[&~~~;~ 
de mercurio>P21 'Los métodos actuálme0té:;dispoo),bles 'para el Uso deL 16?6ratorió:~dinic(). en 

.frE~~~r~iffl~~;:~üit~~ifªg~~:~:~~~~~!~i~l±~lff~~Il~ll¡~i~s~~ 
, .~ ·. ·-:<::./ ."''./': ,;/~ .. ;.·e-· :::3~."::\:~>,.', ·,' -

' · ~· ,'· -~~-:~.;~:'.,::¡-~~~·:;.~-.~',~2c __ ;_~-j;{:\;~'.'~f·i~Y').<Z" · .. 

''.~\~ ···::,;;' ,. ., .• 
1
' :::_·~.:,/:<,l.,<./ .·;~·;« ~''. ' C:' .• .::·'--.::.'-\ . ·~·:·'.¡. ;_: ~~- ~~ ::." 

_. ;···>~~·:·./~~L:-:;·_~:'./::T .Í ~ .• o. ··c,;,-,-_.,.c",':C~ '• '.·{\·::·:. ;;::} \ .,, -~> ·,:¡_ ..• ·." .-• 
.;:':.:.~· -·~t,::':~>·: .. : .. t\-~'< :" .. • ·, ,, ·--·''"' ·. ... , . - ' ... ' 

Fi·~·~.'rn.~11f~ .. ~t~1·W~~§.a,¿; .. ffi~§tl~8~~;8f gÍ!efüi~8~$rr?'~0'.§;íM?nt~· ~~·r.9 · 'ª·;.~·~t~r~iRoci?n .·de 
cloruros en'.el:lao()ratorió':diQié:ó'~~es}eliiSsó:d9'1SEg5'0,'d6ruros!Elelem9nto~selE3div~:aéloruros 
es .• us~<:)1rr1:~~t~ ··~H·~,~~rs?8:'~if A9 ~é~~~ü§i?'ft?jSJ.~\~'Á~:~1fqya ·~ésni~c).P,a[a,:~1:9ná1isis. de 
.cloruros.•.que/s·e·na,:desc·rit~ reci.eAtem•~ntéf,-e5t6\~asa8ó· ª.ri· la'determinación .•. de· cloruros 

· ciependieAte::d~ rb \;~ivid·b~~·d~:.'.;,¿.·d~~'ii6_~6:;,;~?:"·~in ~~barg~ aun: .se ~n¿¿~·htíÓ . en 

investigación y no se r~aliza defcirmc;·rútinoria,e~ .el lciborc::itorio dinico. 
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Es impo(tantE3 mencion6ÍcqÚ~Jodoslos método_s 'pbrc)_ b ··~~terminClci¿ride Cloruros 
descritos .• onteriC)rmente--'presentan un?~ i~t(3rferencia /pósitiyorde 'otros iónes ~o16genos. El 

t;;;~l~~~~}~8~f $~~~§':f~~~g~~~ri~Bi~~t4t~~~21~~~f ;,~~t&~Íi~~~~~G~"~ 
bromurc> Interfiere ,~Q.-t()c?,?-5,)()~;.m.~~~d,plogí.()s:'defc~90tifis97iéh.;d§_;c:lor.uro~.~scE?í1~.€Jliussi. d_e ·· 

·· .. ;;- '>\'.-; .';''·-· ~-·>:--- -'';.',·"</· :>-. ..: :;--.,_~/':->·,':}::_:, 
>:~~~):··. ' 

.:--,:, . , -·~'_:·· .,. ··-.;~- .,."_,;, , .i~~ ... ~~,;:.::.::.:~~;iE.;;~\:J,!__ (._-:_:·. -,_ .... ~ .. -----! ... 
"····"·.· ..... -.· ... = .•. : •. :.:;.· •. ~:.·.·.· .. _·~.·.'. :. ,.(·::;;.-.\:.'·..,.{ ._,,, .,.. -,,~_;·,_· .':: .,·,",. ·-.~ •' . .. - ·:.";.t_,~~:.:~\,::),\.;~,·'',;--.-- ~ -~ \..~~ ' ';""':._·.º;···~·-: ·-¡, "' ' -- ;:·. 

misma bote.ría. Se realiza la electrólisis d0rant~}2o s;,~pfq~Jfoéldamente. obteniendo al final 
una capa de AgCI alrededor del alambre deAg:f·¡_ /'.'fr. ~;é .. 

·""'- ·.-'-''' 

.-

¡---.., • . -· 
V - + 

c. 

l 9 V 

figuro 6. Celda de electrólisis para la síntesis del ISE a cloruros. 
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1.31.4 ;eterm/naoóil de doiur_os en suero.. fécru~a op~ratb;io:'~ot~nc:iometría 
(i=O) Metodo/09íó ana/ítk:a: Curvó de c:Ólibiac/ón(=KpC!) · .•.• ··. <:; i) . : ·<(, .· 

perti ne~~~8r~c~~d~~:~:1:n~l~:~~;:i!~~~~~~f~~~-Jf~~~i!W~l~~~l~~ryfll~&~~~~~:~. 
de calibración es una gráfica. en'funCión 'de ::·pc1·~·/ (lé(:)~~fp'..~e''_clOr~uro).'.'qbE3i'oli.:·iª'Ual <iue el 
parámetro "pH" se refiere como á1iogdritm'o·inversObpl_iccú::J6:duJ1'.gJqrisfriS\E(')jes.tecaso. el 
operador p se aplico a la concentrocióo (en mol/U d?'slofurc)s)iio.otrós p()k)hras;; '. • · · 

Poro lo construcción de la curva de calibración. se preparar?n ~inc9 S()IÚcio_nesde KCI 
de diferente _concentración. en el inteNalo 1.9 . ..::pG..::2.6. Se. colocó el ISE construidd den,tro de 

lo. solución ju.nt().C00;.Eref de Su!H2<:)ll:Se midió la pOt~f~i~l~.c:Í~.16 solLJci:ón .·c¿n. ~stos 
electrodos d~_r()_nte 2q•s;; Para·_h§cE3r: Id cÜNo ,de :.calib~()-~ioh: ·5·~-;¡grÓficO' el valor de·• E medido 

. (eri mV) en función de pCL La cÜN~ de c~libracic:,f1_o~!ªÚk??':s~'(iluéstró en la gráfica 19. 

95 

r;o 

85 

ro 
5-
i:B 

IS 

70 

t5 

(:{). 

1.9 2 21 

; ·; .. :<;.·._,.::·<; . :··:;~; :: ·,~~;: .. ~·~~~.:.}:.~) ._ 

E= 426199P::I. -17.9116 

r2 = 09918 

22 p(). 23 24 25 

• 

26 
--·--·····-·--··--················-·-------·--·-·--------·-····-···----······----·····-······' 

Gráfica 19. Curva de calibración, E=f(pCI) para lo determinación de cloruros en suero. Er: ISE 

o cloruros a base de Agº 1 AgCI. Eref: Cu 1H201 1 
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Se analizaron cuatro muestras devóluritorios adultos sanos. Se tomó una muestro de 
sangre total (opr~ximodomente 6 mU sin onticoogulonte por medio depunció()vep()sº: LJno 
vez ocurrida do·retraéción del coágulo. lo. muestro se c~ntrifugó ,6 ·4ooq:: r:p:rfi:Yduroíi!e JO 
minutos. Concluida la centrifugación. se :.5·E3porp .. el ,suero. de,I coÓgulc:>JLla(1:h{e()lizor, ·.la 
determinpciÓD deédoruros. se tomó unvolurneru0é, IOO µL de suero y s~~dil~~cg:cq~'·1qoo µL 

~J~}f f ~~i~~f ;~f ~;;f f ¡i¡11~iti!¿~}i!li~itJ~l11~~~~ 
dilución. se determinó la canÜ(:jad.8E3·~1orüros EÁn .. lós~uE3stras·;·;E:íl.18,tSb18 1 x11i'.~e;rr1Ué~tran los 
resultados obtenidos .paro éciab unaf<Je' lasrnbe~tra's:ÓAali~§dd~~ E~; 1g:~t68í6;·x1if/~~·rnüestron 
también 1os valores·.· de; >re.téfeílcict 1 para · ~íorüros ·. séri.c'os <can .· ffi01/ O. a0··. 'dos .. iue~tes 
bibliográficas diferentes/ ·. ·· · > · 

NOTA. Los valores de'}Eiferelnc10 moé'rOdoS en lo t6b1JX111 fueron rSciuzOd~s ~n población 
estadounidense. p;r 1~'tjlle·5dÍch~~ r~fereridas no deb~n 'de(.ser t6mados •. con'i1c:{ seriedad 
habitual de la clínica. > . ·'' . . ' . ' ,/ ,/·: '' e ' : .. ; . 

T oblo XIII. Resultados de la determinación de clorúros en suero en· voluntarios adultos sanos 
con el ISE en condiciones de micoescolamiento. Nótese que en la mayoría de las muestras. 
solo se detecta aproximadamente el 50% de los valores de referencia. Ver Nota l. 

ir 

52 



Como se mencionó'. no . se encontraron c()ncentracicmes de cloruros dentro de los 
valores de ref~rencia ütilizados, Es bien sabido porlos'QUíMicos Clini5os, que cuando se ha 
desarrollado un núevo método de análisis. o se ha hecho alguno modificación a algún 
método .•. de.·rutina.· se .tienen que determinar lós' nuevos valores.'de referendo para el 

. método en. cGestió~:<así cómo compararlo ,con.el método de refeferKÍa oficial (que puede 
. v9riorde. OCl)E3rª() gJoregión). Prn9 §3st€1trabajo .. ¿_e próponé~oniporar los resultados. con el 
.. métod() coulu-mbifílétrico. como m'étodo de refeíencia. en trabajos' posteriores, 

1.3.2 Determlnac(ónde~lucosa en suero 

1.3.21 Importancia dela determlnaoón de glucosa. Enfoques de laboratorio. 1291 

1.3.2.1.1 Glucosa. 1301 

Químicamente. la glucosa (glu) es una .al.dohexosa cuyo forma aldehído está en 
equilibrio con la formo glucopiranosa. Esta último es laJavorecio'a por el pH fisiológico. El 
equilibrio aldehídcrenodiol permite que la glu seo rec:Juci?a y qxida?o. con facilidad. La 
función bioquímica principal delo glu espr9veeode.energí,a.i;alos_prpcésos'dela vidp. La 
oxidación de la glu. ya sea ~or la yia:;gl~fo)ítica'JGIÚcólfsi¿).?:·pór:lo·ví()·.·de· .. los .Áé:idos 
T ricarboxílicos . (Ciclo de Kreb~). es/l?füehte:·pVirn(.)íi§'(C:Je'.t~n~rgíÜ'tpaío/lo =biC>síntesis . de 

'.· 'Adenosin T rifosfa:~ :'~T~r .9,tt9~kf 4~gt~~cR'S~{r.§'~\E1~1>§R~,r~j~~'.l~A\lc>s'.a~i~~6ciqos •• y ácidos 
grasos que tamb1en pueden·produc1cJ\JP;y10•elCid()~,d€1;KrE1bs>•··· 

• '.< ·-:'~;~;> ·. >f ,_.,__ · ·ó;;~{· · ·: ~-~-:.«··.- --~ ~: •. ·- .~}:.~-:~ .. ··~-}~~ '. <"- · ~ >:'--·{ '_}~::::.:~~~-Y -- .::g,·-U I~'}, :.>.::.<1.~-;-\:_1'..:~:;;-¡· .: _". . · ... · 

~d~~ ~~~I~ 
.. localizado en grál)ulps c:Jéntió .. de,I citóplasmóde célúl()s hep'áticas yinúscúlares: · 

-. .; -... ,, ' > ' : ~ .. -;_:' " .. ,·. . <'"- _:: . : - '. _:': -' .... -. . . ". ·. - ,". ', . .. 

53 



Re9u/0~1ón horm~nal d,el fl}etobo/ismo ~e. lo glu. 1311 

.~ Elsisterrio.parp regulor"Jos·.riiv~l.~s~.de;·gll) ~n sangre está diseñado para que ésto 
alcance dos destinos finales.· El)priíTier6 .. ~s·9ln1ocehor el exces() de glu en un reservorio 
compacto listo · pora.~las.hecesi~9c:le:)s efi~fgÉ)ti~os )nrnediatas .del cuerpo: el glucógeno. El 
segundo. es 1a móvilizcici.6(,: de.19ig~.'Oirfi(:;éenci(:ja'c:on e.1 · propósit() de mantener los niveles 
de glu en sangr~. ;La ;fe9uls?~f9.h.'.G:JE3.iió,··'91u • sangulnea es esencial para mantener las 
funciones cerebrd~s/.El.~ppp'~l.'cj~'..l(:)·'ínslJlina es· colocar aiclglU.~xtr()C:elulor en sitios de 
almacenamientojntracE31ula(/~6-fórma\de macromoléculas (Glucóge~o. grasas y proteínas). 
Así. lo glu es :Cllmc)~~n~8~J~n'!p~rlodos de plenitud o obundonció F'9ro. los periodos de 
carestía .. La.in·~uli.~O:~~S:::S,inf~JÍzada:en el páncreas endocrino :P?f.l.as;,c<?IÚl9s b~ta de los 
islotes de La~9E3~hf¡-@\e(1' ... forma ·.·de un precursor de alto /p~~<?.:~mOlé~l!lc),r )lomado 

preproinsulina: 1;.21 '.~·;5;:.;,::~;.,'.?:fi!:i.· . . • :.·;{');'':'L¿',:>;';,;':'~~··:('·ii;· .. Y·?:.· .. 

~~~~~~~,¿~]~~\~~~~~~gl1sº~~~~~!~~~~¡l~tt~j~!i;~t?:t~~~~;~ 
sintetizada· <de'.'hc:)v,q.fe.s .. libef'a~:fo>hc)siq:;1()•~:~_9-~gre{i/pdro>~mcintener los niveles.· de .• Hlu 
scinguíne¿s.; Los'bg~nf~$.hip~rglucernió~tes)>ri16's'.inipq('tant~s·fson ·el ··.9luco9on. epinefrino. 
cortisol.·tiroxinó.~ 1o·ho(~sr9,;<J~I cr'ed(níeptb~Ú\81~~Q()?;bofrfü:5o9's. intestinales. El glucogon es 
una hormona·polipeptidifo):Je35üü ba_ que'es,,sinteti'za~Citen;IOs células alfa del•p6n~reas. 

: . '· · : ;. ·>·:.~-- ::·;_~ __ .. · :: :-. '_, :· >-"A1· ',-,;~~~~: .. .'.':~;;:·::>),:.;;_'/,, \ :·/·.--:::_·~~';/·)~_:s:;u~-~-<<,~::·-.. :<:~~(;:'§~~: 0 ···;·;:}~'-:··:-··>· ... · . . · .·. ... : .. :-:Y .. ~ __ -:.·:,· 
1331 Nótese que 'mientr9s;:IC?· if1s.uJ.i.fü?/'pro.ml)(3Y.E?L~l~:ín~~é.1:591I~:rn() anabólico ... estos, b9í1nonas 

~l~~~~~O:~o:~~bl~1~~~§~i~~~¡t,~~t~;~~2~~1~Th\~g~1/;*;cl~~?~e~l~Gf~@~~~é~e:~ 
en el hígado. Una.cornida' riéa'e(i cc)rbohidratos.indGce 1.6 s~cre~i6n defnsulind i;j':supíime .. la 
liberación de glucagon.LohipoglúceÍTlk:i\~stfrríu1á·\¡ci.H8eración· de:glLlcogo'n~Eiresultado 
neto es lo homeostasis :de la. glu. · . . . · . :' ; ' ' < ~• 

1.3.212 Des~idenes en e/metabolismo de corbohldr6tos 1341.:Diobetes 
- ' -- ·- - - - -- --·- .. ' -· - - ,_·_ - . 

·-·< ., . 
'•¡' 

Los diversos desordeneS que · s~ ; pr~sE)gt()íl ~~)f31 [TlE3tOboll~~~ de corb~hidratos 
puede ser agrupados dentro:c)E3 •• vórios.é:a,t~gorí(:)s,·LoS, cu91E3s· dependen principalmente de 
los hallazgos realizados ~n•L°(3¡;.19i:;9~c)t()ri.?;.:\Es~5::>.s''k~81Jazg(>s están asociados con: 1) 
Hiperglucemia. 2) Hipoglucemia.y. ;3rConcéntr6ci6n~s-normóles o ligeramente disminuidas 
de glucosa en plasma. pero con lo excreción cle,'ozucares reductores diferentes de glucosa 
en lo orino. · · · · ·· 
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en ayunas;.· 
. . 

Ladiabetes mellltus na. es una entidad patológica única bien defi~idÓ. sino que és un 
Sx. un conjunto de signos·. y slntomas. causados por• cualquiera·. de los diferéntes deso~denes 
en las glándulas endocrinas y que cursa con las siguientes.car.Oct;erlsticas:.concentrClé:ión de 
glucosa plasmática elevada. deficiencia absoluta o relc:1tivp p~ \r:is~liÓ,C) y la.pr~()q?ilÍdpd de 
que se presentén complicaciones durante un periodo eje .tiéfTipc;}; La ·glLJ.cos(jri(:¡ éled~ ,estar 
o no presente. Estudiosrealizados por epidemiólogos h?n .de1T1d~trado.dcl'CÍmente:que la 
diabetes mellitus se.desarrolla a partir de una interacción compleja entre foctoresgenéticos 

y ambientales. 136371 . 

Gasificación de la Diabetes Mellitus 

En 1979. el G.rlJpO Nacional de registro de Diabetes. perteneciente a los Institutos 
Nacionales de Salud (Nlljporsússiglas en.inglés) de Estados U.nidos.de América. desarrolló 
un esquema de _clasificpcié>(l . ~e di'?b~tes mellitus_ y o~ros tipos de into_le:ra(lcia c;:i la glu 

basado en los c.onocimientos actuales de I~ bioquímica de lo enfermedad. 1381 · · 
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I Diabetes Tipo/ o.DiabetesMe//itus lnsulino-Depe;ndientB; 
' ' . . . ; 

Lo Diabetes. MelHtus: lnsulino-Dependiente (DMID) .es causada por una secreción 
insuficiente de insulina. dérl'ominado insulinopenia. La •administrcKlón de .. insulina parenterol 
es necesaria· paro maí)t~Qer· ei metabolismo normal dE). la glu.[os j~d,iyic;Jubs c()n pM:ID están 
propensos .a. P()decer.c~to9ddc)sis (cetonemia,. cetonl)ri?y{aci~qsis)(;~~~/f9t' Me>é:tc:,.que se 
presento diure~is.:osmótk_a,: :con.•·. una pérdida imPC>rtc)rite,~t9e:)~}~g~i()J~f:J-~téct,r,(:,lit.!5~: .. 0tras 
complicaciones de ··.10: DMID;incluye él .desarrollo•. d.e ,;ccí~C:l~9!á5.;,bE?u/oápfo:)';:·:·Yi:afüálopatla. 

i~If ;%J~~~~~~f ~~~ill~lf ;.;;~1~~~f~1:I~tJ!~lf allil;~~; 
con 0 i nsu 1 i ~a _: pá~~nt~r'? l .0; e,0tr.e~JO 'y' ··.19 . óños/. Las·. infeccion_es·;•vi ?c::i ,1,E)s. •._ l\a (), sick>c,cé)fi~ic)eradas 

~:;JrtJ1~Ji~~,~~W~~~1~1~¡~~¿f@~~~t~~~~~J~~ci~d;f ,~~f ~'~~;~,~~,¡~~~~1r~r1~~~~:: 
como· ... · paperp5;!3~'ró~pi6(1 y rubéol~:);. con el.· ~ubsigui~nte de~círrollO, d~. :este tipo de 
diabet~s. r40.4i1: · < 

' . ,.".. . '" ' : :· 

2 Diabetes "ft;oo !lo p1ab~t~s Nf.ellit,lJs/Vc;. ln~ullnd.pep_endJente. 
La: Diaé)~t~( M~l)i~úS '~? ~I nsuli~Ó-D~pe(l9i(3nte ( DMN 1 D) no tiene ninguna correlación 

con los nivelE)s cje. insülina·en sóngre}'Se'estd)lece. usualmente, después de los 40 Óños de 
edad.· Por l¿{genE3V9L:'~o'-dep~;,de :d~' la ,()dffii~lstrbción .de insulina parent~ral. es menos 
propenso 61 pa~ecer. cet<:lpé¡(:JÓsi~ y habituaJmente está. relacionada con la. pbesidac:f. 

:···. · ... ::. ·<~· ;·, ·:·· · .. :> 

3. Diabetes Secu~da!ib: 
• La <:Ji.~9~tes;:f~HÍtus .~()US()d;> por .otras condiciones y .. enfermedades es llamada 

diabetE)S sec~í1d,9ri9:- s~~O.J)Ue~e s~r caus9da porenfermedad pancreática. acromegalia. Sx 
de Cl.Js~if1g.::;Ff?~J()O'l<:'~i!c?füa.t (31ucagc:>n?mo .. · .. S()í11ªtos:tatino¡.¡,9.· .· Al.dosterismo .•.. primario. 

· Enferrnedod.~s Qep6ti.cps .sev(:')ras .. : y la•·· administración- de. Ciertos ·fármacos, .·hormonas· y 
químicos.·· 
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4 Diabetes Gestodono/ 

La diabetes gestacional se refiere a la diabetes que ocurre temporalmente durante 
el embarazo. Habitualmente el Dx ocurre durante la segunda mitad del embarazo debido a 
los resultados anormales de algúnas pruebas de laboratorio (glucosuria. hiperglucemia y 
prueba anormal de tolerancia ola glucosa). La secreción elevado de la hormona plocental 
inhibe la acción de lo insulina, Cuando una mujer diabética está embarazada. la 
enfermedad puede ser más s~vero hacia . finales d~ la •gestación por la mismo razón. La 
hiperglucemia debe de.· ser ~~~venido. c)ebick> al p:Hgro paro el feto. Los riesgos que se 

incrementan: incluyen E>1"aborto .· esp~ntón(30.:).14~1 ;Xmciciuracio~ ·retardad() .de :pL)lmones. 

hiperplosia de cé1u19(b~t~ cie1 páncreas.: a1gLinasYrt~1t?irnCi<:iones y ~acro.sornia~· i431 
• ..•. · .• 

~:~~~J~~F~?J~l~·~~%~7ª~;~bz1r~ut~~tf i~ithf Jfi?dª;fl~·J~:~¡¿i~~¡~f!~i6~:~~ª~ 
·. 'Al paf ~c~(·í~{[$~;~;,.,s)ca~ia(J~;~~~~n~iJdi~~~' .~n9 <1éstrucci6n. dS bs. células 

pancreáticos; C:ofti·o res'l.J.1t?c:J?·~d.e;uhó'}és'p'ue~ta\óutoin rnune .. s~c9ndari(l. ó' unp. Ínfección viral. 

:~7!: ·i:lm1i~~~~g~~i~~~~~r~J~~~~J~~;Y~~~~~~~r~~Lj~)'i~?1~~º¡~~ª~:'~~ 
hormona. Otras causas sq11 r~~(ls· , t:, ·!L_:2>L·;;~'.?.: i:> '.:2 • · >~: 1

;.•. ;;:::;.iL: ,. ·':'<v 
~.... ".- -,·,·"·_, .. '.:E~,-~-" >';:-,.-~-·:' .. . . .. ··- - :·r-:.-.:~- ;:·~~::·:. 

. :.'-~ ·;. .:-· -0/ .:- _ '.~ :-:.:~:\~ :. -. ~:-<->~~}\ :~----?~-t~·-··.· ;~_!. '.''· : ., <~;.~~~;- ,~~'.f ,> ~> 1. < ·-,-.-.-.; :;c-''.;:;;'.d-r;·, .. :·; - -~-' _ :, _, 

LO aplkaci6n,d~16~!~~~~~~~j~~~~~lil~l~if t~~~;:~betes 
puede ser comprendiOa ·más'. fáci.lmE)()te•·~LJondq~s~;';exa'h,iílan+IÓs ;· situdci6ne5;:cllnicas··~n las·. 

cuáles una .. di9b~ti~g-.r~;~i?~,.9'.t~Q~f2,·Q"fini7§i~g¿E~~2f~(.~{?~X~!{:g{(~~-:.19~¿g,íg~~!~~:~1~!'\i(,qK;vm"ef7tº 
de las complicdéiónes"'agud()s~,de'~:1a\diaoetes!::~P:IO\'Víg11anóc:PC:lel~'contíol}de<1a\glucemia . 

durante un· irO!~TiEi2\P~'f,\~~~3~~~~·;;y K');)J~i?(\i.¡;~~~~ij/'(Cf '~:f 1Sf ?{~~~J\i~~~k3ffe{,~J :,'••·.··· ·' . 

~~~L~a~ª~;J\~~~~!~lli2~~4~~l~~~J~~~¡~l~jJ~~~i~!,~~a~~~~;~~;~:~~~IJ=~ 
polidipsia. 'poliúap y/~ polif~gi~.' us~cS1rri~~t~(()é~~pañada de pérdida de peso. El Dx 
requiere'de' rnf=ic:l.idones exactos de glu en sangre. pH. ácido acetoacético. f3-hidroxibutirato. 
cetonas y electrolitos. · · · 
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Los diobéti;os tif? 11 tornbién ~~~~~n sE>/[dE>n;of ico~Os inidol~._,rlte cubndo curson c".n 
los síntomas dínicos •de, un diÓbéticÓ tipo 1, redentemé(lte";diognosticddo: En estos cosos. lo 
glucosuria·.~l~v()~o··(d~terminad.a.·•.·pbf tiros réactiyOs) y .una 5 glu~(,sa sanguínea en .ayunos 

.. ·~!~~~:c~~~"~[~~~:::~~2i~8¡~~~~t~;~~f ~~~t(~J~~0~~~~~~~c~~~~~n:: 
para· un: :Dx •d~.finitivO:'tos;:.diobeticos>cc)n · result~dos· 'oi-tormdles·.· limí,trofE3s <requieren lo 

. rep~tición de'lbs:É3nsóy6s::··Para U~~D*:d~finitivo. púed~:reolizor~~ una•prúebo de tolerancia 
_ ...... o_ IC) glu. ~- ·•· . --• _ . . . · . ·. . . · . . . · 

Complico¿ion~s_2i~~dÓ; de la Diabetes Mellttus-.137· 441 
. 

. ·.-,;-. ,-.· .. ·' ' .- ... " 

·. CornoJcise. había. mencionado. los prin~ipoles c?mplicociones. de. lo diabetes. mellitus 
son: AetinopotÍo; . Neuropotío. Angiop()tio;. susceptibilidad ·o infeccio.nes .. hÍperlipidemio. 
oteroesderosis; cetoocidosis y como .. · •. ·0c;.,.C:etÓsicb -hi"pE)rgluc~rnico hiper()smol9~: -~(~ljNC) A 

:~~:o:~~ e~~ D~~~ ~~:m~c~~fe:s ~dn;~!@,~~5i~~®\i~~;iri~~~,:~~t~E~{0it~~~i~;··poro 
Lo .. hipoglucemio causo numerqsos p~6blernC:Í}'}j,euróg~nicés.\_gu:~-·('.g(Jfg~spe,úr(ligero 

hasta un como severo. ataque ·Y ~Uert¿:Est¿ desor~e(l.iq~~·(.)rfi~b()z?I19:;;yfªa:·~·~9~U~f.empre 
es e1 resultado del tratamiento de 'º hiper91ucemia cori,ins.u1if.lq.::;,<:)!í:a·~~'.é2'íiW=Wcab~rres· de 'º 
diabetes mellitus es 'º hipovo1emia asedada º' eoma hipé~9;;;-n01~?Rr:9'.·19r2~!99~i8§s.is; que 
puede resultar en shock e insuficiencia renal. En···· posiE)nte~:·'cón/.cªtoaciéfósls puede 
presentarse edema cerebral. Los pacientes con cetoc:lcid~s.ii'ai~b,étisb}it]'~:'8HN(·pueden 
cursor con .aumento sérico de. electrolitos. o bien. pued~n·_,·ser:normCllE)Sto,'.bajos.· pero 
usualmente presentan un déficit de potasio. . ··. · · .. ·. · · · ·'' · . . · · . 

Vi9ilondo del control de, 9/u. 
" • • • ' ' , ..... ~ co-. -

Ld .·gl~jpl?~~qtisa)3n:ayunas. así comol9 gl~. erf C)ri~? sotj'.'º.5:íT19rC,~:KJorE3s . mas 
utilizados poró~seguirnientoide· lo diabetes' mellitus,:.sil1. emborgo:·.ia ·glu ;en[oríno .es un 

••• - •'. e, ;:.·~,: •','):~,;¡\:,.,.·1:'~; . .,~ .. '.¡;;'.':'·~.~-~: :·.·«º·'' . · .. -. ,:. ·,,·.· :·.~·r-.-·:.,, __ :_'._ .-.... ~---···.'_;._e·'<<_,.-::\:..-~·-·:.~-: .. ~.'-:··, ... _»\,:;,,·:<.:'• .. :::,~.-·-·:.:·.-... .,..---'..".__ ·, 

marcador• p9qre ~9e.'.ést9 .·enfermedad.· El propós.ito e0: loterópiá de'. ppde11t~s-cjk:ibéticos~ es 

~º°,,7~~~!~,¿,~~J~~t'u~~,;~'i;,;b~º p;::';;;'~e c,~m.:'n1:~~~~~tswtA~6\~~~~;;%~f j~O¡~~~~~:~'. 
una hipogllicemio.severo. Así. lo vigilancia realizada e;nlas clínicas C:()nsíst!3JE3/~F~~guiÍn.iento 
de los niveles de glu en sangre poro detector ,evidencias de hipE)r é,fi~p'cjgiÜce'!lb, Uno 
pruebo importante es lo medición de proteínas glucosilodos. De. acuerd6_(ó() los' resuÍtodos 
de los mediciones de glu es posible modificar el tratamiento poro pérmitir de ésto manero 
que el paciente llegue o un estado euglucémico. 
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1.3.2.2 Métodos de determinoaón ~€!glucosa. 

Los métodos más antiguos para lq determinación de gil) sérico estaban basados en 
la capacidad de la misma para íeduéi(diÍectarnente a :_los·•·iones cúpriC:os ·(Cu(ll)) a iones 

cuprosos monovalentes ( Cu(I)). Por cÓl~~ta;:;,,i~htó/·ei'~ iÓ.~ .Cu(i), puede Jor;;,ar ·. Cu20, el cual 
·.puede ser detectado por . diversos::r:n~t(jdos\7 ~1·1.ifí6s;~,usod,9;ba '. sido lo ···reducción del' 
fosfomolibdato (Folin-Wu). o arsenOIÍlolibéiótó~ (Nel.sC>ri~s.oCTíog'yíffo[(l;'ando é8mpuestos azules 
de molibdeno. La necuproina tam~ién ' .pu.~de: ser/EEid0c(~~~·p'oó'éf;'i6n Cu(I). formando . un 
complejo intensamente colorido:-: que si'. bie'n e~< .úff'ITj~t~.?O:til1«?5º's:~fisible que los anteriores. 
también carece de espedficidact'.ó;ctua1rT1ente'.' s81?'.;,úH9fo:rP'<?~.05 _:16~oratorios utilizan éstos 
métodos. por lo que su importancia es meramente'hlsY~ricq)La'.ni()c:Jificaé:i6n de Ben_ediCtde 
la reducción del cobre ciun' se emplea; pero solo' cbnJinés's'efíl)icuarititativo o paró esti,rríar la 
cantidad de glu' en' orln~: Actualmente' se' com~réiCSliza 'E)n\tiras· reactivas ·eón rrioniforeo 
colorimétrico. Cua'rítO.maycir es la cantidad de glu: én orinS:,mas intensó se;ó eLcolor final de 
la tira. . ·.·.,;" .. . ·.· · .. :;.· . '.f>· . : , . . , ... ·· . . . , · .. \ ' 

-:-:·, .. ·-- :~-_-,:i_:, .\ __ :<- · ·, ·-:--:.,;(· -~--· :;. ~-. :J"::.-,. -'-.-- _, _. __ -/:>'.>/:··_'. ·.;"·::: :-:.~~ : . . -.,F(:::_·_.:."/:·. 

' Los .•· proc~(jimÍentos .·.mas 'usados .·. ear~ :¡ (9.1.;c:l061isis · · a,'~; 91.~ '.::3íllPl~~h·: ~0.ziíl)as ·.:como 
reactivos para á:LJrTI(9ntar la . especifici.dcic) ·:.an9litiéo~i.,EstO~i:Ao¡,~; 19.5.< !.~9~~i?ne~- ccfr·~ :. <;31úcasa 

[fü~;:~g~~f ~s;1~¡0~~~i~i~1;~i~Iii~1l~!1í~f~!;f t~ 
La prueba de la HK;'íío.se·realiza.t1abitl.Jaimenté:¿0ffio.profe8imienfr?éiiíéticb''.8ebidoó que . 

~~:~e;~. '::'n~;::~¿t:~~t ~:~1~~~~!t~~(:~t:f {~~~~;1~~i'kci~~;~~~~~;2i~"o9~ 

La glu también . puede· ser medido. por·• fragment6gr6t10 de • masas: l4bl •La muestra se 
mezcla con glu marcada.con .. deuterio.\¡ 'es ~()metidaa L.Ín hazdEjk:;nésque rompen la glu 
en fragmentós especifiéos. La concÉfntrcidé>~ ~de' gl~' ~n'lam·dE)~~rb.~~·fuide por la relación de 
IOs frOgmenfos,de _la glu, sºin mórea_ y .19s dE) 1~ glu ~afeada :con de~t'§lrio. 

_::·.;:: ~.---~.::_._- _, ~-< : -.><:: ,. . .. -- ~. ';.,··.:· - ¡:' , ;·~( - • -::·, -: ~ . , -'.'~>: , -_« : ·· . 

. El proc(3di~i~;rito;d~ k:{Hku~d.nd¿;~ ~bmb muestro un filtrcid~ : libre de proteínas fue 

propuesto como est6ndar de sudase pór~ la determinación de glu. l47l 
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1.323 Uso d~ 9/ucoso oxictosp corno e/~mento biose/ectivo14ª1 

Lo enzima GOD ha sido uti.lizodo tonto en métodos colorimétrico.s como en 
electroquimicos. el cual ha recibido el n~mbre.equivocodo de método polaÍ()gr6fíco. yo que 
no se trota de uno polorografía. (Mc:¡s adelante· se hace evidente el pc:xque.0c:>s~E3troto de 
un método· polarogr6fico). Lo mayório de.los preparaciones de GOD poro ;qtilizorse como 
reactivo en la. determinóción de glu "fr1dtiyen a la enzima llomadfr mutarótOsahla· cual 
convierte o lo a-D-gli.Jcoso en f3-D-glücó.s'o. Este poso es necesoriO p()rgú~', le; GOD es 
especifico poro solo paro lo ffD-glucoso .. LCÍ reacción que catolizo lo GO~ ~s\ 

-=G=
0 =0-i ... ~Ácido Glucónico + 

Lo determinación "poloro9rófico "de glu con electrodo de oxigeno y GOD permite un 
modo rápido de determinación de glu. En este método. b gil' reoccióno con §xíge.nO en 

una reacción catolizado. por GOD. con lo producciqn de, A.2idq.~llitÓnk~f Y. 8~Q2., El ,H202 es 

:;?:t:~~~,i~~~i~;~~ ~~:.t~~ti~J~\]w~rt~~¡~¡¡~~~i,~tlli~i~&~¿, :~ 
reacción .de ·lo C3(JP COi)' uha ... segyndó· reóccióntc9tolizaoo'/p6r .. éñziíi10:i'Elf H~G;\p'r0oucid6 

d~,:~~~b'¡C)i6t~r~~~~~:,~~Q~,~~~~bl~K~~~~~~~~l~i~l~~t~~i~f ~)ll1líí~tf~i1z;~ 
procedrm rento presento• 1nteíferer:ieios;de divér5oscOmpuestbs;·presenteta'rítO'én'süero como 

. , . ·, .. ::. ,... · ·_: ,;,;· .. :': <': -·-;_ '-'.',· · ;:'. --·:<(:,_'; ,.'<·,;;;·, ,' j :L~~- ·' ,/-,.::.'-. \',,::,:<:,·-:.:--::\:;;··::l~,-~·~--.Í-v:i:\_.: .', ;~.,;:,.·,-,;.e~~~ :~~.::,i.~::"ii.;",.,~;.;\r'· J .-.~,~·/:.> !>:·:·¿..:_;1.c;.,--:'~"'i':'-·n~.;.»;i;' t;~J:··~«.:::··:·· .·:/ ·:, · ·. 

en ·orina.··.C:Omo sonol:'6cido asc6rqiCo>acidó;píicó:y;b,ili/rubir\0:0;E.s~as\:s·us~ó(lda_s'~'pueden ser 

::~~::;~t;;ei~!~¡~~if ~~~;;:~~t;~,llr~~tif~~!~f.f~i~~l{I~~~~~ d; 
mE3todo e~ oltarn~nte especifico paro. glu.Sin ~mb6rgo/süstC:;

1

n~i6's :oxidont~~:'flrertt3s como el 
hipododfo de 'sodio pueden producir falsos positivos>·• · · 5 · · ······• · · ' '' · .. · .. ·.. · 
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- «· :· ·.-, - .·, ,• .. : .· · .. - -.· .:.· ... : .... :·-· 

1.3.2 "(JJete;i~'aáón de,g,~ en ;krr, Téénieo operatorio' Potendometrio (i~O) 
Metodología· analítico.'. (u(vo de cdhbrodón E,,;f (pglu); 

_-.,_.,,o¡_,_;_;-;- -..'.. ;--;,,;.__,_'-¡=::':·.' .' -~.-o~¿o;;=--=< ,e:-·-~-'·- -~'--c.-::=:c_ .• co_'o-0, o;-_•-

,'• .. -.-.. --. - . , . . , - . :·:-.,._.-.·,- ,-;:_~L ;'.:;'. --
... ·:· .. './"·.. --~:,-' ·>,--,. /"'' . ~-;: .. /.·>---

-, .¡ _··.,_'v;, ':·~ ,~-' , '~' , ;•¡ ;.·.<·" " 

~~:~E~~=i~f Jlf i1f iiilf ltlii~~rf ¡ii~~!~~(:~¡ 
interferencia .. E3ñ.el.~~a·nalis'is:bUna··vez separado;.··•16 ;glúfen})súero'.:ó/plasina es estable 
aproximadar\Í:eñtÉ(tf~~:"('.J¡¿;~g·J~a temperatura·de2º.·a.Bº;t~Qtig~~88;/:< .. ·.· 

: . ·:.-· -~<- . :-: .. ~L:~-:'_ ; 

Enesto'secci6n ~s~proponen tres métodos diferentes'póici'16·ciet~rrninación de glu en 
suero .. todos ellas basadas en la reacción de GOD. En este capitulo sé describe una técnica 
potericiométrica a corriente nula en condiciones de microesca1'5miento:. · · .· 

La actividad de la GOD (Sigma) fue evaluada por la té~nica de VC. resultados que se 
discuten en el capitulo de Cronoomperometria y polárogrofio .• cinóliti¿o. Una vez 
comprobada la actividad de la enzima. se preparó uno s6ludón de GOD a una 
concentración de 15 mglml. Se preparó una solución de [)-gluci:ow· El medio de reacción. 

fue Buffer de Fosfatos (PBS) pH=7.4. Los electrodos ~tili~ados~ fJer6'n: Er: \¡\/. Eref: Cu LCu(ll) 1 1. 
Se prepararon soluciones cde< glu én. PBS de difere~tes .concentraciones. en presencia de 
GOD de acuerdo o la .tablo XIV. El potenciaLde codo una de las ·soluciones fue medido con 
los electrodosmenciona<:fosdura9te.un ~iernp_?de 2()s,·•· 

(.: _,: ',.. . '<' 
·(~> 
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Tabla XIV. Soluciones ara la curva de calibración de lu en resencia de GOD. 

····--··-···-···-~-~---~-~ ... eoz~---··-···-·--·' L._ ..... J._] L ___ ~ ___ J l_·-··-~---J l..~ __ j__ .. __ ] L. .. ~ 5- ... ···· ¡ l 
·::········:··:··;.-¡~~~'~1~~-~L}······:·········jl.. ... :~~§I:.:1 f~-: .. 9~%%~:: ... :¡f .: .. :.9~%%~3¡.::,:,9~%%~: .. 1.:,:::9~%%~L~¡ 

1-GQ~:;~rE-l~-:E~lF~ 1~13~-] 
Es importante hacer notar el orden de magnitud de los volúmenes utilizados. Las 

soluciones fueron realizadas simultáneamente en placas para ELISA. Nótese que en todos 
los casos. el volumen total de reacción es de 1.0 ml. 

Se ensayaron tr~s electrodos de W diferentes. por lo que se obtuvieron tres cuNas de 
~alibración. E = f (pglu), que son mostradas en la gráfica 20. 

Gráfica 20. Curvas de 
calibración. E = f(pglu). 
para la determinación 
de glu en suero. El 
volumen final de cada 
una de las soluciones 
de glu en presencia 
de GOD es de 1.0 ml. 
Par todos los casos: ET: 
W. Eref: Cuº 1Cu(ll)1 1 

13) 
éuNos d3 cdib-cxión E=l(pglu). Er:W. Ererf: Cuº 1Cu(ll)1 1 

145 

14J 

~135· 
iD 

l3J. 

locuNO 3a. CUIVO 

• 125 y = 2ó3/9x + 67.828 y = 3J328x + 57642 y = Lltó3x + 78SJ7 

R2 = OW22 R2 = 09942 R2 = 09BJ2 

i 12J l ···-· ····r·-··-··-··-.,.--·--·--·r-··-~--~ 
1 22 
L. 

23 24 25 26 27 
pgu. 

28 29 3 
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Tabla XIV. Resultados de la determinación de glu en suero por potenciometría a corriente 
nula. Se muestran los resultados para una misma muestra. con tres curvas de calibración. 

j· --M~~~t;a -¡¡--ic~v> li Cu~~ d-_ ~~libraciÓ,; 11 Cah. C~m~l1u lf v~l~,~~--d~ ~;f.;~~ciOJI 

l==-J&]E_J~J_[~~~~I 
Como se puede obseNar en los resultados de la tabla XIV. 1.as conc,entraciones _de glu 

determinadas en la muestra. con la metodología y la técnica propuestas./spn inferidres .en 
algunas ocasiones y superiores en otras, respecto a los Y,alor~s de' ref~re.ncia'rep()}tcidos'én 
la Hteratura. Es important~ mencionar que estos val~r~s d~ f~f~rericid' estab'•;fOls~I~,~(); en ' 
población estadounidense .·y· en• .• vplun~()r,ios;,sd11os· (r~.co(dbÍ· q'Ue la.'muestr6 prcStie:ri~J~~··.un 
paciente con · IRC). T qmbiéQ ;.~~,fi.frp?r(O,l;i,\~/ s~ñ91(.)~¡'.,~~'~1 ~ Í()_?.~ v~k)'rEó'3{';~~ ,r~f~Ú3Qfi~?:iaqui 
señalados correspooden :ta_cifo~a_I )11l0im()'.'corn_c)?,ál} Mo~irnq' dé,~los vólores repo(ta8os ; para ' 
tres metodologías' diferentes( u~() 'de ,(3q,b !~o~· eleét~od(:, de oxigeríb. uso de,' 1-1 K,.i !:Í' ~so de 
GOD con monitoreo con indicadores coloridos:' . . . .. .. . '.·... .·· . · . 
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2. Microcondudimetrla. 

21 Construcoón de equipo. 
21.I Miaoce/da conductimétdca. 

Desde el punto de vistocóoceptuol. lo más sencillo de los técnicos electroonoliticos es 
lo determinqción· de_ lo .. C().Qdust9(lci9~electrolitico. lo cual .es ·p~opo.r~i911919:'J.C? .. ·c:qr;ce11troción. 
no osi su reciproco. lo re?ister)cio.-· Nótese que lo conductoncio es oatl.Jra.@éfrit~.·f\O;espedfico. 
de modo que unosoló, ri~diciÓn de lo conductoncio de una solu~¡p(iig;u,É{tengo.'dos 

. electrolitos .. no · pUede,;:p.roporcionor .. i()formoción individual deCUC)Íq~i~ra{d(3· los dos 
componentes. HOy en''c:J¡().'.· I¡:{ condUctimetrío raros veces. se, erT1pl~_()1:eB>16\tltüloción. sin 
embargo. es . un met:oci;,thlLSy .valioso .. para observar 10 concentr9sic:i{:~n·:'cionde no se 
requiere lo presencio'd€isel~ctividód:Lo cantidad que se V(l o me'dir'en;ld eonductimetrío es 
uno propiedad del.volurn~n.tót{,)i delo.solución. ti no esta ~Ci.56863~n',;Gn~fenómeno de 

. . . ,, n.:<<-. .,. ~-... -'\' -·_ .. _ :·. >··i}~-~--~-.->:~'L': ,~_'.:~: .. "·,> 
interfase. 1511 

.-"_'. -;<-~;:·:·: '•>.,;. :·: e -~ ( ,;_.';·;;~'.~~;,:, ', / -·~~; , i: -~~:;~;'.~·:·,:.:· ; • . 

Poro lo reolizoción'.~~· 1 T;~icióo~s· ..• ,de· c?.nc)uª!Xi~,6,g·;~~~~~?:.Jr19ni't§i~p "~e· uno 
valoración. en condiciones··.de ···mkroescalá;· fue necesariO'!constfuii,.úna' celda cón8uctimétrico 

~~a d~~,:~~=:a 0~:c1qi~&~~~~~~!§~At:i~(~*~~fi~~~~~~t~i~i~~~~~~~~p. ~~ 
primero celda . condu.ctimétrica'Jue'hed1c) .éón dos:barrós)~e{C~ .••• s.ujetós; déntro·;ün8~púnfo de 

•"'·, -< .... ;:.··.. ·._, .... 

1:·:_:._,-- ... ·'•. <· 

,, . , '.~; 

21.2 /ntélfase"conaudirriétrk:o. 

;:~~3#il~illf i1í4~lii~~i~r1~l~l~]~~~i~i[~~ti~!~~r~ª~ 
de· la ondo sinü~.qi~ol ~dósica~;'lo'.cuál es·oplicodo·oJ.JnOde: los·~lectrodos.4El:ótro.·e16cc:tíodo 
.~.s. acop1d~d.C>_c)rn~;~pTiª2-:.ª~•für1.'c9~ri~é,fri~pí~~9./ri~·ni~~stenfi9(~·c)Ci;8i.J~S:}l~;1q:·r~~iff¿~c:ió~·. y .e1 
. poso. poíelfiltío. ICl sólido de potencial ·~s. prope>rci()(1ol a'1a·cC,nducta'ndci: El·potenéial· fue 
medido con· un multim~tÍo-digitOl.En él anexo 2 se mu~stra.tciritp.lo .. if1t~~6s~ descdta. .· 
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22 Va/oraciones conductirn~trica~ 
221. Titu!aaÓn:de'HC/con No OH titulado. 

.. 22.1./)¡fJ/j;/:/ó~ de NoOH con rnomtoreo rnk:roconductirnétrico. 

Si bie.n lé/C:Ó~'ªJdiílletria es una técnica quer-1() :p_rE3~enta uAá s_electi~idad competente 
con otras!é3.C:ois9 .. ~-~1e,~r~an9liticos. si present9.•vo.a_füciy()C~eb?i~ili~C:lª·~p·qrc)'la~~E:lªlización de 

~~~~~~~;~;f ~¿:~;'.Jt:¡¡f illlJlitlllll i\f~l~; .. 
la gráfica 19 se presentan. l<:lscs.ury9s:'d(3)ituJasic)~.\-c;ófic:J9Stir-ii~tric~s":1::parp~Uc:>"s.::fi'r!,say9s 
realizados. Nótese gue .•_se .ha/gr~-fk'a99/w~KIJ).··80:ri~~ ef" pa'f6TE;fro:~-~§irn1ihsiÓ'í)al .·.~ 
corresponde a . tp. ~ (E/Eo). y ,'corregido prel/iam~nte. por· la· diluciÓn'Tcié·.'.16:,-~úe~tr<:l: · 
lJ1 = lJI* [(vo + vo)/vol. Recordar q~9 la ~ond~ctimet;ia es una propiedad de31 ~~Jb~~í) ,t?t61 de 

la solución. y no esta basada en un fenómeno de interfase. 1511 

8· 

7 -

6 ., 

5-

~ ; 
4 1 

3" 

o; .. 
o 

Titulación corductimétrico de Na0-1 OOF con Biftoloto de p::>tasi~ -,

1

¡ 

Mr 
1-.r 

" 
/ 

b 
:.··===:¡ i·········'P.3 
¡ ...... )(-·-··~ 
-·-··---·-··· 

········-··· ·-·-·······-·r-·-······-·-···-···--~--·-··-----r··---··--·-······-··········-··1 
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Gráfica 19. Se • rriuestrcin las 
curvas de titulaC:ÍÓ~ de;ÑaOH 
O.OIF con Bift~Jafo'.dE3_potasio · 
2.04 mg/ m L-',,;~'yX;{iTionitóreo 
mieroconductiméfiiC:B·)~iel\VpJ. · 

~:~~:~~~~t~ll~~;! 
típica de ,unfacidO,'(jÉ)bil'con 

~~ª si~t~:~fe~~~~~~~&~o1:~,t~ 
celda ''.~i¿6f1ci0ctiin:étrica 
utilizada fuef6~'';, dbs;< barras 
de carbono 
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Poro poder cornporgr los,;esültadm. obte~ido~ de la/ tit~lodÓ("l' dé ~foÓH O.O! F. con 
monitoreo microcond~cti_rJ,é~rico d~l\fp.f:, S(3 cJe!<3.rrninóloconcentraci6n.·.e~a.ctade_l9rnisma 
solución con mo~itorec{con~i[loicÓoÓí\Jisuol.-Los resultack:ls'paro0m6ós tiposde experimento 
se muestran en Ja .tclbl~~:.')(IJ'I:<:~:-:,::, ·· ·. \"'.~;:~:. :: 

Tabla XIII Resultado~·(:J~'}1~. determinación de la concentración NoOH O.OIF tonto con 
monitoreo conductim~trico. como con indicador visual del Vp.f. 

-------5~;;;;.a~ de monitoreo , •.. CN~oH ~.01F -C~ol/L) 1 i 
¡-l~dk;d¿;r .. ~isual (Fenolftaleina) l - 0.0095 !' 
["""'"'"'""'"'"IV1'i'~~¿;~;~d~cti~·~t~i;·· ,,,,, ']; ' ' '''(ióició' -,,,,,,,,, ., 1: 
.:::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: .. :::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: .. l 

221.2Iituloción de HO con NoOH titulado por momtoreo miaoconductimétrk:o. 

Lo determinoeión de lo .concentración exacto de HCI se realizó con una valoración 
volumétrica y MoQit~reo conductimétrico. al igual que en _ el , e~perirnept()''.éeI apartado 
anterior: . En 19 gráfi~?\20 se presentan los cu Nos de valoración. co,ndµttiffÍétricas para los 
ensayos reaHz6~0~:J,~.U6:~amente se ha groficado tp=J(v). -<· .h/;:Ó'; \/: < 

·'·..::,:·~··:·: .~:.:."."'-·~·.:~·:,~=;:::;.··~-:¡:.' '· .,:'; . ' . 

Gráfica 2o:t:sE;;';'rl1'D~~tran 
las cuN.as·d_éXfü01db6n de 
HCI 0.0.JF cori'.Na'OH O.OIF 
y ·con :;e >monitoreo 
microconcJl.Jdi~étrico del 
Vp.f. - NÓie~~ /que las 
cuNas 'de·r • titulación 
correspond~ri <' -o una 
valoraciÓh','¿-¿:;~8uctimétrica 

. ~f ~;i~l~t!tt,:?iii 
condlJctimétri'c6 .· ' 'utilizada 

·-•tJeron: .c:J¿~ ?barras de 
caroónó'. 

2· 

04 ; 
1 

02 

Ti~~¡~;~·~;;d~irrétric~de HCI ~OF~ori rW-J OOF .. --.. -...... _____ , .... ! 

o~~~~~-,-~~~~~~~~~~~~~~~, 

o 05 ~ 15 21 
··--···-····------·-·· ·-·------ --------------·-·--·--·-_J 
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Lo concentración exacta de HCI O.OIF determinado por éste método fue de: 

Poro demostrar lo correlcición que existe entre el método instrumental propuesto en 
este trabajo con uno comercial. s.E3 realizó la mismo titulación del HSi Q.OIF tonto con el 
microconductimetro corrio con.··. el·.·. conductlmetro conv~ncionol./ Sin:; embarg()'. la .. ·celda 
microconductimétrico dedosbarr¿s de·.'~;j'bO'no:. fu.<:) .. sust.itÚida ... · por do~baíras .de acero 
inoxidable. En la gráfica 21 se muestran amb,~·s\g~Q;19.s;g~·tifól¿ción.Tombién 59:~9 grqfkado 
el parámetro 'lV con fines de comparacióA. c)O~¿j··que{1c)5'volúmenes utilizados en cada· caso 

. son hasta 10 veces ma!:Jores usando el instru~e;~to coA~encional. . 

"'"' 1 ,1 

os I 
06 j 
04 ~ 

i 
021 

O·l 
o 

·;····.\'.\¿}·::· . .-. .' , 

Corrp:líoci6n de Ja valoración de Ha OOF con NaCH OOF 

--- 'P Microescala 

· ·· 'º' ···· 'P Convencional 

05 1.5 2 

Gráfica 21. Comparación 
de la titulación de\ HCI · 
O.OIF con NaOH ···.:Ü.OIF 

usando ;;. :J. el 
microconductimetró coti··el. 
conductimetro 
convencional. Nóté;s~tq~e 
son comparables. ;:;, '.La 
celda conduétimétr,ica . 
utilizada fueron ' dos 
barras de acero 
inoxidable. 
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222 Determinación de AAS en tabletas. por ll~ior~c/6"'¡¡ vbit.imJtricO pbr./nonitoreo 
microcondud1*'étricó- • , ... _ •·· · .· ":- ,--·":- ., . _·· .: · - ' .-..•. ; . 

· En •el caf51tú1Ci Oíitér1br. si>cp¡$~Js~ i~nf f¡,'~f0~¿(8_~.~~$¡~i~iji~~?~~ can'.~bnitarea 
micropotenciométrico. En esta ··sección se (5róp_()ne _un 'rn6hitoreó .. rriicroc()iidUctirnétrico. d_el .·V p.f. 
Para ello. después· de haber• detern)inó~"ci•'elf pescj· f:>.rs~~~8T($·~-~~tüil.P:}ní~~str() d€3 tabletas 
comerciales de AAS. se preparó unas61~ción4E3 AAS;·:c:{·'f'9Hir:?~('.corite'r)idodeb tableta.tal 
que un mililitro de ésto solud6n .• :fuése< neutrc:ílizad()"~•-porY~-NoOH. O.OIFpreviarnente -
normalizado. En lo gráfica 22 se muestran los cuaúó:répliébs que se efectuaron de éste 
experimento. Lo celda microconductimétrico fúe. en todos los casos. dos barros de acero 
inoxidable. 

Cuf'\O d3 ld0<o:ión. lJ.bf{v). de AAS con NdJH 0.0IF en td:::letas 

... ·-··· ....... ---··-"l'"·------·-----------··---·---·, ¡ 

o 05 1.5 

Gráfica 22. CuNas de 
valoración, lp= J(v). 
poro lo determinación 
de AAS en tabletas 
con NoOH O.OIF. Lo 
celda conductimétrica 
fueron dos barros de 
acero inoxidable . 

El Vp.f. c:Je codo uno de. los curvos de valoración de lo gráfica 22 fue determinado de 
modo hobitu()I" r:,,c:irg;~~~E3cJ.ipo\dE) análisis instrumental. El porcentaje de AAS. referido al 
marbete: dete/mificíd_o R;8r/tableta fue de: 

, ··._:; -<_., ··,".-·'"°"::i:·"·-···<~·c -:-:-. ... -;·,,.,' 
;~-· ., ;-:/ _..: ,. ;~,; .. , - ;. ·.-:.:--·· ' .. 

~:_~ ::(-:~~:\· ~'t :\ ~;i:l) ·-~ ,: ·~~;;·/'. :, :'.· 
> :::;~::::" _;:·.~, - ,"{:<: .. ~;:· 

·-:;:_. 

%AAS = 96.8 o/o 

Aden1ó~;- ~~I :{~p6,rc~íltoje anterior. también se han calculado dos parámetros 
estodí~ticos bqsicos: 16 desviación estándar (S.D.) = 1.8312 y el % del coeficiente de variación 
(%C.V.) = 1.8917%. ·- . 
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223 Determinaaón de: aéaloides. totbl~s (fi:m formó á'e,llficotina) ~n é@om11os por 
valoración mk:rocondul:tirnÚhfo :en m!i/d/o /,8 éitubso. < • •· 

2.2.3/·v~1~r¿"Ció~ ei~>l¡¡fbt;~~~,~~.~%~1.~~~~{J;,~~Jí~.:~~V6·~i~1i/fi,~<:J¿¡;;;•·de 
alcaloides totales con mof7itc/rec/;;'m/cio/b~&u&imJt/i~O.;~}T/tblo~/Ó~\'de!;:'f¡Ó@,,\d.O!f •con 
rnonitoreo rnk:roconductirn~t~:C"o.:t: ·_./S:~:· :;:~,,·:;::: :~' · ~ .. "·::.::.;:.··tT "3q:,;;_·?;:c:. ·· ·.)···. s:t'.\·> ::/~,: (ii:.iE::; . .:::>• :. · .. 

', - ~ ; :·;._::-~::...-:-<'.;- .~·-: . . .... ·'\'.~· ~-/, . .. ,- , ' •. ' . ', ):?/ - . " ;~'.~,:~~-~;,_:·>~;~:::·<··, ' " . '~; ·' --~ ;·:;; ,:,:.,;' «"':'--> '{ " 

. .. . . . .. · >·• .•. > ·; :.>··+~.dú .. :~c,;-.1~.:··:-.,~:);:T~N·¡_;(~'.:i; :~s} .. ·,,;i/(.'~:J.:~->~f'.··1:~~i.f:·~·L~'.ii".-.;~¡:;.;~> ·· .. •·•.·.·· . · 
Como se·menciona','.'estó'"es\üridVOloradori''eii7meoio''rid'bcUso7cfüñde?el;¡-neoio de 

> - ~ •• - • • -· • • '· ~\~- -:--· •• ,- ;'"<~·":,-.-. ::;.::-: . :;-.. --~·-,: ·._ ,~·.·';,;:)".: <!~:'.·~-\-}~·~:.:.:'·: ',_;:/:;:::-,«~Jf}--:-;;:-_.-·-J~;_: -~;;~··~~--~;\":'f·\>.~<~:1t~'_" ~;-;~ :::::. ~-::;; ::: --~/:~~~? :·t~·~;.\;:·:/~~-~1~~·.:;:::;!"~~·--:_:?:!;~:~;~~·};·J-?;:_:,:~\~~::\:: ,_ .?;· . 
reacción· ··es AcOH.··· En;E3s~ejo).solvent~r, jos}(.)l~a.loi,des '.Ji~nerj ¡pr()-piep(lg~s~(q~i.2c:>:ba~ede 

carácter_ .. b.á.si.C:,9 .· .. ~\s.?~._91~9.19i?~~.).,'§.*; .D;i~¿·~:~.9.~¡"j~-?J~0~m~~'~l!~~-i.~~t$:,~~~~·~~~!gf~:~~Í ~~n ;-••un 
• ácido conveniente.Al igual_·. que·:e1.foF?,C?f"l"a?c:)J.2.fr;;.·E31 ·;tit~lat1t6,\f9'E:)\8~IQ~: erl}:'.l\cC?f-iX;C(:)m•o · el 

.· HCl04 e.s. un .• patrón' ~ec~ndar.io. ~~-i'.,B~{~R~~i~~~*~tgh~?F~~;r1~;~i~R:~tj·;f~M~q~'Ég~_~i),~K~661()t0 _ 
de potasio. La normalización • ' del :i HCIG4 ! ·: 0.01 FX'i se io. efectuó'"·~:tórifo. ··con •ó inonitoreo 

m icroconductimétrico corno. cori i~dicad6/~i¿Gci1 ;:;20.: ·a~1-V~.;-~ U·~() .ve~ tituladb. el HCl04 O.O! F 
se utilizó para la :\,¿foí~CiÓn del , álcc:lloide :':'i~fí~O:ti~o~ida SAef con monitoreo 
microconductimétricó der:\'p.f· En la gráfica 23 se muestran la curva de titulación para el 

HCl04 O.OIF. así ~oirio'';'¡'ci{::C:t.í~as de valoración de Nicotinamida SRef obtenidas por éste 
método. 

5 1 

4.5 ~ 

l 
.. 2.5 i 

T1tu!oci6n dS HCIO.c 0.0IF con Biftoloto de potasio 

___/ 
15j _..--
1..-.-

/ :i 
8 ¡ 

7 1 

t 6 

, .. 5 
! 

¡ J 

! 2 ¡ 

VolOl'oción de N1cot1romicb SAef con HOO.c O OIF en AcOH 

05' 1 1 

o----~---~~--~~-~ ! O+-~----~----------
o 

01·-···· 
1.5 

¡ 
2 ¡ 1 o 05 ,Jiu 15 2 

·--- b---·-··------·--·-·····-····-···-·-··-··-·----·----

Gráfica 23. a. Titulación de HCI04 O.OJF con Biftalato de potasio .. Patrón primario y 

monitoreo microconductimétrico. b. Valoración de Nicotinamida. SRef. con HCl04 O.OJF 
normalizado y monitoreo microconductimét.rico del Vp.f. En ambos casos. la celda 
conductimétrica fueron dos borras de. acero inoxidable. 
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Se ha utilizodo •. Nicotinomi~o como estánc:Jo(e?<tero()~7ri éste,éxperiíll~nto. todo. vez 

=~.:~~~~i~;J~l;~;¡¡;i~g1f~i~~~1*~'~~~ft0c~~1~1~~t~~~~'.fu:~~r 
O.OIFt~ elHCI~ 

Tabla XIV. 8esü1'f686~'6bt~~id2>s pb;ra'¡~· ~c)r~aíf;()dóí1·:~i·,- ~2127fb.ofFfa~to ~on monitoreo 

microconductiÍTiétric'c:i como con indicador visual cv. 

En lo gráfico 23 se observo que el modelo de alcaloide ensot¡odo. Nicotinomido. 
presento un resultado satisfactorio en lo valoración de alcaloides en medio nó acuoso con 
monitoreo microconductimétrico. Además del monitoreo microconductimétrico. támbién se 
realizó lo valoración con indicador visual CV. En . lo tablo XV se:'muestran 1C,s resGltados 
obtenidos paro la valoración de Nicotinomida SR~f. 

·"':'..;·,. ';~:- ~-.·,~:-::· ·~<-·;·- - .:, ' 
: :r·<~ . :·~:~·::._~- ,:~·_::· .. ~·~<~' .. ·-

.:~"'"-

Tabla XV. Resultados 'obtenidos ·poro. IO' J<::lióíad6n d~'. Nicotinamida · SRef. tonto con 
monitoreo microconductimétrico como con indicador visuai CV. 

, .......... i~d·Í~-~-d~r vi·~~<:ll: CV .. H q 103.7 ..... l 

r ·1v1¡~¡o~;nductimetrib · 1¡ . . 112.8 .. . 1 
.':::::::::::-:::::c::::::::::::::::::::::::·:::::::::::::::::::::-:::::::::::=:::::::::1."::::::::::c::::·:-:·:c::::c:·c·::::-:·::--:::::-::::::::::::::-:-· · 

Es necesario mencionar. que al igual que en los experimentos de potenciometrio. 
poro la determinación · de analitos con patrones secundarios. se utilizarán cómo 
concentración exacto. aquello determinada con indicador visual. 
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2232Extrocdón de olcoloide'stotoles o port/r de tóboco. 
-J.; ,. 

·_,_· _ _:_:_':--;~·.~ 

El método de extracción. de IÜs ·~Ícbloides utilizado fue descrito por/M. Hiller y .. 

colaboradores. 1531 En éste experimento ~e ·()h~lizdr()g. dos 'íTlÚesfÍOsc()ÍTJ~rci()les' diferentes. 
Una de ellas tiene lo presentación o manero de·. cigarro (Puro).·y la otr~·Cle cigaírillo. Poro el 
análisis de los puros se utilizó uno mu~stro' d~ 3 de ellos: poro lo otro muestr() se utilizaron 10 
cigarrillos. A codo uno de los muestrós se deterhlin6 el· pesó promec:Jio del' contenido de 
tabaco. Lo extracción de los alcaloides se realizó de lo siguiente. formo: lo muestro de 
análisis (300.0 mg de puro y 4.0900 g de cigarrillo) de tabaco se pulverizó y homogenizó en 
un mortero con pistilo. y se agitó en uno solución de NoOH concentrado durante uno hora 
aproximadamente. Posteriormente se filtró por gravedad la suspensión recolectando la fose·. 
liquida. Los residuos sólidos se desecharon. La fase liquido (acuosa) se colocó en agitación 

mecánico constante durante 7 horas con uno solución de Tolueno:CHCb (9:1.v/v). Concluid() el 

tiempo de agitación. se dejaron las foses en co~tocto por· un espado apr6xi(Tloé:Ío·de· 36 
horas. Se separó lo fase orgánico, y lo fase ocuosq se desechó, Se perníitió 16 E3Voporación 
del disolvente orgánico. auxiliado. en cxa~iones por un baño ~E'J M(lriá:·::.CÜc::iqdo' ~1. volumen 
de la fase orgánico hubo reducidO oproximódamentE)'tres euart9seiéi~olumen original. se 
centrifugó a 4000 r.p.m. durante !?/minutos. ,se colecto .<31<sobrenodante ,y .se desechó el 
botón consistente de residuos de pared celulocSe permitió nuevamente la evaporación del 
disolvente orgánico. hasta obtener finolrn~nte lo's alcabides. · · ·· · 

·s< '> .. 
2233 DeterminaoóoSte·Ciícq!ÓiifeStot6J~s((9~/oimo de· Nicotina) en ogom1/os 

por volorooón mk:rocondudi;,.;ét;/ca' !;¡¡ :~-¡;dio ÍJó ól:i/oio. < · ·· · .· · · · 
... , ·.· .'.:j<·.;.-.r~:,<.:.::~_::·.: ;,.,>::::·:.:·" '--· - --~_.; .. ·· •. -~¡;'.~:.'·: .. 

_.,_·._.,_,;.~:;-,G"·'. _i :':,~:- --

base. fuerte ... lo cúól. 'lo'hace''susC::eptiblE'J de se/ ~Oloiad6 por l.Jn' ó'Cidocoriveniente; .com'o lo 

es el HCI04 en A¿OH. En lo figuró ?se íl1ue~tro1Cl reacclón solvC:lto,ciónde la Nicotina en 
AcOH. 
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donc)e: 

AcO = Acetofo 

Figura 7. ReocciÓ~ de solv~toción de lo Nicotina en AcOH. 

a) Muestro: Puró : 

Una ve{que se ~btuvie;or'l los alcaloides. se disolvieron cuantitativamente en AcOH. 
En la gráfico 240 se.muestíon lasvaloración de uno alícuota (v=l.O mU de ésto solución con 

HC104 O.OIF pr~vidrfient~ .f"lbrrn~Uzado y con monitoreo microconductimétrico del Vp.f. Lo 
celda conductimétrifo fuer()n'dos borras de acero inoxidable. 

U na •vez {iu(', s~C a!JtJ~ij3fO~ i los ol{álaides. se disolvieron ·cuantitativamente en AcOH. 
En lo gráfico 2'4b,se)l'J'G!3~tro'b1.os yqloración'de'•unb alícuota (v=250. µL) de ésta solución con 

HCI04 ·o.Ol~Fpr~~i6merite\~n8r.~qli~ado y .c~n .rnóriitoreo microc~nductimétrico del Vp.f. Lo 
celda conductimétri~o fuerC>h dós barrÓs '8e a~eró inoxidable. · 
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Gráfica 24. a. Curvo de 
valoración conductimétrico. 
'i'=,{v) poro lo' determinación 
de alcaloides fotoles, en formo 

de Nicotino .. cS~:HCl04 O.OIF en 

lo muestrb"'él}pÜ(o. Aunque lo 
formo d~\; 19~e::µ[y9/ se observo 
atípica. fue• p()sible. calcular el 
Vp.f. • delj~ad:a\¡\Jno de los 
ensayos :,;rn~stM~os. b. CUNO 
de.· valora~ió'~::;;¿~nductimétrico. 

· 'lp=,{v) \pCSr2i~'..-18~:.d~terminoción 
de 61c2ibíde's .t8tales. en forma 

de NiCotiA6926fí.;ACI04 O.OIF en 
lo rnue;tra·~::'c::J~- cigarrillo. En 
ambos' .cosós . · lo celda 
conductimétritCI fueron dos 
barros de acéro inoxidable. 

.................. ... . ·-------·- ........... ----·----------------------·-¡ 
Vd0<o:i'°'1 ccncL."limet1ico oo dr.doi03s totdas (Puo) ! 

1 

3'J; 
... 1 

1 

AJ! 
1 

o! 
' 

--·111 

--
1112 

'1'3 

¡ 
~! 

1 

o 05 lo(,\,u 15 2 : 

a------------------------

Volo10:1ón (Onductimétt1co da alocaloidas totale!:. ((igcmllo) 

5 ·j 

~----·· o+ 
o 05 

¿ 
:~'1'11 
L::::!=.~l 

1.5 2 wi.u b ................................................................................................................................................................ . 

Con los ._.gráficos.- obtenidos, se calculó el contenido de alcaloides totales en los 

muestras anolizad.as.:En loHteroturo t55
Só

57
-
5559

l se reporta un contenido de alcaloides totales. 
en formo de Nicotinó~c=)n élinteNalo de 0.6<%<7.0 para una gran variedad de productos 
de tabaco. EnlbtSb1ó·XvLsernuestra el contenido de alcaloides. referido a Nicotina. de los 
muestras utilizada~; .· 
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. . 
. " . . \ 

. . . . . . 

Tablo XVI. Resultados de la determinación de olcaloides totales en dos muestras de tabaco 
diferentes por valoración volumetrica. con' monitore6 rnk::roconductimétrico. Se observo. que 
paro la muestro de cigarrillo. se determiné;¡ un contenido exc:kto dentro de los reportados. rio 
osi para el puro. el cual coincide con lo esperado. o seo. un contenido marcadamente 
elevado de Nicotina. 

l.·----~-~-!.~-~!.~ .... J i ..... ~.~~~.!..~.!.~.~ ... ~).~~.!.~.~~!~ ... (~!.~.L.I i ...... ~.~-~-~.!.~.!.~.~ ... !.!.e.~~~~~ ..... J 

;.-.:,,.-:.-,f,~~~-~--·::::::·]1:.· .. ,., ..... : .......................... , ... ....!.9,, ... 6·:.?. ............ , .. _ .. , ................. _J ...... )_.· ............. 0.6<%_7_.o _______ ._; 
_: .... ~i~_c::l_r~ill<:)s . . . . . . " 

22 4 Control de la conductivtdad de agua poro uso no potable. 
- ' • t 

En ésto sección, se determinó la co0cJuctividod de rnuestros de º9l)O poro diversos 
fines. La determinación de la conductividad se realizó éon ·lo celda conductimétrico .dos 
barros de acero inoxidable. además de lóin,teífose ya,d~scrito. 

Como ya se mencionó en loseé~i¿(¡ 2.1.2:. el ~otencioLd~· lo s61ución. medido con la 
interfase conductimétrico descrito. es ~rc)pe>@8:?i§II.a'ló~cbhd~ctanció,de lo mis'mo. s~ .sobe 
que una solución de KCI O.OlM tiene· una c~nd.~ctividoé:f igual 6 L3Ó5 µSlcm (íl1ier~Siemens 
por centímetro) o 21º( 1601• :. <'. ~~>_ -·:. -: -.": '. _". _·;'.:- · '- .. ~. _· .' .-~ > . - _ , · ·, · 

Se preparó una soludón.9ej~~Ii~;~(f~~~l'.k~~J:J1''1:,:;:i~~·i1· ~t;~~~ttf~~iJo .con 
un multimetro acoplado o la; intE3.rf0se 'éondúétirnétíicci éonstruido ·en el·· laboratorio:;, El 'valor 
depotenciol medido por éste medio fue de 2112mV. por lo que se puede d~éir'q-~Ei; ··.·· 

2112 mV = 1.305 mS/cm 
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. ····.· ....... · . . .·· .. • . . .. . . 

22 4.2Medicion de la condlldivtdad en muestras de agua. 
. . . : . . . .- ;,· . ~~r, - .... -- -,_ 

Los muestras de oguO analizados fuero.n los.sigl.Ji~Dt~s: 

o) Aguo desionizodo del Conjunto E. Facultad de QÚirriÍco; UNAM .. 
b) Aguo inyectable morco Bristol. producto terminado. , ·· 
c) Aguo inyectable morco Piso. producto terminado .·. . : q 
d) Aguo destilado. Laboratorio 3E/3F. Facultad de Quimicó.~lJl\Jfl.~L(Piseto) 
e) Aguo destilado. Laboratorio 3E/3F. Facultad de Quimiea;:U_NAt\<1. (Contenedor) 

En lo tablo XVII se muestran los resultados de lo det~rrriiÍldfi6n'c:JE3 b c8nductividod, (K) de 
los muestras yo mencionados, osi como el valor~ pp~~0cisff~ªd,i~·o..·poia_·éado u~a de 
ellos. Es importante rriencionor que lo medición ;dE3f J??t.enciol\se:'./íépHzÓ ·,C:iu'r()nté cinco 
minutos. con una.medición cada minuto; por lo qüe le ·~alorireportado:~en 1ó'tab1ó'xv11 ·es un 
promedio de C:iD.co .ct~~é.rn1i0.ociones. . . . .. ··. ~'. ... · .. ·• :; )·.,:· . . .... 

• • . •• ·.;· ·: '. . i·_ -: '"' _,~ ;-~ • : :· .•• 

Tabla'~Vll~~s:8it6d()~;d~ l~ determinación de conductividoden<CJi~efsos~ue~tros de .aguo 
con lo i~terf<::ls~: C:onductimétrico calibrado. En lo último filo se ·presento nuevamente lo 
colibrocioÍl dE§·1ci·I~terfose. conductimétrico. 

Muestra · ··· · ····1-·ec~v') ... lf'~{µ5¡~~)I 
L.: ......... O>O> ......... ~e-~-~---ª~-~.!.~.0..!?:9..~9.--~ .............. J :···$..~-~A~~.J L .... O>j~l?..:~ ......... ....I 
L.. .. A.9~9 ... i.6.8.~~-?~!-~ .... 0.<?..~~9 ... $..~.!-~!~!] ' ... ÜQ:~: .. O>....I ............. : ... ~.$:.?. ... O> ..... O>....I 

: ··· A.9 .. ~() in11ect<::lb1E3 ~<::lr~<::l Fii~()]···· .--siá. 11· 35:7¡ 
...... ,, ......................... CL ...... ---···---·----·-----·-·-·- _, ··-·····---...! '····-·-----·--·-···-· 
........... Agu<::l.ci<::l~til<::ld().(pi~E3t.()f .. h. ¡:----·42_6 ....... lfh ..... 26:3 ... h ... 1 

. Ag~~ d<=lstilod~ (C~~t<::ln~d~~)· f- 36.2 li . 22~4 . 1 

-.. ,,. .. ,.·-:··:·cc:····:::-·~--ES!..9:.~!.~."."""~' . -~-~,-,,.~JC"'~"Ü~.:JC~ .. I~é.~§-.. :: .. ] 
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3. Microcronoomperometrio y Micropolorogrofio. Voltomperometrio cíclico. 

3 / e onstrucoón de equipo. 
311 Micropolarógrafo de Mínimo lnstrumentaoón. (Minirno/ lnstrumentotion 

Micropolarogroph. MI M P) 

En 1990. J. Wong y coloborodoresRresentaron un c~mpendioesF'ecial,cj~)ó'revisto 
E!ectroonolysts. 1º11 En éste .• núme,rp ap9r~se,,u,0,\o'ítisulo; d,on.c).e\,:Lafl~.LJf>y ·.291s,~1r~~?rt9n·e1 
desarrollo de un polarógrofo ·de .instrúmeotOc:ión:.se(idua susceptlb.le':'pe<,s'er''.constrúi,do ·en 
condiciones de laboratorio.···· ?i0 iembc:lrgO .• Élst§ '~()deld 'est()l:>ª .' UrnhÓ~pi .. 9'( Qsp,/de; solo •.. dos 
electrodos. En el año 2000; .f\.,Bcieza 'perfeccio~ó· el. polorógiafo'.\{jé .~os··eleé:t.rodos: 
logrando así el instrumento dé tres electrodos b6sicos: E1, Eref 'y EleqíC,ciC> ()l.Jxllid/(EÓUx), Una . 
vez desarrollado el nÚevo polorógrafo. ciue recibió el nombre de Minirno/ lnstrl1mtf7,ótoüon 
Micropolorogroph. (M.l.M. P.), se comprobó su con correlación los instrumentos conye{1cic::>Aales. 
En 2001. A. Boeza y F. :J. Á.lvarez presentaron la construcción y losresultodos de lo :corr~lación 
del M.l.M.P. con un polarógrafo convencional. un BAS CV-27. 1021 encontrando uho.~E:i8sibilidod 

. . . . . . . - . : - ~: . ' ... .' .. \ ~-·::' ,:~'. :' -_. 

para el nuevo instrumento en el intervalo de l03<mol/L <104 
. En el anexo 3. se: muestra el 

M.l.M.P. 

312 Microce/do electroquímico de tres electrodos. 
;_ . - . . 

Se diseñó y ,co0stÍL)y6• uno c~ldq de cc:lpaci(:jocj. aproximada de. 5 ml que fuese 
redondo y de fondo ·plóno. ·con cua.trp .entra.~os: pbra. tres electrodos , y la restante . 

multifuncional (enm~~p:~~.·~~':.d~~?~ito~ 1()~.·~·u~~trci{. d~patrones primarios. etcJ ;En· el anexo 
3 se muestra lci microcelda,ele)ctroql.Jimka descrita: ; . .. . . . . 
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3.13 Electrodo Goteonte de Mercurio. 

Lo polorogrcifio. como un método electroquímico de onálisis, as.í como el Electrodo 
Goteonte de. tv1érC:uiic:, (EGM) poro el mismo fin fue desClrroliodoy descrito por primero vez 
por J. Heyr'o"'.sky ~íl J924 donde indica que "El cátodo 9e got~o de m~rcurio se podrá 

utilizor;comodtm\rnéto~o sistemático de análisis". 1631~Pór~su~s \ro~ajos'en el; d~~br[9llo• de la 

por encimCi' de1::extí~~,o li()re del capilar de formo de: obtener un goteo de Hg desde el 
capilar: Du.rc:inte:··s'u ~so: lo solución a analizar. y en la cual el EGM está sumergido. no debe 
de ser agitada: ..... 

Eneste trabajo se utilizó un recipiente de Hg. conectado o un copilar de vidrio. el cual 
se colocó dentro de lo microcelda electroquímica. Un recurso alternativo al capilar comercial 
para EGM es el uso de tubos capilares para termómetro. los cuales son susceptibles de 
control del diámetro. dé salida. tal que .se obtengo un goteo de una goto/s, el ideál para 
polarogrofío con EC3,.~· 

El EG~ prese'n~a las siguientes característicos: 

a) Su área superficial es reproduci§lep~ro. un dete~íT)inodocopllai. 
b) La. constante renovación. de···la~rsup~rficieyele,ctrsnica'.elimino lós •efectos. de 

E) La éorriente de difusión (id;t) asu~~ /~~'valor :Uniforme i9Ji;'.·t6riob l~m"edici~a . y. es 
reproducible.····· · ·. ;~; ··~·· ·· · "' · · · · · ''° · 

El E(3M •es lÍti1· en el intervalo de O.J<V<-2.8 (vs SCE). 
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32 Cronoomperometrío . 

. 321. Determinación de Ácido Ascórbic~ en tabletas efervescentes. 

. . - - - .. , ,- . - . . - . -~ 

Lo del Ei es forzado o 

palabras. es uno técnico' en Régimen>;(:J9·, Di}q51C>n' puro (A DP). o seo; ~si0:(.#gitof En lo 
cronoomperometrio. el área del electrOdÓ(A)es·suficientemente pequ~ñ(l.;';!:H~lvolJmen (V) 
de solución es suficientemente grande. cisí., el poso de lo corri,entÉ¡ ··'ni:,~.·cilt~rci los 
concentraciones de los especies electroactivcis·en grandes proporciones. ·Tá.les;·condiciones 
de trabajo son conocidos como ConddonesA/V · · · · 

Es fácil demostrar que los resultadÓs con electrod_os de <Jimensiones del Orden de 
algunos milímetros. operando en soluciones de 10 ml. o mós. n.0 consu.n1enfrócciones 
significativas de especies electrooé::tiv:as en solución, en aquellos exp~rirnento~ ~Sn unos 
pocos segundos hasta unoscuontos;'minuté)s deduración: Hoce oigÚ(jos.cÚicodc)sfLaitinen y 

Kolthoff 168691 inventaron 'el térmlnq Mk:;;~!edrodo paro d~scribir 1()5 ~r()2~s6s ~LJ~~c;'¿Gr~en al 
electrodo bojo pequeñas con.dicior1es A/V.·.. •· .. · '/ · .· 

En un inicioo~I oiqrtede•la corriente E>stá dado fX'' I~ c6rri9nte c~pacitivC)· hasta el 
momento en que lo corriente·dedifusi6ncomierm~ a dominar ·HakOnzasu volormáximo en 
lo qu~ sé conoce com() ·lo corriente límite'de difusión, ·en donde tódolo·quell~go al 
electrodo es electrolizado. deohí que en el patrón de respuesto de la.cuNa. ésto se hago 
asintótico. · . .. . . 
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En las mediciones prácticos de (i)-c= f (t). setiene·queser pr€lcavido con• el instrumental 
y las condiciones experimentales. Una·_·· de .• ·las•-··~ conc:liciorles E3xpE:)ri~entoleis\ de rno'yor 

importancia. es· el tiempo de muestreo _(-r)~gu~~.~~.!i.~tDP9.:9L~.~<:l! s.~·~9(éln)as mediciones•·de 
corriente una vez que se ha iniciado élprogr9m:a·;de':'peHUrb;aCión: El L adecuado para las 
mediciones ·de corriente dependen del 9r~eglO~;e~Ré'rifüénh:il '.Ú se tiene. que establecer· en 

las condiciones de experimentación.· DE3~t/o 'dl9· i9~ ffiej~x~~ '.condiciones respecto al -r. se 
encuentran en el intervalo de 200 µ5 y 20Ó s. 'f.l0}rbcion~spotendostóticas: Lo corriente 
máximo dependerá de lo corriente y el potenci()l c:J~.s.c:ilida característicos del potenciostoto. 
Limitaciones debidas a la convección. A grondes.j; el. aumento de los gradientes de 
densidad y la existencia de desviaciones po( los. vibraéi~nes. causarán lo ruptura convectiva 
de la copa de difusión y usualmente res(Jltará. én .córrientes mayores a las predecidas. En 
general. las mediciones poro -r > 300 s son difíciles. y aún mediciones de 20 s pueden 
mostrar efectos convectivos. · 

Finalmente. Cottrell reportó una explicación mcitemótica de los procesos asociados a 
la cronoamperometría: 

Nótese que e_I efecto.de l9cJismioució~>c}~ l()~·-~spe~ies electrooctivas cercanas a la 

superficie del el,;ctrod? j'. '.{{')~"('~~~.P~{i~~~~7,:i~~' ·~~~r~a•de fe. 

3.212.~#~i~~f~~fcif ~~M~:_;_;.·.r_•·.1.:_·.r .. :_~_:•--~-º.:_·•_:b¡cc 
' .-, , ;~:::·:~'~">--·-:~<~~y\:: ~:'J' - ~-~> ~~ ~:5.-~~-::i·:.::. ::- ;-.;.-·>·::· . ' 

·<· .;:;· {·?~;u:;;;:;,¡;··'I~:Jf<{~.j;>iff;; ;·;f ~;).;.·.:J~~~-~.:::;r~3 1;'·/1/'\?'.· ' ·. · .. . . . . 
El Ácido •AsCórbic:o}•(H2Red)S;Jámbié'fi\llamaoó:'Nitamina e . está relacionado con la 

, . , · ,, ~:)<:· ~ .. ·:a~:t~:·t?{~,~\~~(~f.i::'.-.. <~~_;-<~·~:1.~:~~~;:~\~~;~:~~:):·~~.~::?:.·,:;~~~.i;<::~-~::'.'.):::t:·.:1.~·'.:G;~.~~:;~-:~, .. t~~~:;~)(('·:;_·, :: .. :/~-.. -. : :,· :./- '. · __ :·:. ·_ ... -. '.. -· : .. : · . ::: . 
enfermedad c)ei)()füi(icicjq··~~~cOrpüJ9:')~ft~Esf6 e~.i~Qct·en.fE)írl)ec)Cld. múy •. antigua. _referido por 

§~~~1~:~~!,i~lt\il~~~~1~f !f !~~~{~l~f~~:~~~i:t:~~ªff: 
ESTA TESIS NO S.AJ_,_E 
DE Lr\ R.n.:,;.LIOT.EC~A 79 
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El. HiRedju~·:aislodo en 1932. y después rec::ib,ióel .• •fl()~bre.?é6ci(:jo.9sCórbfco .. 
debido.o •.··sus pr~pi~dcxjes. ont1escorbút!Cos .. Jos. plontgs y 9lgunqs bnirr\ol~s/pu~den 

... ,,. 

••··•EIJ-hReo,es @portante en lo formoción····y,esfobiliióci()r,i~dE)IXS919~ep.o!fp(?'r.rf1,edi? de 

:st::~~:~:~s!:::~~:;~:::::~:~:;d;,1~~~~f ~~~~~~Jili~~~~f il:~::~ 
sustancias vosooctivos y neurotrópicos ... Por.oyS)·_1c596.\s~~h9':e\/ig~nC:igc:J.c)felj:?opel.·déJ.• fj2Red. 

·.en otras reacciones de hidroxilación;•· ... iq~l,Y~.~~~~,¡1;~~-·~·~~~~~.W.!~p •• g~.;~~l~~f~[:gC~.:;~;fl:~*i·~?:i~i.?r~·s. 
el metabolismo de compuestos' orgó'niCos».eXtrpi'.)os:hJ lá"~síntesis'dé)'~o'rtinino'iy~·esteroic;jes.1~11 - y 

~::~:;: E~0~:~:~~n:~~~g'l~~~~~;~1i~l~~l~á{~*l~t~'~~~i~ttll~~~l~~~ct:~ 
lo síntesis del grupo .. •hemo: 172731 ,El.'rryeta()9ljs(Tic»:.sJel ·:c'.lcicloAóliw. aní_in6,asi9zs.:~.ÓL)C::.l~ótidos 

cíclicos y de glu t¿~bién involucran ~I H~R~d.· rci:nb'ié~· ha sido determin~d~··~~·:p;p~I en lo 
\ . "'·'- ..... 

- . ·"·.·"·, -~· ........ ~-.,_;-;'.;;-·; ·.· ·. ": ·. ; ' .. 
funcióninrnune.. . .. ,.. ·. ,;;,:;;¡,,.;,~··:> 

~ ·. . .. -
: .. _ ·: . -_<' :· ~< :·. '. : .: -· ' . : e _.·:~i;:,;;¡::_~~~).'~( .. "~:z.·.:-='.·'__ .-'.:>." >_' · 

lo fisiopatologío del escorbuto puede describirse como un~>dis"ífi}ll'uclóri;de los 

perdidas de las funciones del H2Red. Los ~anif~staciones clínicas d.e 1~·~~.ffsi~g~id'.~~l>rbRed 
se presentan por múltiples síntomas. como son: fatigo. debilid()d;'i-<ie'tqrgiaf:{úí(jtobilidad. 
hemorragia gingival, dolor muscular. ortrolgios, y· pérdid() de pe,S(:)~;p~ª~Ef.l~~~ig~ f)íoouce 

'--··. ·-:-.- · · - -- :-·_-.:.-_ -,:,-~,. --_,_----1~·1 ·:·"·.---:'~'.,,-r·:·~,,._":-··:- · .:'_-.-, .. ·.-- · ·· ··, 

hiperquerotosis folicular típica con hemorragia PE!rifolicular. d,ebido,a~IOJórmó(iéi,n:deficiente 
del pelo. Los manifestaciones psicológicos son: depresión;:'his~e/¡¿):·~:.Bipg~¿_h°iJ~JbsiHcidos los 

... · ·'''-- _-,_·_;,..:.- ··.(·" · :: _ :_:; '·'::,_:_:/ :-~;0::-.:~::(~-'.-~ ~(:·~~7:.:(_:~·,.,~.t:\~·-~·Y::t .. :"~·::0~.-~:.:c.:7':: . .-.-·-_:··:· .·, 
síntomas pueden ser evitados. ya sea consúmiendo.H;ReC:i: pr6á:~qe'nte'oeZla'~dietci;'O én su 

: ·-, - _. -,.:,:_:'. .. '·';~:e' -~-;;:: ·. ·' ,¡::;·: :: .. :~·:·. c .. ::y,:, '.',. ;.-,:~-;:\\'.~.:.'.;i_i;.c--,'-~ .. }:'::~,~<1,•\'.'.'.y·11-;r;-~ --::-:-:·~:~:-·~-_;·z2.~;:·._-;:.::-~·." .. :._::-_, ,._-:: ... ;'. ' 
defecto. como un suplemento alimenticio. e'n · (j()si~: liMi~P~.9s~~'fü::lrg}~}!6.\t¡p_c),'.CJ,~:~t~f~p¡9; se ha 

desarrollado medicamentos. los cuales tieri~S~~:B0~Y~~,fSl~Y1~§~,¡~~~'~jfü~;~~~Jr['.~:~~~~1~'~~~~!(i;',)'.é{, ··.·•· 
Por otro lado. el requerimiento •• ·.de'~lj~Réd,'.,se\v€?/inc~efne'ijt8Clo/enlenfE:)Ímed6des 

:~;~:s~=ur~;:e =~~::º::':~ t'~!~:~i~,§Z8Y2!J~i~i~~~?~~~t~¿~i~~~i,;~~~~· r,~ 
suplementos osi como en aquellos que reciben leéhe materna de madres que présenton la 
deficiencia de la vitamina. · · · , · ·. ·· 
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Contrario o la cree~cio popular .• el usq .. de .l-J2.Re_d"eni_!C:rpr~vé.Í)siór{.de;r~sfri9dos.· y 

·~~:;:n::~;:ni~~~~:i:::~~~:~5ic[c}if 1~~~~[~,Jill~l~ll~i~~;~:·· . 
. . . •. ' •.. ·. . •• . . . .• . . < • ,• <?· .';} c~(i . ·\:;:, . ~; •. )p,:¡¡ .')·:· ·\,~ ... ;~\&t('Y:~:~t~r~x.::1~1;i)f ; : . ·... . . . 

. . Vttominos como ont1ox1dontes.' fos·ti'ádkciles''.•libres':º50n\'m61écúlas'talt0meñte: réadivas 
.generadas . durante ·el. metaboli~.m6· ()rdif"loriª'•I:J?;C?J89'.ff if~d.~:rsf~~§~:'.J~i~~;~·c)~(.$ xenobiÓticos. 
Lo exposición o radició6í1 .· ultrcivioletcl:' 'al :';hufóoWº(Jel i~;dgorr(): '.ÜJ ;'.qtros contaminantes 

···ambientales incrementan·· 1a producción de; rdé:Ji'c()i#s .. IJb~e·s .. -eQ'.·~·i;{8rgahismo. Éstos· radicales 
··libres de vido corta pueden dañar membicin'as.~.:e~iirn8s.:~·-y:(S1 'rni.~mO DNA. Existe todo un 
arreglo de defensas antioxidantes en lbs célÜla~. y ;te}idos ;pa1~ .pre~enir lo formación. o 
limhOr los efE3ct()s de los radicales.· Ubres. Los rp8ícaÍ~s'71[br~~~han éJ~{ado implicados como una 

2~;11=r~¡f ~~1~~1i[t~i
1

f i~~f ~f iJf í~lilt~~~~~~i:1:t~s~~,;s 
(3-caroteno. Recordar51.L!~ ~l.H~Red'es un.9gE3~té ré9ljctodisiológico. · ·· " .· · · 

En. éste tr;;baja sedétermiÓar6 el cantenid6 L H,:~cen tabletas efervescentes. de. 
contenido nominal de 1.0000 g. Se utilizará la técnicoop~rbtoriadecrono~mperometría en 

RDP. ya que bspropiedodes redox del H;Red así lo permite~.· . . 

El H,Red es una vitamina de tipa hidrasalu~l~-~~,;~r~a axida~a de lam.isma, récibe 

~"~::~~=-~;.~&'~~i~~i~º,~~E!~~~t~i~Í~j~~~f I~~~~~~f 0*~~~~:~:; · 
ácido-base. dE'J· .acuerdo. a . la. revisión iJe9Hzc:lcl6 p6r. frü;y.ci°n !:J • K6heri') 17si.;: El• H2Red .tiene 

asociado do~ valoresde pKa. los é:uÜless2'n 4po y Jl.'.27. 1;~801 
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·. 3.21. 3 Establecimiento de. /os parórr/~frps e1f3drbquírn1~0Spqra 'ladeterrninación 
- - . - .. --' ·,: -·~ - . ' : . - . ~ . -· - _, - : . .-. . ., - - . 

de H?Red en tabletas efervescentes. .. '. > . 

a) -lOO~mV-i'.füoQ' . 
b} Er: Cº ;· ·E~~pÁ~ 1 AgCI 

.c)-i;,,, 20 s 
d).Ó.E '= 50 mV 

- - .-· '.·;- .;:::····::, ··~ ---
-_--c-_o_ -_-~ _ _,;.'._ - _., ____ ;_-~,-',,_'!__.;-o. 0-~:~-_:_-~:~~;~:l- ;:~:,:.:-

·se trozaron 

Eaux: Acero inoxidable 

e)RDP r.==========================================,====;i 
Cronoomperogroma de H2Red con MJM.P. 

Xú 

Eü . 

IO) • 

! .JOJ 

:-BSEpH=4 

-- BSF + H2Red ) . ...... .. ................ 

9.:o EbM 140) 19CIJ 

Gráfica 25. Cronoamperograma. i=liH para la determinación del potencial de trabajo al 

cual ocurre la oxidación del H2Aed. En la gráfica se presenta el cronoamperograma tanto 

del medio de reacción (BSE) como de la adición del analito (H2Red). Además se ha 

destacado el potencial de trabajo. el cuál fue el que se utilizó durante todo los 

experimentos de _ésta sección. En ambos polarogramas:· Er:Cº Eref:Agº IAgCI Eaux: Acero 
. . . 

inoxidable y RDP 
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Poro lo determinación de H2Red en lo muestro. se utilizaron, dos metodologías 
analíticos: los clJrvosde colibrodón y lc:i segundo. 16 metcidología de adiciones est6ndor. 

321.4 Determinooón de H2Red en tabletas efervescentes. Técnica operatorio: 
Cronoamperometrio en RDP a E impuesto. Metodología analítico. Curvos de colibrooón 

i=f(LH2Roo) 

Como sernencionó en lo sección. todos .i0s .experimentos que se presentan es· ésto 
sección y en, 1() _siguiE3r¡te: _.se llevo ron () cabo o u¡, potencial impue,st6 de .ÍOOO mV. El 

tratom1~ntódel°,;7~esf,~~}~~i~~ent,o~~c~.ntiDU,~dÓn: · ·· .\ .. ··· ·;· 

~~n:~n:t~;i~~~~~~~~~~~l~~~~~f ~~~~~~~g~~~J~~~~~~i~!nl~:,~~ 
Se··· rea'lizór()ñ:'d.Jat(o cúrvas· de. m!tbioóo1.Y 'tres'r6?91jsis ... diferé'cites: Par°:· rec)liz~r:C:odo_ 

uno de. los. curC~s: de ::al,ibro'~i9n. se. preparó u~a 'soiu~i6()~.8~.'8~R!~d BfA .. LO.f q~e se' íllci~tuvo 
en hielo durante el tiempo en qúe ~e' reolizOC,b 1c)'··cGi~bZci~··~aiibroci,ón'. Se cóloc6:·:'en lo 
celda electroquímico un volumende .l.OmL·de BSE:;y;·s.~:~i¿i~rón odiciones'delOQ,µ:L;~elo 

'.:<:·;: :":¿?:~:.··:·'.~~)- '"/~·~~'.~ ~:-~\; ·-~· ,;-'"., .. >~·::-.·c.··, ,. , ,,' ~: ;•. ·:, .~ .. ,~., . . •·' ;;;'::·· 

Poro determinar lo cantidad dé H2Re«:Leiilófríl'Uestró:·se colocó un vdumen1 de;1.o mL 
. . •' .,"' : . ' .-:, . :_'_ -::·-::._;- ·:··!·'';~:,::',<J> .;_,;;~·-""'..;:;'';:?:·~;::~ ~-~:~5:::-.~·'~,,~~·~ {.' .... ~~::"': ~¡:~:-·'-;;_·::- ; .; · .. ~-- - . : - .. ' . . . .- . ' :, ··--\. ;~···;_/:::>· ~:,~ ·:· .. :~: ,~-' :>-- : '' -. 

de BSE en lo celda electroquímico_ ~:,s~1c)giég9,jJnc)frn6sci de tableta. tal que ·contúyiS:se:el . 

equivalente o oproximodome~t~-~~):§'~~·,~~-·;:Q},;gí&f~~~F ·H2Red. Se agitó • i~:/i~\:,l~5ión .. 
aproximadamente 3 minutos. por(:i}pE3°[füitfrf':§Ú:É3.·~~1··aoolito se disolviera por/c:o~pl~t9. Se 
suspendió 10 agitación y se rnidi?::19.~~9f~i~ÍlJ#:é[un. potencial impuesto de l(J09.ÍT1Vti:J;o un 
'1:=20 s. El valor de corriente medj(Jc)~~eYJnt~rec)la'i~n'lo correspondiente cuNo de'.toljb.roción 

poro así conocer. posteriores cÓlc~16S,:?1cil8'~tidhd.de H2Aed en lo muestrO de. onáli~is.· Poro· 

todos los cosos: Er:Cº. Eref: · Agi:.'¡ Ag°C( ,Ed5x: A~e~o inoxidable. . 
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Curvm de colibronón. i=f(CH:Anol· Cronoomperomatrio en RDP 

005 0.1 02 

. • laCurvCal 

: • 2a CurvCal 

3aCurvCal 

i X 4a CurvCal 

0.25 03~ 

Gráfica 26. Curvas de calibráción;i=;(CH2Red) o E=IOOO mV y "t=20 s poro IO determinación de 

H2Red en tabletas efervescentes. E1:Cº ErefAgº 1 AgCI Eoux: Acero inoxidable. 

Tabla XVIII. Análisis de Regresión lineal poro codo uno de los curvas de calibración 
presentados en lo ráfico 26 . 

........ ~.~.~~~ ... ~.~-.~~!.~.~~.~.~~·~·~··········..! i..._ .. ~~~~~.~~~~-·~·~···~·~~.~-~.~~.~-~ .. J i..-~~~~~.~.i~~~~ .. ~.~ ... ~~.~~~·~·~·~~~.~ .. ...1 ......... ,. ·········. ·····¡·········""""'"""""••••·····················-.····· .................... ,:··················· ........................................ : 

io curvo de calibración- !i y = 2573.6x - 11.0810 l. 0.9917 1 
................................................................................................ L ............................................................................................. !i ................... - .................................................................................... 1 

·-····~.?. ... ~.~.~.~? ... ~.~ ... ~.?..~.i.?.~.?..i.~.?..~ .. ....1.: .. ~_ú .... : ... ·.~·~.~.?:.ª~ ... ~.:.~.?.:.~.?..~·ª·····J t:... ... :.· ........ : ........ · ......... : .... ?.:?..?..~.~····-·····~·-··:.~.:._.: .. · ... ~I 
···3~ curvo. de c~libra~ió~ ¡: ~ = 2382.5~ ~ ü.34~ú lf ··· ü.994ó. · ................. ··¡. 

·4~ curvo decolibr~~ió~ li y•·~· 2625 .. sx - 24.74~? ... Jr •mm.•m••H . m 0:992oH•••H ......................... ]! 

Los resultados de lo determinación de H2Red en lo muestro se presentan 
posteriormente en lo tablo XX. 
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: . : ·._'. ' ,· .· . '.:: ·:_· '. :-: •·. . 

3.2/S'D~terrniiJboÓ/i de fhRed en toblet~s .. ef~rveic;~tes: .-f~cnicóo~e;otor10: 
Cronoom perometríá~h-fi[)f~o 'ElrnpuesiO. 'Metodolog/o¿/nplíf1~a: Ad/oSn~; ~"stÓ;dar. · 

A-'.._• • ·~ : ··.:_'' ·' • ,;.•' .- ',~ •-

'~ ; __ ,:.-~ -. ~:.~.:'--~ - ' ,' . ~ ~ =-. '...;..._ '.º ',_-,~~"-= 

PbrO deterrri10or .•. 1~i;~l¡,~~~::.~~.;;j';úo ;".º.1cO>~ue~;;~:··s~. ''tºlr~ciron los .9'Aficc>S los 
datos de •corriente_ ~edida::~n'':{lc)sfcqndiciones ·-·~o) mencicmodos en_.·· fl)nción·_ de .lo 

Codo tobl~t6 26Ati~rié;• 
Á~i86 ó5c:ót6r~8 
Excipiente .C:.b.p. • 

1.0 g 
1 tableta 
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Adiciones . estóncjor .Cron(i9fnp~r()rn~trio en RDP 

· •Muestro 2 

Muestro 3 

ocxo 001 0025 003 0035 ' 

Gráfico 27. Adiciones estándar. i=¡(CH2R~to ·E~lOOO . mVy ,;=20 s para la determinación de 

H2Red en tabletas efervescent~s . E,\c~ : i Er~f Aé~ \ ~gÓ '.'Eodx:Ac'ero inoxidable . 
. ·.··. 

:,·.·:,.;·, ·-· 
. ·.-· 

Tablo XIX. An61isis de . R~§r~sión j Ci~~61 . para la determinación de H2Red en tabletas por 
adiciones estándc::ic ·•::· ~: . 

----::··--·--····-·--:::-·-·----=:::::::=:::::--·-:::::::-::-1·, ... ... .. .. ::::::::::::::,;,::=o:: = =:·=::::::::::::::::::::::··:::::··;::::·-·-------c:::·-·-----·-··-·--·-··-... - ........... ::::-·-·::::-·----::-1 .. · 
i . :.. . H ¡ 

Nº de ensayo ! Ecuación de regresión 11 Coeficiente de correlación ¡ 
"i f y ~ '!604.·2~ -~ 4 2.ClS30 " l r O. 9101 m T 

2ci~ ens~~~-- ..... -- , ¡ ---~--~ "1395.ü; ~-42.ó29o 1 ._! ____ 0_.8_9_7_8 ___ .. -.---',¡ 

· :--:: ··:· :· --::::::::::::::~·~:~:·:~·~:;:~:~-~:-·:~:::::·o ::::·::··::Jl .. ,.,.,~~::=::i~~~:.!.~::::,::~·~-;~~-~~-··:··JL .. ,~ .... ::~.:::· ... :::···:::···:~:±;~:~c::..~,:~~~~:::: ... JJ 

ler ensayo-

Los resultados de . la determinación 
posteriormentE:l .enla tabla XX. 

prese0tan 
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Tablo XX. Resultados de ·16 déferminoción de H2Red e~ tabletas efervescentes. Se 
presentan los resultados de ambos metodologías onoliticos utilizados. 

1 Metodolo9la onalitico j! No. de ensayo ¡: · m;~~9) f Contenid~:;5H,Red (%) 11 

1 1: 1 1· 352.L_j 144.5 1: 

1• I! ==·- ----~ --- 4:::~i1~=1 :-::=:-~.-~J~t~~== ·=-==J! 
1 L 2 1 d 352.8 F 138.5 I! 
!' 1 1 - . 

1 : I' 354.8 . . F 138.4 I, 
1 Curva de calibración · · · .. r ¡ . 1 355.8 1 151.4 / 

1. '. ...... - ............... - ... ~-----··-··-·-··.] ~~~:~:~:~~~;.~:~::::::::::! :::::::::::::::::. ::::::::~~~:::::::::::
1

i~i:~:::::::::::::::::~::~:~:~~~~::::~1 ' 
1: ..... .. .. ..... ·: ···· . .. ·· ¡¡( . ~~~:: r ... :~~:~ ........ ·- ,' .! 

,1: . 
¡· . , . 132.2 · 1:._. 

l -------- 354~"": ==========~· 
i. .. -~·-·:-.... ~-----····!-......... ----··-··-' ............ :._~º~ª------·-·J ........................................ ~-~_l_?.J_ _______ : ____ . ._....l ; 

/' Adidones estónd:• (: ::::}·=~:+:=~~f :.¡¡.=:=::~E:=:11 

En lo tablo XX se . pl)~d.§lpbse(v,or quéJ~s deterrninc:lci()n~sj~9Íiz6c:Jo.s .de·. 83íl~c). ~n _lo :· 

muestra present?~ ... i ~.Q · • .S~,,o,t~tj}~fü:",~~--~.für ; y,~.1 .. ·:~rf~[igg :_g} .\T.~-rp,~t~/i:.~@~· ·mfti,$.?fü~¡j.: •:~'•~,~ i'.,~~.~ - · 
recordar ue_ . IOsJo(r:nvlo~i.oci'és( úe'.'con~iehen ;H2Red como:;:·· rihcr ·· ' lo :·óaivoJtieñen~uo:excefo ·· 

s;2BJllflll~f !1111~íf~filtll!l~lf~~ 
·_ . . \ ;·t:\'r ·· .. · .. <T· __ '._··:·. +e ,, '"-· _>: '.' >'_ "" ,._ .. 
' . 
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322 Determ1j¡oc/ón~o'e p9uo · .. e:~ mei'!(;f.O.i9~'.'l~Osad~}clrospo1··~/rnétodo de Korl- . 
Fischer. - - · · · - - · - - - - - - · - -- - - - ·- .. . - -

322.1 M~fdd6sj;6;6 lo d~termindc1dhd~//J~j~~1d,J>~~'.6cguó. · -.·.· · 
.. .,,,. ,., :,. ·. '..::·· --.. Il':.':>:,::'.·.~ ... : ; ,~ .. :- -: o.i: .:· • <:_~,:::;:~ <:·: ,_::. 

El conocer el contenido de humedad qué:c~btr~d~'./"G~J~j('rBüesfia póra a0álisis es 
usualmente requerido. además de que el conocer"I() ~9'nti.~a8.·:c:1~.:Cig6a presente :en una 
sustancia es - imperativo para establecer ·un · proe:es()l~-~~};fp~~rk'()'(¡ó'.n·t(sint~sis;.()rg9hica) o 

~~e~~: l~u::~~~;li~~~d~e ~s~~' 1;,:::,~~~m~~é~~~O,C~~~~~@~ffe~!Jc'i~~~;1+~Jf ;,~f~;'~~ 
muestras sólidas el agua puede ser. clasific98<:)fr.c§fu'p'.:;)kf?(~'Y~ túf1(q'.á El'·qg-U(:):;Jib,re'. esta 
referida o la humedad absorbida.en .la supe(fiti~;:9~_1:.~pliªC$;•~J:-e.~.pgü9~9~i~9;~~-~t~;r~f~rida 

·:·:.;- '"t:O~: ;·,;:¡:y. ''i- . 

la misma. Los métodos de· .. d~t~íAlÍh6ción'!dÉ{ ógúa)mós 'em'pleodos(s~t'..des'~riben. a 
._, '-·· _.;"·" .. - . - - -··- ·'-' -

continuación 182831
: 

Pérdida por secado. 

Este es qui za el método d~ · éJE3t~rminoción d<3 hurned6d m6s simple/Se.realiza E)n un 
horno cuya temperatura está en eI .· inter\íalo:d~<.JÜOi<>C<J2S() p lq 1présJ.óÓ c)tmosférica. La 
muestra . pesada y dispuesta en un ·_crísbl. á'fpe.so)C:6nst0nt~/:.se<.c?loc(; d.e6fo;:rdel' horno 

~~:~:~e~;:rt~e ~:~~~ s~ v~:~~e~J8)#~~f;~t~!~~g,~~Z8~~MW~~~Jr~~~'.'.ff 0fiº~~ · 
realiza uno nueva determinación. dé_; lo\m9só';·é:Je'la'.'múest?6; la''b'.íáí:nc{•deb€;/diferir ·d~la 

;;(~~5~~~;I~~~1~li[f f liltl\íllf llliJJi~ti~~ 
Para llevar a cabo este. métodó.es'neé:es0ri6'te.net;ríi"uésfr6s dé'ónólisis:del orden de 

l.O g como· mínimo. ~l~éto~c$\riq~'..~~~:~}:?1¡Ig'e;_@z9·'.:?3~p'G~st9~-~01Ót:ii~~- _ó ··2c:,rr1pu~stos cuyo 
punto de ebullición.e_s muy·bajó:'ni'detipote?mól6bi1.'> ... - . . . • ... ·. 

~· • ' " • ' . " ':. ;,· .•. ·._. ,< .-.~- ' . . . ' ·, -, • • , ' 

,-., 
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Dest1/oaón azeotrópk:a. 

Muchos porejosde líquidos no pueden.ser separados en compuestos purosmedionte 
destilación yo que se forman mezclas de punto de ebl)IHción idéntico y constante: . Esto 

mezclo de punto de ebullición idéntico. re'cibE:J, e.~·nombr~: de ozeótropo.' En ebulUci?rl· el. 
oauo formo con ciertos disolventes orgánicos.(bencer;io. tolüeno:xileno)_óz~ótroposque son· 
d~stilobles. Esto separación en formo .. d~ v_opór~s. permite .. lo transferencia .. de aguo o ·Un 
tubo graduado. La lectura sobre éste último estol?l.eé:e l(}co~t.idag ·de agua contenido en lo 
muestro. En lo FEUM. el disolvente queí; se utilizo<~s :ei t'c;lueno/otÍnque varios normas 
internacionales utilizan el xileno. El aguo y el tolue'n~·formaílun azeÓfropo cuyopunto de 
ebullición es de 84.lºC: el ozeótíopo .contieríeCl9.6%. de aguo. Como esta mezclo es 
prácticamente inmiscible. el producto de lo destilación se separo en dos foses. 

Poro tener uno precisión suficiente es indispensable obtener un volumen de agua 
mayor o 0.5 mL. por lo que los muestras son de uno maso alrededor de 5.0 g. pesados con 
precisión. Lo destilación se efectúo hasta que el volumen de aguo seo constante: 

Termoba/anzo. 

El instrumento comprende uno balanza y un desecad.ar d.e royo~< infrarrojos. Lo 
muestro sólido se coloco en un recipient~ adecuoc:Jo sobre eL plato de lp bol()l1zo. Se 
efectúo la toro y el calentamiento de lo muestro se reoliz6·c9n rayqsJnfrorrojos;[o pérdida 
de peso se controla por registros continuos. hcis1:a que se Ql~onzo Cin?peso·~¿;()stci~t~.Diversos 
mejoras electrónicos. permiten controlar. lo terr1percituro y, lo razón ¿¡9·¿a~bi9 de 1"a" mismo. Lo 
precisión requerida de lo balanza debe ser del orde(i deQ.Ol.i9 ' . . .. . .. · . . . . 

e oulombimetría. 

Esta· es un() ___ téc_nico. reciente que mide._. lo C:()6tidad de ;corÍi~nt~· q0E\".Se L)tilizo paro 
oxidar in. situ yoduró o yodo. que reoécioQO con,oguo prese~nW>lo::~éldo d~NÓloroción·. 
comprende dos compórtimentos. uno por?/el.6.nodc:) 'y, ~1.;~t,9·p-9ra ¿l,c(l~¿_d(),s~po~ados. 
~~;e~~ ~:~~~d~0 e~e e~e~n~~~ ~~i~aueJ¡'ji~S,~~~~~\~c.?~7~r;()11ró~~tfs~1j~~:1:~~t~·~t1~A~·~~ · 
determinación de cantidades de aguo del oid~n deppm.. '· ·• ·· • • · · · · .·· 
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Cromotogrofldde gases 

La determinación cuantitativo de aguo por cromotogrofí'a de. gases se realizo a 
condición de usar un detector que ofrezco uno .·resp~E)~t() Cll JXlSO d.el vapor de aguo. El 
detector de conductividad térmico permite es~a detecéi6n. Lo/ muestro es tratada con 
dimetilsulfóxido y se uso uno fase estocionaria·p~l"tlp() de.Poropak 9. Esto técnica se aplica. 
a muestras demasiados volátiles o que sean susceptibles· de reaccionar con lo solución de 
Korl Fischer (ver más adelante). . . · · 

Resonando Magnética Nuclear 1841 

Esto técnica se oplicq principalmente en el estudio de la humedad residual de 
productos biológicos liofilizados'desdeI965. Es rápido. sensible. no destruye la .muestro y no 
depende de. lo sOlubil}dod de ·'º.mismo. . . 

. ' --. . . . 

3.22; Determinoaón de oguopoi ieocdón de Korl A;cher. 

Otro método poro la determinación de aguo se basa en lo reacción de Karl Fischer. 
En 1935 Kci(L Fischer describió un método vol.umetrico (yodométrico) específico poro lo 

determinació~de aguo. 1851 Este método empleo el reactivo conocido como Solución de Korl 

.• Fischer (Kf?)\descrito en el apartado 3.2.2.3 .. Los primeros instrumentos que p~rmitieron lo 
determin.a~ión de aguo con oyudci de . lo KFS aparecieron hacia 1950~ Ar~ra. éxisten 
equipos. de valoración automático reguládos por microprocesadores. Lodet~(rnipociónde 

Oguo por este método es descrito erífo FEUM 1861 poro diversos onálisis.'LoJ~i6iC:di6'rr1bién 
· es des~rita P()r normas internacionales ... y ·.otros poro materias .•. · primas rnÓs\·~~p¿cífl2bs>. Lo 

muestra ·sometido o . este onqlisis . pi.Jede .• estar . con o . sin. trot6[Di9,6t~{,;;p·r~~Íq.;iP<:ltp: el 
laboratorio de control de calidad .. es Indispénsoble un instÍu·m~nto d~ ~6jó~~sió6~·bGt6rñ6tico 
que utilice el método de Karl Fischer poro determ.inor ~ojos cónce11tr0Cion~s de aguo. ·•.·. 

90 



. .· .·. . . . .. ~ - . . .· 

Lo titulación por el método de'.Karl·Fischerusuolmente cuonti~icotontoel ógubunido 
como el aguo libre .. El. onolit6pÜÉide ser .cuo~tificodo en presencio de. é)cid,os incxgónicos .. ·' 
alcoholes. fenoles. éteres. hi.8rocarburós.onhidrid,os. óamidos:· háluros orgór:iicos. sulflirc)s. y uno .... •· 
voriedod de sustancias .• Sin einb?rg.o. lo:s . su.stoncios que. re9~cionOn··'coí{. Y8do· p~eden 

::::~:~¡,:: 1~0~8::~~~?>.~~~J~/,5:~~l¿~º',~~;:,:;i~~{i1~i~%~~~~;?~~~~~2~~~t~e~~~ • 
metonol. obtenié~dosé •cómo producto de.· lo •• reácción;< lq,,fo/ificiciéici''c:JE3 ;ógü,a: T9s CE3t()nos: 
aldehídos. merccipfonos.' 'aminas:. peróxldos· ú. silO,r)¿;i~sir'.~S-sffqí,8n,'.-s.2;'1.'.fa-kFs:}'ü~·· .. 8trc)~parte. 
algunos iones pueden 'a.Iterar los reacciones. de oxi9'~r~dysC:i~(,:~el ·par yodo/ yóduro,. como 

son el N02-. Sn(ll). Fe(lll) SOl:. 52032·. El e.xceior:d,é'.KFSl}p;om8eve···Íosreocciones de 
condensación. obviamente. por el gran poder.'dé~E:icgn~E3 'de ·lo ,:sdución. El intervalo de 
concentraciones de onolito detectable es amplio; boosificodón es rápido. outomotizoble y 
lo reproducibilidod excelente. . , . 

3.223 Solución de KorlFischer. 

Lo KFS es un() mezclo 'd~ 12, <Sq2 y piridina (Pyr) en mefonol (MeOH). Lo Pyr incremento 
lo estabilidad, de J9 K~S'.po,í· la f~rrnbdé)n. de complejos de transferencia de cargo con el 

yodo. y ·el: SQ2i y :~sí::r~}ju~ieil~o:·I~~ presión°dE3 • vcip()r. ~E3, estás sust'?bciqs ·-.~?l~tilés .. De 
.acuerdo·.º··· .cólculos.·E3sfeeuio~nétrico,s:Jla;·cdrnpos.idóil,del/KF:S .•.. en>térfl1_in()s:·:de':~()lóridad 

en tres meses. Lo "fuerzo",típico'qU_~'s~-º~~~f\/o ~Q.l6°KFS'.estó.~8E)ntr~de!'inteíV01'0.de 3< 
mgH20/ mL KFS< 6. De ()~í qlJf~~ Q~~~~5()fa)·~~s{ci~ci-()"¡¡;6h6;;KFS.«s1"¡r{i(i6 <)~: c~d9]6rflodo,de 
trabajo. Es' dé. sumo impOrt()hciq::h(lce(,notor qÜe la llamado "fuerzo de lo' soluCión'.' no es 
otro coso más: que éUítuldoe'k:í mismo: -~ . . .. 

. ' ' '\. . -·-". •, :;, . ·., . 
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.~. • • '. •• , : •• • _:. • f • ·, •• " ' - " • ; • • • ' ••• -

Lo KFS eses.tondorizodotitulondo cantidades conocidos de o~ua. El agua liquido es 
un patrón satisfoctorió.sin ~mborgo'supeso molecular ton pequeño es uno desvehtojó poro 
está operociórl~· L~o~·2ol.~s hJdr9toQ,o{ bon. sido propueccs!9s ~<:)fn~ patrones de titulaci?n de lo 
KFS. Un .reactivo que se•p.roponga como un patrón cidecuado poro obtener el .titulo de la 

KFS debe de cCmplir con los sigGien~e¡s criterios:)~7¡ · 

o) Debe ser comerdalm~~t~ occesi~l~len l)n grado de pureza AA y d.E3be de 

contener lo cantidad dffaguoteÓrico:;',; ·. .c. , . . .·.· ·.·· . • ·. .. , ..... ··.· .......... . 
· ·. b) Debe de liberar cuontit()tivamente lp cantid()d·deoguo contenidoparoreócCionar 
con lo KFS. y no debe de pre~entor rec:lc¿iori~{se'sU~·¿;¿·;ios tori alguno.dE).los ¿pmpbh~ntes 
de lo KFS. . ..... ·. ., ···"'./.:'/ :-.·. ·. · :: ... ·· :· .··.• ·.·' <:• .::· . 

:::?):~rª~;f 3jJ~~~·e··-~.~ .•. nf !;~f~~~~~t~~~}i~~~ri~~~rt~~~{~{~f~~~, :: 
- . - .. .,_. ,4. ·.•'<.;_i·~·):-':'·:~..:_:·.' . ."o·: __ ,. ,_.e :,-.··.'.·.·~:_,::~.··.-~- :~:·,.'.• r.::;_;:;c.:.' ··.:J' •.. .,;;·, .. ;•··/·.··,, ..• · .. ;c:·;·"'·""; "•" ' . '·; .· 

.,.\.·'f:~.' .. ',;-:,'i;:.:;-:;¡·.i~.i_,-'· i'-··'¡:•>:.~.-·~ .•... ~:-"·~t.<.·,-,;-::,:,-»;,:,',(, :.:;:.-;(:.·;, , __ ---·;.;~ J''· ~._;:~· ,<,.:,, .. ~~.:)!."";: ···.,,::1-.;~'G-.··;.,;- .r•; ... ·,·~· .. 1· .. ;'' 

: ·. ·:·. ':{-: , _· : :,~-~ :.~ '-~~ -.~ 1: ! . · ·'.:"~~:, ,;; .: : ;::;>~: :! : .:::-~J·3 : .:;:}::\ ~\·- ·::-t~:~/ ::~ '.~:~~~::~;~,~:!'~~~:x~~~>-r· ::~~.:: ,:~:-.:~:· :; :/~'.~ ::~; ~:~z.~· ·-!·~ :~ t: /:.·::.::;J;E.~f ~;~}; ~~_:;'.¡,~~-:'.~:·:;·:\ ~;_ i!i;;;~·>f .~::'.::· <"·?~ .... · ... -__ -.~~- -_ · 
El T ortrato ·· de sodi()/qibic)r()t9c::Jq \(t'Jci2 I<:::ír;tt21::h() );;~p()r,ec_C;?/~e_r,j;ür•;; pg~rón} p_ri (11ario 

. . '.: ·.:-<'.-' :; ' .. -:(·-i.~'. _:F.r. ~.::·\'·;i:.;_::;~.<\'~.-~-~-~~L~ _··::;:_; ~!.)::::·,);,,: '.;-~?<}-! •. f::~~~~?:'.J~;~>··~'..~_'f:·_<·::_};_~,--~:j.~··.1.:-.';_,::<~)_;:;:-<· ::_:_.~., -.;·;,~.::···\~ _:~ .~:··,:-(" .,_· .'/ :, ··_' .. :,, ... -., -. : -·: .:· -. 
satisfactorio. 1ªª1 La único,desventojOi'que p'res.~nt,a'es~:su .ióS,olu.bilidód eh r\'.1eQH po'r. lo •. que 

la titulación de la KF? d~p~··.11.~l09·r:~~]·.O,,,'.s.?.§$].i~6t9ri~91~:~¡'~~(Ói;s~,fi$i~,Ót~iPº¡º as~gurar que 
toda el aguo contenid() ha sidg:lib~fod,ci:•;:LaiJ<f,S'Y'gast6oó;\':'es'dE3cir.' ló sOluc.ión que ha 
reaccionado totalme_~~~2oh'.agLla):~:s,.;d,~.c~'1?1.~fTh:l}ii,kG:ó~·g?ió.'.s ~< · : ,, ·. ·, · 

::~~ ~~:: 
',:<~·:.~'.-, ~:.' •. :.-~.~-~.,_·. ·:: _:_,j.~f~::_,,_. -, A~-.ó·~-_\:: . ·-~-'" 

.' ·;;.::: ·. '-~: ___ .. ;);·,: -:··;::>.)?!.'_.: ·. ;:}·:.-_~;. -~· (· . ~~i.;, :-~~·:~-.;. -~~' " 

· .. 3.~2..4;[~~~!c~J~¿,f¿{::J/f77~~n/tbr;o://€Jlp[j~to flrta1 de ')a reoca6,~.de voloraaón 

Al 7'ece~!hr~;~º+d~;¿K~\~t~i~t~;~~~:!~~t~W~Ít~~~r,~'SQ, 
.2) M~ohl ::?' ,, . •·• P8 r ·.s~4c8;:: < 

,.·. ''.:'. :~.-.';·:~· .\·:~e::.··. ·- :·:·--
'-··~---. 

Lo primera¿repcción ocurre:sol~~¿u,~n~o, esto presente lo 
para éste coso. dicha' base ~s Pyr. · · 

. ,_:- . . ·- . -

__ , . ·.~ ·_>····-. - . 

bcis~ que se ha elegido. 
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La primera·reoc~ié>n E3s reversible; y la Pyrdesplaza eleqLiHibrio<.hac:ia·loderecha 
cuantitativamente debido ~a.la combinación de la misma con el Hlprod.ucido. El yodo es 

capaz deo)(id9rolSp;paraJoríTlorHl.y H2SO •. según la siguient~.r~acción:-····· 

-~ ... •2HI + H,SO. 

Esta es la reacción q~er1ecesita agua para que se lleve a cabo.Y()Se me~ci(),nó'la reacción 
que se llevo a cobo:cugndo hoy Pyr presente. > --~-.-. · - ·-- -· ..... -. -· ·_ 

La observación del •punto final de la valoración se puE3de hace( con varios técnicas. 
los cuales se descdben 6 continuación: '' ' ' ' ' 

A utoindico~iÓn'..F,~6-ol;;~ 
}? 

.. Corrio~yC:Z;~~~M~ílcioÍló.la ,KFS en presencia de pgua•·es dE3folor·arriariÍlo canario. por 
.lo quear)~~~-'.?~·1-'pq0tc:::> ffnal dela· valoración. la .solución es .cím9.rill(). Y solodespués de que 
se . ha llegc:icJo ,9,1,'p_u~~o:Jiríal. •el primer exceso de KFS . i rriporte. o I?' solución el característico 
color rojizc). pel ;y()_dc)'a '·ª solución. A pesar de que la té~nico í1º per111ite observar un punto 
fÍnOI delg;v~Jci(§ciÓ.11'.rhuy daío.·la técnica es completamenteíeproducible. · 

';.:·:-·' -,·· .. 

Espectrofotdm~t;í6:· · 

. la ~;,&1~if gn d;; Karl Fischer puede ser uEl~adci ~ cO bo detSirnínafldo la abiórbancia 
de ·1a scilúci6n•9·'52s .nm.longitudde ondoa 1a·cu6i lo KFS sin utilizar,obsórbe la lu~:. no así 
la soluci6Q;•"9'2~~'?sc:l''.: Esta téénica prove:S -uno -gran serisibilidod y 'pre~isióíl. _.- . -. ·. · 

Técnicas. ~ledroqu/fi7icas. _.- · 
• • > •• •·, ., _,-_ .,., ' ··-

.· . "· ; .. 

Un~- in?icóción electrométrico. de tipo amperométricá. es 1() mc?s ytilifü~() ·aliededor 
del mundc). y se •. prefiere sobre las técnicas antes menciooados,, T ()do ve~. qq~·.e(é()r.:redox 
yodo/yodure) permite el flujo de corriente. se hace ·()xidqr el yodur9 e~n;e1:·9n<:)dó;··rf:iientras 
que el. yodo se reduce en el cátodo. Mientras_ no hayo y~dc):~r)Jcfsblllct~n:.~0_9..:~9y'.fl&j(? de 
corriente. sin embargo. al primer exceso de yodo ha~).1r)'Oymé.nt6,én.loC'iili~~'6~~'.í()"1qQ~';n.dico. 
el final de la. valoración. Este es un método. d~ rutina:E3\, ~~ch'ó's' 16bcirc)t8ri8s' d~'b.n6li;ds: Se. 
utilizan dos eiec:tr_odos de platino. 01 ti~mpo;qJ~ 5c3 cipi'i~¿yuk;·p6t~O~i61.;a:traJé:s 8e105 
mismos. hasta. qu(3 un_ galvanómetro ~egi_stÍÓ'c_el~~éÓ~bio_;:eb_. íé) ¿;rriehte. Esta . fbrmO.: de: 
titulación. electrométrica ha sido Homadó}d~': ::pÜhto mÜeito" .. y no se llevan () cabo 
mediciones' de ·:punto por punto")utinariamente.·N6tese que este método no es más que 
uno titulación ampeirométrico cruda. · · · 
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En esta sección. se han ensayo otras técnicos electroquímicas de monitoreo del punto 
final de la valoración. como son .el f=>Otendométrko o corriente nula y el conductimétrico. 
ambos en condiciones de micrC)escola(lli-ento'.:Sin eá1baí90. se ha realizado un monitoreo 
amperométrico "punto por punto''. utilizofü:Jqel M .. LM'.f. · 

. - ·. . ·---.· • - ~¡ ::--c ... ·- - •.--.:1~--. • '" - ,-... ·,· .·- . . 

'.~--~~:\~'.~<;.~ .. · ... ~;- ~-;~ ,·;:=.:·:·, ;_·_·~::_~ .. ~-~~ .. ; ;.-·,• .; ".'-,-·:·· 
···,'", ·-•fe-·\»:>~;, :'.:~\-;'.~•: __ ·;::,'·~~ · ,;· 

~2~5:-C<(fJSl~u~~~J~i:~~:;~~~~f~~~~/~ªf?/aciófJ_.~9r(··fischer. 
<.~,:;~_-,:·;~ .-··::::~:Q:?~--":.:/~:;.:::·' :·i:· ... ::.3 

ambiente hada el. interiOr de Ió' rnismó. ESta celda se pr~sei(ltqied_ el](lQ·ex(} 4.J9.do_s_ificación 
de la KFS se realizó desde la rnicrobureta que se·estuvo-~tilizón:8o~:~·n·lqs\exp~Íirn~Otosde 
volumetria anteriores. modificado: la llave de tíes ~íasJÜ_E3'l'.r~r,Doyiª·ª:'.fc:l~~i~:s·5)',9ú7.··e1 
material de fabricación de la pieza es· susceptible; o' d,.#ñ~;,~§r(.lé.E$f?,}·e~!:fü.r~g~lor el 
volumen de KFS se utilizó un conector tipo caimán. el cuOI C>Prime .. :~'la'.fria.0gt:Jer6/p'()( '.d?nde 
es dosificado el titulante. El sistema de microogitación np~yfri~~fg~bip;plg\Jnci.-:~A;(~daúna 
de las técnicas electroquímicas de monitoreo _del punto'.fipc$1(;~:16\~.~1()~9~(<:)}í..·~A~0,Qa~as se 
utilizaron electrodos los cuales se detallan en la secciónt~rrespc:)ndi~fi1~;L(:{é~l?stpor6 · 

,, .-· - :·:.-.- ~.::·,·---"·-·'~.,~'.-»::.:-l:~ --~"·_,,:. -· '.:;;~'.~::·.~~:.:,;~(-·:::,:_.~?<·~i'?~- :}~;_;/::· 
- -~ . --~- "",~--~_:\;: .. :_.'_'.·\ .. '.'.?·- ~'\.{",'',:;_:"':-:!'-~: . '. -~-) 't' 

' 3.226·.R~<C(ój,j"~;55¡~h~s0~~t'.:;~i%~~~,, t~if ~f i~~f ['······· 
Hasta ~I dí().de:.hoy. no· ba si_do;r~portqc:Jo:r.uoa'te:coi~9 d.~/f}l,onitpr,éb_.dél, punto .final 

i~b~0~0~'P~J !~~~10~~~:.\;~?~frf~J~~~~\ffi~¡~i~~}~~~~~f i~{~)~!l~~~i§r~;·;~:~ 
esta· v9lorc:ic1()p. ~e: .u.t1l1zar9n .vanos ··elE)ctrqdos .•• por¡)o .• qué~ep.~_c:i?a'~j<:)mpl(),qUE3'SE) _exponga 

·;~e d;;;:1~~!~t~1i~~t~.~~~~"º~i~(~ff t~~~W'0?/~~~1'~~~lJ~1J~f~~~Wf f ~dik1:r~ 
. odicidn6. KfS:c.p.b:ineutralizar.el ·agua·· •. éonten:ido!' E3vfd~ncic::ld6 por,Üo;péisist~ncio. del'color 

rojo característicO-del yodo. en la KFS. . . . . ' : . . . . 
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En primer lugar se reblizÓ la. ne~trallzación. del agu'a ((,Q KFS ~oqtenidc) ~n E3I ~eOH 
utilizado. y ... monitoreo pot(7)0CiorrH3trico:• .. LJn().V€JZ nel{troli•z~cj9~: s~/9grE)gó ~p,, lcl ::~olución 

~:::::;~~~r;,~~~fi~~t~ilii~{1~~~~~il1~t~~;~f ~~~~it;8~~~if:l*i~~~5u8~~: 
la KFS. Los~lé(tróoO,s .. iJtilizóaosC·fuérOn;d~~ca_rbó("l();.tanto eLE1 como €JI Eref. El .potencial se 
midió. nue~6m~rit·~:i~~¡,:gg,ip~1~:í:~~r~~·;~i~·it:?i-Is.é:};·,/9;~ficado pe = f(v). ·· .. · · · •· · 

·.·~.:.":t,:,_;~:-~-';;· .. i-1'···· ,·(r; ':_ -;_-,:~,- .,;_., 

.- :_~o'.~~':/ .... ~~-- <',:~,:~_:, >:·'.\ ;·;:;:-~-,: 
-· -~::., ···-~ -

,:.--:,-,._ . '·:·e·. -~"--::'::/ ·.· 
. ·-:: '::~" :· 

25 

Neutrohzoción de H,O en MeOH. TitúiCICión de KFS con 

Na., T art •2H¿O en contiftua 

15 J 

Q) ! 
a. : 

1 i 

05 ~ 
Na,Torlº2H,O 

' 
o~'-­

o 2 

Vire 

v(~L) 6 

Vira 

8' 

.1 

Gráfica 28. Neutralización del 
agua contenido en el MeOH. y 
posterior titulación de la · KFS . 
con No2Tort*2H2Ó. :En:; .. la ' 
gráfica se ha. dástac6;8o<1Ós. ·, 
puntos de vire'd~':lc?s~l~ck')n•;y . 
el punto donde se. acHcio~ó.'91 
patrón primario.c;S~· 'qbservo ·· 
uno caído de pe posteri8r: al 
primer exceso d~ KFS:·· ',6.ítibos 
electrodos son de corborio. , 

95 



Gráfico 2.9. Titulación. 
pe=,{v). de KFS con 
Na,Tort*2H,O y monitoreo 
micropotenciométrico del Vp.f. 
Lo variación de los volúmenes 
se debe o lo variación de lo 
maso de patrón primario poro 
codo ensayo. Paro todos los 
COSOS: E1:Pt; 

Eref: Ag 1AgCI1 AgNO, en 
MeOH 11 
Eoux: Acero inoxidable 

T1tula:u6n de KFS con No}ort 

13: 

125. 

IOS · 

IO -· ------·----·-- -····-----·-··- .. 

.-·----º----------º-~-----·-1-

. --- ITF34Jrg ITF370rg 

-llE- ITF34Ci\Tg -1- m=34.&rg 

De los resultados de lo gráfico 29 se determinó el Vp.f. por el método de lo primero 
derivado !d posteriormente obtener el título de lo KFS. En lo tablo XXI se muestran los 
resultados poro lo determinación del título de la KFS con lo técnica de potenciometrío a 
corriente nulo. 

Tablo XXI. Resultados de lo determinación del título de KFS con patrón primario 

Na2T art*2H20 !d monitoreo micropotenciométrico del punto final. 

r~~~~=~~~=-~;>1r··v~:1:·c~ü······1 r····r1;·~·1~· i<.Fs«;;H~··;·;~~;;"~ 
··=·=·~·{3-~~~~~~_.]l__. CÚ3.~~:;F_JL_ ..... 6 .. 2a99· .. . --·-····. ··-]: 
1·························3¿-:a··························1 r············ci9á7s············1 r················································6:ü321················································1, 

:::,,,,,,,~~~,2,,,,,,,.,,,,,",,,,,,,,,,jC~'''ü'.'9'7?~,,,,,,,,,,'Jc::::~"'"'"""'~sA7oo'""'''"'''''"''''''"''.:J 
,. ..................... ·3"4·:9········· · ..... · i :··· ·ci7ós3 ··· · · 1 r·· ·· ....... ·· ·····1:1i·a2........ ·· ..... · ... ·1; 

.... 3"4.8 ............. ··· 1: ·,:2826. ·¡:· .. ·········4·:·2524····· ............ ji 

L ...•.............. -.~:üL""··~=Jl~,~'·??~~.,,~J! ............... ~:~?.~............ ----~J 
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Para este experimento. se determinó un titulo de la KFS igual a: 

Titulo KFS = 5.7065 m H20 I ml KFS 

Además del promedio anterior. también se han calculado dos parámetros estadísticos 
básicos:S.D. = 13184 y %C.V.= 23.1026%. 

3.22 7 Reacción. de Korl Fisch.er. Moilitoreo microcondudirnétr/co .·. 

Al igual que en el~;ópafa~9s::'.ad~/ior.: ;hasto el dio de ·h~y. no se . reportado un 
monitoreo del VpJ. de la .~al()ració'n::~d~'j':.Kgrlfischer con una téénica conductimétt'ica. Para la 
realización de éste trabajo. sE3ce~s~y'c:j'.ló•rpidoconductimetria como una segunda técnica de 
monitoreo de la reacci6n · .de\~valorü'dón ·estudiada. Para ello; se . utilizó la celda 
conductimétrica descrita en ~I cipci\i:b8o 2~1.1. así como la interfase para eonductimetriO 
descrita en el apartado 2.L2. ';5in:PE3~borgo. las barras de carbón de la celda fueron 
sustituidos por dos barras deocero.inoxidable. En la gráfica 30 se muestran los resultados 

'" . . . . 
obtenidos para la titulación de la KFS con Na2Tart*2H20 como patrón primario. En este caso. 
el disolvente utilizado siguió siendo MeOH. al cual se le neutralizó la cantidad de agua 
contenida con KFS en exceso. previo a la titulación de la KFS. 

T1tulo<16n de KFS con Na.,Tart•2H,O Mícroconductímetrio 

11 l 
i 

i 
108 ~ 

102 • 

098 ~"-----··-­

º 05 

,.----·---·-·-
¡-m·339mg: 
-m=ló2mg ¡ 

-----------~·-· --------. 

w!iu 15 2 

Gráfico 30. Curvos de 
titulación. 1lJ = f (v). de 

KFS con Na2Tart*2H20 y 
monitoreo .. . . 
microcomductimétriéo.; La·· 
diferencia. en :e;ú:YP.t.: se . 
debe a lódif~Í~n:ci8·d~'..~. 

~r~mo~i~~as·.~~~~{%{~~tt~;······ 
casos los ele;ctrbdos·:de 
la celda son~·.d~. á~éro · 
inoxidable 
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En la tabla XXII se muestro~ los resultados de la tit~lación de la KFS con el monitoreo 
microconductimétri~ó del Vp.f. cofrespondientes a iÜ gráfico 30 

T oblo XXII. Resultados de la determinación del titulo de KFS con patrón primario 

Na2Tart*2H20 y monitoreo microconductimétrico del punto final. 

c·~ .. ;;;:~:~;~~.:L~~] L.. .. Y.~;.!.: ... ~~ .. ~~ .... J ...... !i~~-~~--~~~.x~~~-~~ .. !. ... ~-~-~-~~i...J· ........................ 'á:i9 ..................... ¡r··· ..... ci6ái3 1 · · ·· ···· 7.1941 ····· .... ·· ·· ·········1. 

16.2 .... H o.3556 .... ¡ · 1.1361 _J· 

Para este experimento. se determinó un titulo de la KFS igual a: 

FS = 7.4651 m H20 I ml KFS 

Es importante hacer notar que el titulo de la KFS difiere del monitoreo 
micropotenciométrico, sin embargo. el objetivo de éste trabajo es mostrar que la técnica 
sirve. Posteriores trabajos del tipo de vc;:ilidación brindaran un soporte estadístico riguroso 
sobre la veracidad y correlación de las técnicas oficiales y las aquí propuestas. 

3228Reoc~ión de Korl Ascher. Monitoreo miaooinperom~tdco 
~ - ,, : . -- - - ' . - ·' . ·. : : . . - . ' - .. 

Como yo se merKionó e,n el apartado :3:2.?.·4: las "téc6ic9s;rnCls 9:mpleados en el 
monitoreo de·· la valoraCi6n_ con __ • KFS; son' las: éle(tr9rn~tri.cas.<Úa . sep/; · drpperornétrié:as .. o 

~s~;f ~f t~~:1f fü2aj~rit~: t;~¡1~~~riJ~~111~~í~~1;~f · 
realizar lo cronoamperometda i:a\ pqténciol Jmpué~tq.'\~ri ~:JO}g'rafico 31_ . se · présenté:l'n••-· .. 195 
resultados de valor absoluto 'cJE3CoÚi~,;~é.I if ~.}xji6':~-~~~rrii_inar _1c)s_· parámetr()s.c:)a~:c-Gqdos 
poro el monitoreo del sisterr,i§~~nc;e~~Qdio.•,to.füc)'.fsqr)c5~1·Edetrabajo· O'·impcir{er'.'y elx 
adecuados. Es necesario t9mprr_~n· .éuen!á ·q~-~ 1~!99<5.s lós ·determinaciones réálizodas se 
realizaron con agitación, o sec).'erfuh Régimen deDifüsión 'conveétivo (RDC) .. 

' ' ' . . . " ' .,~ . . . . ' 
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., 

Los parámetros utilizados en lo gráfico 31 son: 

Para tbdos b~ cos¿s: . 
a) :soo<mV<5ÓO\ ::. 
b) Er: Pt E;ef/Ag~l¡C\gÓ -Eoux: Cº 
c) -e e: 20 s 
d)~E=-SO inV 
e)RDC 

En lo gráfico 31 se muestran los siguientes variantes de experimentación: 

MeOH anh1droS~ .. sol6có;MeP.H .. y Se()dicic,n'C>. KFS}b.p.J1e8trolizor elogu() ,contenido. del 

~~~~'.:~:~~~:i~:!~:::~Jlf jii~IJf lli::t:~::::na:::::::tr:: 
solución se agito hasta lo libera.dón'?e\las··rD·décúlas·Be a'gua del patrón primario.)ndkado 
por el color amorillo de lo soluci6n.,;s~·trb~ó-1áflirVa< i '::,Y(E) mostrado en lo gráfica' 31 poro 
esto nuevo solución. Se obseiva qu~ g E> Qm\j;b i ~edido es menor que .cuando' no hoy 
aguo presente en el medio. ' 

MeOH + Na2Tart + KFS: Uno vez co~cluido 'éltrozo de ló cUNo i =f(E). () 1Ó s61u¿Íón,'6hterior 
se le agregó KFS en exceso poro neutralizar el ógu() contenidoenel pofrón.priinario/.Uno 
vez alcanzado lo neutralización. se trozó loeurva·i = f(E) ~ostrcidoen· la 'grófico 3J'paro esto 
nuevo solución. · ·•-· · · · · 
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Gráfico 31. Curvos 1 i 1 = 
J(E). poro lo 
determinación de los 
parámetros de trabajo 
adecuados de 
monitoreo de lo 
reacción con· KFS. En los 

tres cosos: E1: · Pt. Eref: 

Ag 1 AgCI Eoux: Cº y RDC 
.SIO 

Curvos l 1 I = f(E) del sistema de Korl Fischer. Establecimiento 

de los porómetros de trabajo 
3 : 

2.5 ' 

1 

2 : 
- MeOH mhidro 

15 ' -Me0H+No2Tort 

1' 
' --Me0H+No2Tort+KFS ' 

.31() .110 <;o 

.05 · E(mV) 

4'XJ : 

De los resultados obtenidos en lo gráfico 31 se establece que la reocc1on de 
valoración con KFS el E de trabajo adecuado es de 250 mV. E donde es posible determinar 
lo presencio de agua en el medio sin reaccionar. como lo indico lo segunda variante del 
experimento dé· 10 gráfico. 

. . 

Posteriormente. se calculó el título de lo KFS C()n N92Tort*2rb0 y monitoreo 
cronoomperométrico o E=250 mV en RDC Los rés.ultados paro de3terrnirioción del titulode lo 
KFS se muestran en la gráfico 32. Lo variación en el Vp.f. es.debido ·c; lo vbrioción ~n .los 
masas de patrón primario utilizado. . . · . 
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8:D . 

ro: 

o 

Titulación de KFS con No2Tart'2Hp. 

Cronoomperornetrio (E=2EOnV. i:=20s) 

-35smg: 
·-34.4mg: 
~----------~- -

05 v(J,L) 15 2 

Grófico32. 
Cronoomperometrío, i=¡{v) 
poro lo determinación del 
titulo de lo KFS de tipo 
"punto por punto", Lo 
variación en· el Vp.f. se 
debe o lo variación de lo 
masa de patrón primario 
utilizado. En ambos cosos: 

E1: Pt Eref: Agº 1 AgCI Eoux: 

Cº y RDC. 

Los resultados de lo determinación del titulo de lo KFS se muestran en la tablo XXIII. 

Tabla XXIII. Resultados de lo determinación del título de KFS con 'patrón primario 

No2Tort*2H20 y monitoreo microcronoomperométrico del punto final 

¡ rn ~o2Tartº2H20 <m9 >··¡¡· v~:i~(~ú ···¡;··1·i~~¡~·l<-Fs·<~~ti~o-l-~L .. l<is)··¡1 
: 3s:s-- ··· ... 1r· ¡:2¿¡7;· ·1··· _ .. ____ ··--;f3386 ___ · ........ ···1¡ 

L..,,.,.,:::.,::, ..... :~.~"i.:.:: .... ::.: .. : ....... J l.... ...... )J?:.~~ ..... , ..... :J ......... :: .... : .. :,::,:,:.,::::.:::,.::::::.:.~~~I~§, ...... : .. : .. ~ ... ·.:.:::·.·:, ......... ,:JJ 

Poro este experimento. se determinó un título de lo KFS igual o: 

11 Titulo KFS = 4.4267 mg H20 / ml KFS 11 
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3.22 9 Det~;;,ln;¿,Ón de aguo en Acetonltrl/o por el método de Korl Ascher con 
momtoreo mlcroompel9rn~trlco, · 

,-_-_____ --·-,,,-, .-, .. 

El títul6de'ést6~sec~i6n(Determinoci6n deoguoen medios orgánicos anhidros por el 

método del Korl~Fis~hér) ~nticipa,~ste eosayo: El ocetooitrHo. •CH3CN. (AN). es un medio de 
reacción apróticcYutiliZaoo·f()·rtc{errsíntesis orgónic9 ~.omoen.Onálisisquímico. De acuerdo a 

así com0.f~·n6les,¿y 'sust~ncias\cÓlqÍidas a p~rtií d:e hidrcicarburos. El AN es utilizado en la 
extracción. de 6cidos;,·91asos·O;partirdel .a~ei1:e de:•higad'o ·de .pescado y otros aceites 
. vegetales y .anim()les.• PQ~~e s~r · úsado parci r~eristaÍi~Óí esteroides. 
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En el campo de. la investigación. se usa com~ .Úll: .. mec:Jig Jneih:3/en '~studi.os -
fisicoquimicos.y como un medio en que se involucren'lós.reocciories déionizaéiór(E.s utilizado· 
como un medio de-reacción en titulaciones en íll(3dios n().ª~uos()s)yé~omo:un'di~olv~nte no 

,'' .. 

Como norma gen6r01.-U~$s~:~~p,li~~9~:í'~h,.IO:~esc.ión.3}.2,3.;lp,~f?!fu6..~S,t(:)(i(Jarizada 
cada nueva jornada de ira()pj6: Raro c:Criq~erTl(l:ccintidad .-adecuada de:.fo'G~sfr9;~e.·análisis 
se realizaron varios ensayc)s}1d~{r{,pnitci'í~(:)¡'C:f~1)<:8~t~nid?:de. aguq;'~p/~1'.;AN .. ·i: L$s.~:yolúmenes 
de muestra utilizados fueron·.3:9 rnty·:~.O ipL:4En>la 'grÓfié:a:.·3~s6 rnue~ttcin•10s i~sul~ados _de 
la determinación de aguo: en AN.1 puro.: Las condiciones de trabajb sk.preséntan a 

--, '•' " ·::. .. ,. ' 

continuación: 

a) E=250 mV 

b) E1: Pt Eref: Agº I AgCI 
c) -e = 20 s 
e)RDC 

Eaux:Cº 

Grófica33. 
Cronoamperometria 
para lo valoración 
"punto por punto" de 
agua en AN puro. por 
valoración · Karl Fischer. 
Se presentc:i el resultado 
para la valoración en 
dos muestras de análisis. 

En am8()s fosos: E1: Pt 
Eref: Agº 1 AgCI Eaux: 
Cº 

¡-- --· -- ---O~~~~~c~n-d-e H~o en AN por valoración Karl Fisch;,~------, 

250. 

IOJ 

50 i 
1 

Cronoamperometria en RDC 

!-30mLAN¡ 
! 1 ¡---4.0mLAN. 

o 9-l~-1-111--m ...... --.--------------a-e~--------- 1 

o 05 -.<ri.LJ 15 2: 
"--·--- -- - -------------- --- ---------------- _________ J 
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En lo .ta.ble.XXIV.se muestran· los resultados de lo:.determinoción de aguo en ~Npuro .. 
Es necesario establecer c¡ue hoce· foltOlleyar.9 .• cóq9 rnás r~pl,icas del experimento re~lizado 
para poder tener un resultadoJrr19s '.e~c)ªci:,c?~1 cO..Heni{jo'de agua en la ·muE3str9. ·y por 
supuesto. elaborar un protoéolo 8e!Jalidad9n·:4é1 './nuevo método de determin(lción ·.de 
aguo en condiciones· de mi¿r()E3s~OÍ~.~¡~ri~ó·~~:)0".eJ~fin"de ·correlacionar los datqs bbtÉ3nidos 
con los procedimientos oficiOle~J;'srq\;;¡'~~J --~.~.;:;7··;>·: i :.,······.····· ·, . '•> ';·:· .. :/.· /;.' '. . 

-· ' ! •. 

Tabla XXIV. Resultados de lo determinación del canten.ido de agua en AN por valoración 
Karl Fischer. Se muestra también el titulo de la KFS determinado y utilizado para este 

expe~~·~~:~~~;:~:~:~cc1r~~::~r;::~:1~:::~d:~~~r1 
-~, .............. - .... -... ·---·····-·---............................ -.. ":··-· .... , ............ , r ...... -.. 3~·0~=·""~1 ["'""""1A8ü5"""'¡ r::::=-··==::3:¡·2·71··-·· .. --.... -c::·¡: 

6·3366 11 ·····4:ó ........ ll' .......... ¡.~4·4¿4·····_1r: .......... 2:2913··· ......... I! 

De los resultados de la tablo XXIV. se calculó el contenido de agua en lo muestra de 
AN: 

Contenido de agua en AN = 2.7092 mg H20 / ml AN 

A pesar de que solo se presentan dos resultados paro uno misma determinación se 
llevó o cabo el tratamiento estadístico básico: S.D. = 0.5910; %C.V. = 21.8146%. 

323 Determinación de 9/u ensuero CO(l electrodo de posta·de.corbo(]c;./GC>ü 

. . •. :+E; ~tcf:iSf~;j~~~i~i~Ii,f~~~~~~i¡í~~t~r!''t 
Desd~ siernpre{séé.hc:i s?bidO:kJ~:lós~ropiecfodés:conductorós\del{carbono. En años 

~~~r~~:~s'Tio:i~¿~~{ ¡~¡}~~~8~'i~~f;~t)~~~¡~~~~~~()~~f ~~i*~ºtz:~~~ª~~": 
·'elemento 'selectivo 'd.e análisis: en un ~medio oleoso e inerte.', como lo es. el aceite mineral o 
'Nujol. 

104 



" , - ._ ' - . . 
Recienteménte:J..Wcing !:J cols: 1921 han íepórtado eldes6rrollo de estos electrodos de 

CP usando esfer:qs.se~:cq~l:Jqí).~í.treíp enJugar.de car.bono grafito. Parc::i la _realizodón de este 
trabajo se dise~Ó}J :coóstr~yó Uí(Cp'rriposi~e ,de CP grafito con IÓ enzimo.GOD. o sea. un 
biocomposite .. ~n-~x~.i!~·rT1in~r91 (?J9n:ia:;¿_Jc:frJch). en .1.as pr9por~iope~.5p:_y() (p/p).> . 

-~\~:::,,,.;~ .. ':::~~.:··::·:~~·:~j':~ _;,· .. '.,-,.. ---~ .. ··.~·-.•;, ,, __ ; 
·c .. -,:;~.:~-~·\·F ,::·;•: --<J:-:.':-· :f,>_\_-:· ·---:-: .-.. ,..", · .. ;;;,.., .. _ .. _,;_ .· ~--:·· 

-<'.":<<:;~i!... \-¡! . .'?/.~; ·, .<_'·-~:-,;~:>)::~;·_·:,-;· :f, '..~-- -',;: .. ~ ;·-- ··-:::;_ ::-

::- , ... , ~=>'·'.:'.<·:::·-:: '· .. ,.-: ·-" .. ;,'.;' ·::-.: ,:_~;_,:;:~·::·;~';~:. ;/-. -,-~· ;.¡;- :,t''-~-; 
~-:~~-:_,,_ .. < ;; 

u ria 

fueron las siguientÉ:3s: < ··. · ·.· · ... · • ·. · · .·· .. · .•. · · · · ··· • . •···... · ·· , ~. · .. • · 

a) E= 600 mV 

b) ET: Biocomposite GOD/PC/Nujol Eref: Agº 1 AgCI Eaux: Acero inoxidable 
c) RDP 

Es importánte menciOnciíque'Jacr()no9mperometd~NQ se realizó can el M.l.M.P. 
como en los casos anteriores;sino.conel Sóftwar~.llómad()V()l,taMast~r.versi6n)(9523-2'.3. y 
con un potenciostatO/ 9alvan9st()~º.C91ll~(ci9J.'~9rca· B()8k:~rr1.~ter; Copenhgg~n.~rl)o.q~lo 'PGP 
201. El registro cronopotené:iorr1~tric,o)ípi¿6~q~·este(e>CpE3rirnento se· prese'nta'e[1iló."9r6ficb 34. 

~~:i~~f ~I.f fü:~~:~f ~~~;i¡t;g~f~~~~~1~li~í~~!Jil~~t1f J 
calibración obtenida bCljo'féis sigui¡,;~te~ condiciones:' ' . . : ... 

" ·' .,,, ·.' · .. - ' ;' .. 

a) E= 600 mV 

b) Er: Biocomposite GOD/PCJN~joJ · · Eref: Ag~ 1 AgCI 
c) -e= 85 s 
d)RDP 

. . 
' . . ,· ,. 

Eaux: Acero. irio.xidable 
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- i 

Grafico 34. Curvo de 
calibración i ,,,. l (Cglu) 
poro lo determinación 
de glu en.~suero. Lo 
lectura · de ;:, i al E 
impuesto_CE3s~J~gistrpqa 

· ~~~i6Ji;}t~\~~w;~w¿6 
~:uao0r·7~~]:t~~ re~~ 
que describe. lo curvo 
de calibicición. así 
como _.·. el valor del 
coeficiente de 
correlación. 

012 

01 

OOB 

004 

Curvo de colibroción. i=f(Cglu) o E=600mv. -c=85s E1 B1ocompos1te 

GOD Eief. Ag 1 AgCI Eoux. Acero Inoxidable 

y= 41.584x + OCD28 
A'= 0996() 

o·-----·-·-- ____ .__,._---------···-·-··----··------·-· 
O Oo:::o5 0.00 OOOl5 

Cglu(M) 
OCXJ2 OCXJ25 0003 1 

J 

Con la curvo de calibración que se presento en lo gráfico 35 ... se determinó el 
contenido de glu en dos muestras de suero de p9cientes que. cursan co.n IRC. Uno de los 
pacientes cu8o muestro fue anolizada._odemás del ·pr6blémO"re.naL·curs·a é()n DMNID. Los 
resultados obtenidos __ paro cada· una·· qe; l()s :íllUE)stras:?fral.i~?()?s;,;sE{pc~·s<?ntbn;;en;_ 16-Fabla 

~~~~º:f~~~;~;~~~:~~~,~11~i&~f l~~~1«~~x
1

~~~~~~~tlK,~~~~~~~
1

~~ 
. , :.-.\> ,_,.,,. ~~·{~>~"_'.>¡-;. •-iC.,. 

Tablo XXV. Resultados de la determinación de glu en suero con bi()(o~ppsiti3de.CP/GOD 
en dos muestras. Nótese la diferencia de resultados entre lo múestra del 'paciente con 
0

~:Hst:1ret~i Fc;;~=J8º'ª~~~ilf "¿;~~M> ¡¡-v;;1;;;.;~d;-;;;;;;~;~~;;; c;;;l&JI 
1=8~~1~3~1~[~ ;~=~~~~-~~:_] 
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En los resultados presentados en la tabla XXV se observp '8Ue. losi'IOl()r'es de glu 
determinados para cada: Und"~de la's.rnuestros··nó.estón .cier1tíó'8e1If1tertíól9';~~q~s.~alores · 

~;;~;:~~~,:~~n~:t~!~~:t1:~~~:~~!~50~1¡:~~1J~T~1¡~} f"f~~~~~61E~ 
trabajo. consistiría en repetir .•. e1 .• anólisis·. eón, muéstr8s';:e:oritr,ó1r.bc;c·~l"IE:;st~8i5,st~é,.~pcfrativos 

~~:~d~~ ~a~~~=:io~~:~,:.n·1~ª'.8~f ~\0;ri¿,'¿~~~\. 1J~t1~~~~~~~i~~~J~}~1!l~~A1~~~~~d~ 
determinación de glu en suero con un' .b1S~brnpdSlte.'f\ pE3sar·:a9 .todo/es .irl1pcirtantÉrrésOltar 
que el bkxompos1te es lo suficie6te.~e0te• s·~nsi.ble: f?ó~a ~istf~guir: I~ dife~encia más 
importante en el Dx de DMNID, que 1:3s el aumento 'de los valores de. glu respecto a un 
individuo no diabético. · 

33 Polarografío. 

3 31. Oetermina~ión de /:(¿~d_o Nb2díxico e;., tao/etas. 

3 31. I N6ao.f1es· .. b~s1;as de p;)arÓgi~tk:1. '66~671 .. 
Como ya se ~encionó en la seccióq~~ 3.(3.· fue eI professor J. Heyrovsky de la 

Universidad ·de.· Praga. el iniciador de .la · pólor99ré:ífía ••analítico. La· primera médición 
realizada con un polarógrafo. en 1922. fúe)a'.:Cargo~. d,E3 L, Heyrovsky cuando if")teípretó 
correctamente el incremento de la i en el ·i9!~Í1,1,9i(;>\ª~·~L~<~<-2.0 debio'o,ci lo 9E3Ppsi.cic)n de 

iones Na' formando una amalgama parp.~00:~9,·Jci~{¡ e)~ NoOH. IM. D~ést8s .~c5rnienios. las 
mediciones de las corrientes polarogr9fi2~~-.~;~~~~~É3H9i~rC?Íi·.~;;estugios. fl)Qd~f11~nfol~~ y 
teóricos de los procesos al . electrodo,'.acómpa1\a()c:> dé reacck:¡n~s ·y del {análisis químico. 

~~~~~~~~ ~;· pues,· la influ\':c~ .~~~~~~~~'ft~&di!;~t~~:(~n() ~tJ~. ~~R~i~c~,l~M'~~;!~lcci 
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. . 

c) E.1.· EGM .··.··no es permone,nte,mente rnodifica_db ppr.• 
depósitos de maferial en 0-sobre- el mismo:< -·. .... ·- . . ... . 

.. . .·.·_El ~a§61I~is.{pd~~b~i8~i¿~j~ta~i-,t~:ti~~- es~~~· ~:.~~d-~:E).~:~auh;~n .• lineal entre· 1a i de 
. difusion y.· ia;cC>i_)c~f"iúa~ión ~n:~I s~nb'(:Je la di.so1Úci6n. d~lcis' es.pecies electrOactivas. como lo 
d6:~uestra·,·1b·:-~~UOci¿;n:.dS·'. .. 1íKO~Y~//·:··, -· . . - ... - . <~.· -. . 

': i .. ,, , >1 ~-~r::·., -.: 

donde: 

m =velocidad.de flujo de masa del mercurio 
t = tiempo de goteo del mercurio (en s) . 
Los restantes parámetros presentes en la ecuación ya han sido descritos en la sección 

de abreviaturas. 

Cada gotaseelimina mecánicamente en el mismo.rn9mentó:~n que aurnenta el E. de 
manera que lo1gqt,c::i se mantiene en un E const9nte.durant~ .e1'.:fqu(3dure.·La_polarografia 
es un método eri RD,C por la convección producida,po~y::i'gotc{al caérJ · · - · 

·' (, ~'.," •···; ·:;: . ."::·.,_:-·<, .-;;::':.--r.<.-.r·-· .. :·.~--, -~.~ .. :~_ .... ~~-:· ~>5>" ,-, 
-' ·,< :_-: -.:. ~- .,, .- - ,,,- - ,;;.~f:.> :':~.!~l : ,,_. __ ,, ·- ' •":>.<: 

·<:~_:.~_ .. ;-:e .. -- ._··:.·-. - ·· ·,,._ ..... -. ~;: .,·;,,_.: ~-- -í_;;-_-
. '"c'J~~-, :;-.-: ~ - .y--_, __ ·":·.'°'¡.;:;, 'J_:.:::.·-.' 
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Lo polorogrofio se aplico en lo identificación cualitativo de un() sustancio problema. 
todo vez que numerosos grupos funcionales orgánicas producen ondas polorogrpficos. sin·· 
embargo. la principal aplicación de lo polorogrofío se encuentra en e.I onálisiScuontitotivo: 

Puesto que lo magnitud de lo id,f es proporcional a lo canC~í)t~cici~n.d~1.a,nolito .• 1a>é1turo de 
lo onda polarográfica es proporcional a la cantid9d de.an()litc)··pr§l'~ente.'Sep~éden usar 
metodologías analíticas. tales como: curvas _de ccili?~ación:.9'ticit)x1e.~;.~stáhdprc)·estóndar 
interno. 

331.2 Propiedades generales de/Ácido Naltdíxk:o .. 1941
• 

Desde h~ce a~as. se Oacdntdd6 ~;;; ~l¡jµn9s de las rn1.:.lnbr()s · ari ginales de. f ármacas 
anti microbianos sintéticos. de•'·ª• dc)se lc)sC1uin9l()Í)é)s,· y en: p6rticuk:ir. el Ácid() Nal_idíxico (ANX) 
para _tratar infecciones de víós urinarias;· l9s prqdLJc:tos;'dE:}· ~stO categorí9 •. tienen · frnportancia 
relativamente ·peq~eña.·_ p~r su ·_limitado .ütilid.§C:Jú~~ap$.ufica ,y';>16. róptda,. apa,rición .. de 
resistencia bacteriana. Todos . los. derivodosf.~dispqt)iBlest'é:q~t}ene+:tuñ"qrfr.a'c:cic)n_. de ácido 

·carboxílico en la ·posición 3 de.la estructura furi~él:Méntói':;,Su•~~sC:l.hisrnb.o9ic)'~dó'n"eso nivel 

~E~!~~:~~~~~~~~~~~~p:~::::=~~i!~:~~~~~i~~i~l~l~~~~~~:t~:~~~~~ 
el polipéptido de lo subunidod A de la enJ!iffi,ó}Ón,fiere;resis\60siq;(:il;farñiaá:i: El ANX es un 
bactericida que actúa sobre casi todaf l()s 8PSt~;rJ9~\.gf'gíll~egg~iy,{)~·~cor1lúnes· que.causan 
infecciones en vías urinarias. pero su (:)ªivi~p~fiíltríhs·e<:af.~3sjliÍ11Ítg.c:Já:·. P, óerÜglr]bsa es 
resistente al ANX. En _general. los .. qui11ol<:)na~'.sE3:6bsor~,E3fü8,()ecu()<:Jani~l)te:·qéspués de 
ingerirlas. y se distribuyen de manera;•ari)p.1,io ~-n,iOs\teji~O-S'tprp.9rale's(~()S,,p_lime~tOS no 
aminoran su absorción despuésde.Inge}lr.el tór;Tiac'é,; P,~ro í5iJE3~9j)"pi61q()gt;r-él .kips<)hasto 
que se alcancen sus ~oncentraciones·•_mÓximasS.n.Plosrna}'El;ycSIQ~:~rj';tif3''.:dfs~fi~~dónde los 
quinolonas. es grai:ide .. y lcis··. con~e0úacion(3s ()bse·;vcidas_:·e;r,c;:-C:>r'írip'.\pulÍÍi'Csí-l~ ri ñÓn próstata. 

~:i~~~f:::~~º~~k~~:sS~e~~:~E~~~~li!i[é~i)~(~ii~~lfffl~~~~~i:bc~~c~~ 
Las quinolonas suelen ser bien toleradas, Los,rea~ci_§n~~·s\~~-~~:;J~9rr~$,''riíéfc§mu,ne;s_.incluyen 
cefalea. náuseas. dolor abdominal y vértigos. ~.En·:'niñqs,qlfE3';>bcih·consl.JrnidC) ANX seha 
descrito Ortralgias e hinchazón articular; por tal razón.·es-mejorri8 uti,lizarló'en pre'::púberes o 
en mujeres embarazadas. El ANX es útil solamente·· en, infecciones. causados por bc)cterios 
sensibles. · ·· · · · · · 
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3.3./.3 Establecimiento de los parámetros electroquímicos poro lo determinación 
de ANX en tabletas 

El ANX es un antibiótico electroactivo, por lo cual puede ser cuantificado por algún 
·método electroquímico. En el pres~nte~trabojo se realizó lo determinación de ANX en 
tabletas. producto terminado. por p91orogrofía clásico, usando el EGM y el M.l.M.P .. como 
alternativo o al método de volorc:lción ()ficiol (de materia primo) el cual troto de una 
valoración volumétrico en médió;no::OéúÓSo (dimetilformomido) con Métóxido de litio y 
monitoreo con indicodoi~isG61(t\fn'61ttb1eííla). 1951 

'·' '.'· .. ' >- ,,".,._. ,., ~ í :-'!._:':-'~'- ·..,, ... (,:·· ' 

• P'?ro conOs~~~:-~(~¡~;i}rik~lPI~s~Vdio, se trozó lo evolución de los polarogromosde un 
análisis d~'.t991E3't9~·i}?9't'9~fsi?o~~~J9,~t~,ñdár·de uno solución de ANX en NoOH_.O.IFeomo 
medio de íeOC:c16nDEn.1a'9r.~ficc.rá~.ª·ise:.muestran 10s•polarogramos obtenidos;_en 10 gr6fica 

34b se mu~sti,~~-~q\c)~~~ij'~{$.~·:,~·.·~r6fic~'.35~. donde se observo lo disminuci6n:dé 1() idof, 
conforme. oumentb lq:c'ci~2E3ritroéÍÓri\je' ei¡:,01ito. c~rocterístico de lo polarogrofío dásÍco;' 

., ·- ~ ', - , . - ' - . " . . ' ·. : 
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Gráfico 35. Evolución de 
los polorogromas poro 
concentraciones 
crecientes de ANX en 
NoOH O.IF. En logiófü:o 
b se muestro el detalle 
de la evolución 'de los 
mismos. así como ~I E ~I 
cual se oxida el analitci, 
mismo que seró util_izada 
para realizar las 
determinaciones en la 

muestra. Er: EGM 

Eref: Ag 1 AgCI 
Eaux: Acero inoxidable . 

Los polarogramas de la gráfica 35 fueron obtenidos con las siguientes condiciones: 

o) -300<mV<-2000 

b) Er: EGM Eref: Ag 1 AgCI. Eaux: Acero inoxidable 
c) "t = 10 s 
d) AE = 100 mV 
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De la gráfica 35 se obtienen como conclusión que el E al cual ocurre la oxidación del 
ANX es igual a -2400 mV. Este es el potenciolal cual se hará posteriormente las mediciones 
de i para la determinación de ANX en la muestra. La metodología analítica utilizada fue la 
de adiciones estándar. 

3.3.1.4 Determinación de ANX en tabletas. Técnico operatorio: Polaro9rofía 
clásica. Metodología analítica. Adiciones éstándÓr 

. ·Par() lo det~rminbdÓn··de <ANX en tabl~tás. se .utilizó una muestra .de tabletas 
comerciOles deAN* de"<:o~tenido nomind qe ·sop:oíl}g··.p9r t9().1.ei!9,s.~ calculÓ~I. peso 
promedio de.·5 •. ta(>let9s'?las.·._cuoles fueron. pulverizatj9sj,!:J h6ffi.()gE3_(1iz{:)das:én un ino~ero . . A 
una .celda el~ctroqJímica se le· adicionó. 5.0mL,qe,·;·N§C)tF.Q.IF,:y;sé;:d~splózq~ej'•o>.<.igeno 
disuelto mE)dianté una corriente de nitrógeno, grodq)indJ5t~icit'ªur9iii~' 1_$)n,iflÜ1:os')"c8r{ elfin 

~~l~~o~~~~~z;~;~~nd~~on:~~~oea:v~~~ci~1~~~fil~l1~~~~~~f ~~r~~~m~1f:~~#tf u~s~ 
obtuvieron los dominios libres de oxigeno; .s~· ()cjiSi()ilé>{()',:·.lq!::ce,lc:j()'•.9na(m,as_cr''del 
homogénizado de tableta. alreded.or de no}ngYpesa~osºcon'exaetltué(;:uQa)'Ve¿iaii'adida 
la· muestro de análisis. se hizo pasar nue\/a~~'1t~/Jn.6}c6rriJ3~1:~:d~;·riitr6g~n9;c:JGrcirite un 

, minuto: Al cabo de este tiempo, y C()n ayud() de,I M.Í.M.P;; se imp~so' un'E::~230Ü.•fTl\/i y se 
midió la i a un -¡;=IO s con el mismo iÍlstrúrrientÓ.> · · .· · · · ·. . · · . · · . 

Posterior a la mediciónd.e i;.se ciñadier6n SO() µLde únasoluciÓn de ANXS~e(0.075 
F en aguo. Se hizo pasOr. núevcxne.nte. ,uí)9 C:()rrfente de nitróge6C> •qu7(:)nt~ y,n ~(núto .. Al 
cabo de este tiempo, se impÜso el E~-2300 mV;y se midió la iol misrno:;f;::~Estos pásos se 
repitieron entre cada una de. los:~adiciqné~ de lo·,solución de ANX'. SRe(\hast(;'·obtenér. un 
mínimo de 5 adiciones estándar.· Pa~a;cófí.sce~·la.·~antid6d de,ANx.qJ~':~~tci~g:<pr~sente en 
la muestra de análisis, se. obtuvo la e.cuacif'ó 8~ fegresión .lin~()l'cj~l.ª~n~qyo.~y·se llevaron a 
cabo los cálculos necesarios, tomand.o'éh',cuehta el volúmen de inicio:'éJe\16 2eldó, asi como 
la corrección por.dil.ución.de•losválor~s·d:~Lm~·dÍdo.en~ada ~diciÓ~'.···:, ·,·. . 

", ·, ,·.-·· ·- •, '"'· " .. ':,-?,,•.·_-; ",,...··· ..... . .-... : . '" :· -¡e·' 

En la gráfica 3t/sE3 _rri3~~t;¿~·lbs;'/~Jcis ()btenidos para cuatro répli~as realizadas. En 
la tabla XXV se rnue.stí9(; ta'ntc{I~~ :cbf1oiéiC>~es de experimentación, asi como los resJltados 
obtenidos paro ·C:ada ·~na de los ~0s~yos realizados. · 
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Gráfica 36. Adiciones 
estándar a E=-2300 
mV y "t:=IO s para la 
determinación de ANX 
por polarografia 
clásica. en tabletas. 
Para todos los casos: 

Er: EGM 
Eref Ag I AgCI 
Eaux: Acero inoxidable 

Determincxión de ANX en tabletas por polarografía clásica. 

Métcx::lo de odeones estánacbr 

40 

~3J ! 
! ¡ 

1 20 ! 
1 

1 

1 10 1 

¡ o ·- -· - . .. - .. ... ... -- .. ,. --······- --~-----------·-- \ 
1 1 

ll o .. -·- -º~c:g:; ______ <2Sl _____ _(J_g~-----C?_O? __ - 0025 0031 
-------~-~~5!'.~=1-~-~::º 2. Mu~~ 3 ~~~~~ c~Nx<M~ __ J 

Tabla XXV. Resultados de la determinación de ANX en tabletas por la técnica operatoria de 
polarografia clásica y la metodología analítico de adiciones estándar. Se muestra el análisis 
de regresión lineal de cada una de las muestras ensayadas. así como el contenido de 

l-P~=~::~~::
9

f~=~,~;c~~:;~~::::F;;~4 
; ler ens~yo 1 . 10.«~ ,, -·-¡r y~-762.14~-+ -4.6315 ·¡¡·- ---o.9s6j . j¡ ··- -·s6:i ____ --· IJ 

f::~1~~ªªRf~R1§t~l§I 
Con los datos y los resultados mostrados en la tablo XXV. se determinó que el 

contenido promedio de ANX en la muestra analizada es de: 

Contenido de ANX en tabletas: 99.5% 
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A pesarde qJe IÓs.parámetros E3stacJí~ticos'reportados no son lm aceptcibl~sp(.)ra un 
trabajo analítico/los.resultados experimentales permiten sostener que tonto él'rr)étodo como 
el sistema soh_.eifectivos;cy para corroborar la veracidad de los resultados; es'.í1!3c:esc:irio' llevar 
a cabo u_n (TlOyoínúmero deréplicas del experimento. así como una validaci6n:delmét6do 
analítico propuesto. . . ' 

3. 4 Voltomperometrío Gdico. 

3. 41. Determinación cuolitoiivo de lo odivtdod de GOD. · 

3.•4:·1.·1·1Jaf¡g'e~i~,C?j(:C:C>~.~~;~c;(Fc/re~~°'+~1~z(. <)cica. '9b.9ll ... 

La mej6r,a'.en11J(~e%<1$~1dd~5~5.e8~ .. bbikk.i;;~;rñid;e'rido Con cuid.ado· las• corrie!Ítes, 

•. '-'• ·;.~· ... ·· ·;,. ;,,·;C·· ' ':•·•·.• ~ 

electroactivas de la disolución.: la techicc{ operatória ·;;utilizdda':·es-¡, lb'Yderiómi nóckl'.~VC' y·'· la 
• • '. ·. .. :.· · · ·.<.:: ·. '. ~ ···· ,· .: .. < ·~ ::.'."" -~ :·;·:;-;,_:.:.. · '..;..;:< :;·:-._ .• :- -\:.:~ ._,,. ~: ·:·,~-_::::>-;,·: ,~ :,;~:-: .. :.~: .. :~\:( :,~_{·; .. ~~~i:.f:~·:1r.:·.<:¿_\~ ir:~:·-:~'J-J~¡f~1~t'f·-~':":~:-t,~~~::,~·:!,; _: :·.~ .:' :. -~- -· -_. 

velocidad de barrido puede .alcanza~.;:hastci~'1QOrN/s~>Sir:i{ernbar9o;';~par9'(ü,scx;n.orfT1al;.•la .. 
. . . : .:_ .. -- .. : . :- ,-. _:-~.- ':·· ,._. .. ; ,,: .. ··· '_:-. -·:··,:::--~: .. ;:_:. ,;:"""'.: ,.-:.\. :..:,,.~· .. · ;_: -.~:-~_. ·.:.·:::''"'-: --···'.::->~~: -... ~.··"·''" _,_ ''"~-. -;~.-1.,~· , " ·:··'' ... ,, _i_; s~~J(_~_:.; J ~~::1~.;:·,·•.:> :~:~:::·.·.- ~.c.:/, .. -/ .: ·." .· · ,· 

velocidad de barrido de E. se acercó m65-:blihterv61o'.oe)IO.d::inY/s51000:~Ed~'experfrñeíit6s de 

¡~~~Eif~i~~1iii!ltl1f ¡lf iilll11f llil~~¡ 
de medida de 16 cbrrienfe: Por:oúo Íádo, el bárrído'.'.dei E no:es unidireccionbl:" ', ··· · 

. ·, . ' ... . :· ·.,' .-·· -: ··. '. ; ' ... ..... . .... ,· . . . . . . ... ·.· 
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La ve utiliza un f)rograma.Aeperturb,aciÓri cJeonda' lri'?~~~lár CiPnCad8. aL E. En la 
8 se muestra la representOCión grá.fico d.el prograíTl() de< pe~urbb~ión descrito así 

ica eneroda. . .· . ' - •, ' '' . ,, ' ' . ' 
E{mV) 

E 

Figura 8. Represent,qc,ión. . . . programa ·.·•··... . , . el 
voltamperogromo típic§ ·g~n-~ra.~O.> .· . . :: ·•. : ~ . , \~·· " '·; : . , . . 

En la fig~;a,~~s~%,¿~~ ,~~E:fcif ~~~~~;fJ~~~:~c'::~~;i,§; :j;~fai~;; irg~~I ~e E ~~tre 
los tiempos to y;t1: (p6i:.lo.'generol; un.os segurid()s).:~59: invierte· 10: rcinipc:í paró ·: lleyar':;de nuevo 

al E a su volc:ii' iniciOl ,en: el t2;. Los• porciones iniddles: ó:pdrtir:"de{tó~'de'lós :cüivós:i~E~se. parecen 

~=~~fa~:~¡~~~~¡:~:~t,f:~i'.i~2i9J;f¡i~~~~f f ~if~~~~~~~~~~~;~~~~~~;i~~id~~~ 
disminudón :tiene 1 lúgar,; p()rqúe._d~'soparece' elo~alit6 f er¡'~l655p(oximic:k:ld~s:':dé' lci'jUperfiCie 

:~:~~:~~H~!~~~~~~;~:I~~= ;~:~trtr~;:¡~~:~~,~~~~~:i~:,~~~~~~ 
continúo una i catódica::porque el E es todavía suficiehtemé'(,tetnegot1v.o:p,aro.;qU_e:t.eriga 
lugar la reducción> é:uáAdo ef E se hace bastante rTleí)Ós''.n~g~ti~8:2 ~j:'pr,{5ª0Sf~;~;r~~Üci~~ que 
se encuentro cerco·. de: IÓ superficie del electrodo. e~piE3zo':a~·,o~ié:Ja'rse~?Est~1~edtdón c)rigina 
un "onda anódico". FinOl.mente. cuando desopor~ce/e1;/p'r,q8Gct'q';)'í~8.~tido;. i6 :.( 6n6dica 
disminuye de nuevo hacia su valor inicial en ~l ;ti~~~:;:·Y:~\":>·.~; ;~~tg;.;·~~·A'~~f~'.;~4ed6 ~xplicada 
la formo de un voltamperogroma cidi~o;,:,~ípic-''' . . rp ., . .érli;C:(~re'versible. Del 
voltomperogromo se·. puede · determinó(. di~E;(Jr,~~séC'porametrbs}?électroquimicos de 
importancia analítica. por. ejemplo. 10< ;8if~[e(iéici;~;~.~~;:E~)~~ú~.'.-pícos es inversamente 
proporcional al número.de electrones . tí~hsf~.Íi~os';(n):\Aígébraiea;:nente tenemos que: 

' ·- º · -· -- ·- .- _,, ~ •" _, .' . . :,. 3:-·/:: '< •.!;.·. ' ·;- · -' :: ' .. '. 

;'- ~ -~~~-(>.'.'. ;~:-:·?:·~~º/~:- ~·. ·:,-e-. ;=c.~:;· __ ,_;_; ., 

E· .. · 
pa 

_E = 0.059 .o 250( 
pe n 
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La ecuaCión antérior es para especies electroquímicómente reversibles. Si el sistema 
no es reversi()IE3. )os _ picos _ s~. . separan <mas. .· Dél mismo modo. para un par 
electroquimicame~te ·reversible, el E ' ()Or~al ·. d,e las especies electroquimicamente 
electrolizadas es IO mecjfo ?e los potenciales pico: algebraica mente: 

E O' 

Finalmente. es importante mencionar que la VC se utiliza para caracterizar el 
comportamiento redox . de los compuestos,.· y para diluci.dor la, cinética de (eacciones 
electródicas. En el prE'.sente trabajo se utiHzaróhlo.VCcorno :):Jn()_técnico operatoria para la 
determinación de la· activicfoc) de la ,(3c:JD. y p()Íp 1~· d.eterrn.inoc:ión de glu en suero en 
presencia de GOD. ambos en condiciones de miÍÍiOtt.i'rizÓEion: > · · ' . . . . .. 

'·¡·::·:·: __ :::· :· ~-,. •' .(.·~:<:; ~-·.f);;~/. /: 

3 41.2 Determinoclód d~· 1/; ~~1~1?/0~~~·~00 
·-,~~­

'• 

Como ya se habrá visto. en dós s~ccioneS'<:Je e~tetrobajo se ha utilizado a la enzima 
GOD como elemento bioseléCti\fO •para Ia medición de glu en suero procedente de 
diferentes voluntarios. tanto sanos. como pacientes. __ Paro conúola/:la .. calidad de la GOD 
utilizada. se llevaron a •c:abo'.expeíimentos deVCcu.yc::i fi'p9li~aª·fue. ·demostrar.gue la 
enzima que se utilizó presentaba actividad catalítica. Po.ro l9gra/este. :objetivo. se hicieron los 
ensayos en condiciones de ~iniaturización y nuevám~nt6;:5:9".'utiÚ:Zó el . Software ll()mado 
VoltaMaster. versión X 9523~2.3. y . el pótenciostato~~§ly'9f:i.?stat~ C:omerciaL:_(T'lórc:() 
Radiometer Copenhage11 modelo. PGP 201 para imponer~ífos}pa,trónes :de .pE:)rtürbación . 
adecuados para la deter~inación .de la activad' de 1a·.enzi~9.:;EA1a··9·r6fica 37cs~'pr~.seritan 
los registros de ve . p<:)rO Id. demostración de la ' ºª¡\/¡ª·ª~t·~.~·: (?qp'qu~.:,·~~·'utilizb. los 
voltamperogramas d~JS:í;~rófica 37 fueron obtenic:!.os e,n_k)s siguientes condicionei( .. ' . 

::~:.~;'.~o-~i'i2<'.:,>·;·: .. '..<<:~--~·: ;·: ·. 
o) Medio de reacci6n/ps's ~H;,;7.4 (pas = O.O! F .. • · 

b) E1: Au Eref: cVr~L(l/)j'¡ . Eaux: Acero inoxidable 
c) -900< mV ~ 1000 
d) -r .= Is .o, i, . . 

é) m9 1u = IÓO rlig 
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s 

i .2 E-OJ 

·-·-··-. 

l.E-06 ·¡ Demostroción de la actividad de GOD par VC 

8.E-07 i 
¡ 
1 

6E-07 

4 E-07 

j-=;=-D~minio 

i---GOD2 

¡-glul 

i-glu2 

i-glu3 

Gráfica 37. Demostración 
de lo actividad de -·la 
GOD utilizada en este 
trabajo. Nótese E31 cambio .. 
en lo i en valores ;;de .E 
alrededor de .. ·'500\,mV 
debidos a. la'6cciÓriéJe?l6· 
GOD eri'>pr~.sª0¿ip'';'be 
glu. Para todos 1(:)s<e:_asos: 

Er: Au Er~f: cJ'l(~(I¡)'¡ I · 
Eoux: Ace~Ó ino~idÓble 

Los voltomperogromos de lo gráfico 37 fueron realizados de lo siguiente manera: 

o) Dominio. este fue trozado solamente en medio de reacción (PBS pf-i"'.7;4:c~as ,".",O.ÜJ F) con 
los electrodos yo mencionados. El mediodereocción fueoireodo~on.'uno·i:)o~:bc:{d~ aire 
durante 15 minutos. Hay gue •· rE3cordor '1u~)a (30D E:)s uncí, enzi(llc:i {quei /equiere de la 
presencio de oxigeno poro poder ref¡li~dr·su OttiVi~cfrj enzimátiCC); .. - .. ;.>,<>'. / •:_' 

~~~~~:~:ñ~~::i6J6~~~~jjg~~i~~z~i~~~~~jl~~~f2~~~t~~~i:~tt1~~~~ 
oproximadame~te con el fln.'de~'d.fso,lv~r{lc:li'E3nziQic);·Las'{.co0dié:ión'3s·i'oe·reocción _fueron las 

mismas. Se obSeNa un abat1ffii~ó~~f y~}~i~J~~~¡~~(;~~~~~Jft(( \ , •..•. •.•··. .·· 
c) glu l. 9/u 2 glu 3 estos voltomper§gí,oir]OsJu~tof1',:tr()~8R9s,EO)fl:ia's~lución on~eríc:)(, perose 
le fueron añadiendo cantidades'·· ~e ··'solGcic)ri ·if!6'1910'Xó:oíf,,: tdl_ ·9u~, la. ~on~E3ntración_del 

~;~~·;~:~~~~~~::i:~=nl~~tIT~1i~~~1~~~i~~I~Ei~I~t~¡~t~~E~ 
alrededor de soo mV es un.'indkativo_de··1Q'océi6n;.enzimátié6Yd_e•.ló·Gqp ·-c·u6i,ci~ se 
encuentro en presencio de glu'. · 
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3. 42 Determinoaón de 9/u en suelo en presencio de GOD por Voltomperometrio 
Odie o. 

. . . -. 

3. 4.2/Determinoaón de 9/u en suero por Voltc;mpelometrío Cíclico. 

Hasta el momento, se han propuesto dos maneras diferentes de determinar glu en 
-suero: por-potenciometrio C).corriente"nuló}fco~ el-usode un;()iocorl-ipos_ite con CP. En esta 
sección se _proporie. el -~58 de:latécnic()';op~ratoria_·-dey~; én -pr~se~cia de GOD como 
elemento bioselectivo; pC:irO- la determinóción _de este qnalito; qÜe_; como ya se planteó 
ant_eriormente. tiene mucha· importancia en ló· clinicq/ . < -• ·_ · _. _ ~: .;:;; ., . 

•·;~ ",·"! .·,,·.;.·,··-·-e<.>:.>.~~;-

Para llevar a cabo la determiriOción·d~-glu en suªió/'sE3:re9Ú~ó b VC de_ una solución 
de glu de concentración conocida .. En ~l .. ()p8(t~~ci 8~t~ri6.¡{·~~ ~deíTlostró que la corriente 
cambia al estar tanto la enzima como el su'sti8tó p~E3-se~t¡,:rs:~ri'.soluCión. en PBS saturado de 
oxigeno. Se escogió monitorear la corriE3~tE3/ó,'6c)ó'rñ\j,\·é~;1ci'g~Ófica 38 se presentan los 
resultados para la determinación de.·gl~:.e~ ~~ui;i;ío': L9s ·condiciones a las que fueron 
realizadas los voltamperogramas se enUme(an ¿; éontinucición: . 

. ;·. -· •' ''º~_:::; :, '>'' ' -· '. . . .· 
. . ;'..~:::. :.:}>·'-· 

a) Medio de reacción: P~S pH+z.4 ¿~s A ó.()1 F.· 

b) Er: Au Eref: Cu !Cu(ll) PI .Ea6G.A.'c~~6inbxidable 
c) -900 < mV:-F- lOOÜ 
d) i = 1 s - ·. . >C ->' 

e) Vo ~ JciociµL~rí miCrocelda· __ .-
' . ·- . , 

- ' ... .·, .; " -

. . En primer lugar. y. al igual que_ elsasoanterior .• se saturó de_ oxigeno al PBS con una 
bombade aire durante 15 minutos. P_bsteriorm_ent§se trazó_un_voltampe.rogroma .de 1000 µL 

· de PBS en las condiciones Onteriores. y. se· rnidió l_a_corriente; a ~OÜmV., Esta es 16 i residual 
del experimento. Este valordei:sérestó a cada unc:i de_k)s mediciories Cfeirecilizaé:Jas_, ... . 

. - ' . -.,· :;:>: . . . , , .·· . ''· .·. ''.···., .,.' ·, .;.·_,._..,,.._.... ·, · .... ' .... ·, , ... : ....... ,,_ 

En segundo lugar se agregó a la celda 100 &L ~~- ~~a'.lo'1J_c:i~ci:,',d,ái,~j0·,Ó;p1f.S~ 
homogenizó la solución mediante agitación mecánica. PosteíiorrñehtEi'se'~~ag/E¡gó,'JOQ'.fiíg 'de 
GOD a la solución. Sé agitó la solución para homogeniz()r y pe;¡rrnitir .qL¿e. s~,U~vciid'~ ';~abo · 
la reacción enzimática. Se realizó la VC en las condiciones mencionadcis'.SE3)~idiój·1t>'.'i ¿··6óO 
mV. A este valor de i se le restó el valor de la iresidUal· y fuecor_fegido·pb}fdilucÍÓ~~Este 
valor de i corregido corresponde al de una solución de glu de concentración ccinoCida en 
presencia de GOD. . - .. · · . . . · .. 

118 

o 



FinolmeOte; ab· celda se le 'añ0di6soo µ[de süéi6d~ uh·f>ac1~nt~·con.Dx •. de IAC 

Lo solución se homogenizÓ.Y ~e.reolizó loVCen. lqs.cori~icigr:iE?.~ ~E)n,dq()()_d.9_~:· ~U<:)VClmente 
se midió lo .i o 666 rnV:;'~este=vaTorde-i se le restó el.valor1(jeJa:i fe~-i{!~ai-y fue._c()rregido 
por dilución. Este valor de i'c<:>rregid<:>corres,ponde ol dela ~orfr¡~c:id degll).en'pr~sencia de 
GOD presente en• la. celda. Hoéiendo . los. cákulos pertinentes'.· y c6nslder6ndo el . factor de 
dilución. se calculó.la cantidadde glu en la muestra.. · · . 

Gráfica 38. Determinación 
de glu en suero por V~ .. 
Nótese el aumento de la i · 
en el E = 600 mV. el cual· 
se muestra en la ·grófica. 
Para todos los casos: · 

'. · .... 

Er: Au Eref: Cu 1.Cu(ll) 1 ( 
Eaux: Acero inoxidable 

~· -----~-----------·-------------------- --- --------------
. ! ICXJE-lli 1 Determinación de glu en suero 
¡ 

8.CXJE-07 

6.CXJE-07 

s 4.CXJE-07 

1 

1 >Cll-071 

r . D . . 1 ¡ ._.,__ om1n10 

;-GOD j 

¡--...-Muestro 1 

;~gluO~_l'_j 

6CXJmV 

' 1 

~) . . ... .. . . ~:-·-------9-.CXJE-.Q_E~---' 
Una vez obtenid9s los valores de i para cada uno de los,~as9spres~'rit6'dos .en lo· 

gráfica 38. se procedíó a calcular la cantidad de glu en la muestra d¿-suer~\Lo~Jalor~sde i 
para cada uno delos voltamperogramas de la gráfica 38 se rnuestrari•en 1.6 tabl6 XXVI. 
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Tabla XXVI. Valores de i medidos a pa~ir de los voltamperogramas para la determ'inación 
de glu en suero. Enla columna cdenC>rriinóda i corregida se presentan los valores de i 
corregidos tanto por la corriente residual como por el efecto de dilución. . 

· C~ndl~i6~ · · · · n· · i (µA) lf · i c~rregida (µA) 11 

1l~~~~~3[ii8iEi 
El valor de i que corresponde al PBS se denomina corriente restduol. (i,e,) que 

contribuye finalmente al valor de la i cuando están presentes tanto la,glu 'con (30D así 
como al valor' de la i de la muestra. por lo que tiene que ser restado dE3 cada u'no,,de los 

valores determinados de éstos últimos. Esto. resto de ¡,ª;· se efectúb p6steriormÉ3nte ó la . _. · ~ ·~-,-'.(.:.'·::.: -~-·-. :.-:e--.:~-. ·.' . . ·· .-· - · -., .. _ .. · : · ·,;;: . · .. _ -. · :· > ": ·. · .... -, :>:-: .. ;-:_ ·.::.·:" > ::·,:,.; -~'..·:;:x: ! , 

corrección qel IJ()lor .. de la i debido a la dilución en la. celda electroquímica: ~ara: ejernplifi~ar 
, estos c()n2ept()s?a continuación se describe E31 cáleúlo pOró corregir el valor de i :de· la·. glu 
.t O.OOIF +GOD: < ' . . . . .. . . . . .. . . .... 

Par6 .. el sistéma de estudio. el valorde ¡,ª •. =02390•·µA .•• e~ unvolurnen de PBS. va, 

. donde /va= L() ml: Cuando,. se ha. agregado. glu A.A .. 0.001 ·F·_~n. un ~olumen .v. tal que 

v = 0.100 µLen·presencia•deGOD.elvalordei.es.iguál¿ ¡··= q'.4280µ,l\:para corregir éste 
- - . - . . . . . . . . - . 

valor de i. debido a,16 ¡,~/¿orno 6 la diluc¡¿m en la celda. se efectÚó.elsiguiente cálculo: 
: - ~ ,.. ;' <- ... _. - :-~ ;-,: .. - '. . - - - ·: ,·. - . ·- -· 

-· -·· -- ___ ,_, -- . - - . 

· Í· *(\1°~-~··)' ·•]. [.o 4·· 280 * ( 1 + O.l). .·0·2>.·390] O 2318µA 
lcorregida =f .{J Vo . ~ lres = · • 1 .· - • = • 
Finalmente. de los datos de la tabla XXVI. se calcularon los niveles de glu en la 

muestra: 

( lu = 3.8172 mmol/L Valores de referencia: 3.33 < mmol/L<6.ll 1491 

3.9. < mmol/L <: 5.8 1501 

Como se puede obseNar. el valor de glÜ determinadopor este métodose enc~entra 
dentro de los valores de referencia reportados para este a na lito en suer(). S.in émbargo. en 
preciso mencionar. nuevamente. la necesidad que se tiene de someter esta 'alternativa a 
una validación. 
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4. Microfotocolorimetrio. 

41 /ntroducoón o los métodos ópticos de· análisis. 1981 

41 / Notumlezo 'de ¡¿·íüi.//f7tf9rb'éció"n !Üi-materio. 

, .. El .. fe.nómeno de absorción de .. luz."es:{i~:íi~~j~~J~~it~'~l~~~r~.:~:~~~gó~ra\permane~te y 
c9n una frecuencia dada una fuerza. dire.ctriz~sóbre; IQ'"rTiosc)~'siJ5:p~ridida de· un resórte: Si se 

;~;~~:,~~~·~~:m~: =~~~;',~'::e;:~~o~~~~IJU~~~í~Ó,~%ºc~$i~:¡~~iilj~Í11~~S~Nn~ 
onda electromagnético incidentE3 (por;~je[iplO~'füílo".onaa de. luz) -es/el(8i[igir/al ~electrón 
hacia arriba· y. hacia abajo. contra ·.e¡I i~s8~~:8.ú'e·'..ic{'sbstlen~. SÍ I~ frecuen2i6 86:18 ·radióción 
electromagnética incicjente és. difE3;r'3ñt~ "q'l.í~. la frec~encia natural· de o~cilb2i6n''del '.sist~ma 

. electrónic~.: é~!~ y.()rr1i(:8~~ .. '.P.·i~c)l?.~··~~J~í¡;j.~é'eílefgio radiante. ·. . . .· .. ··. · ··. .• .· · 

. ·. EY(d~nf ~µ\~t~·'?f~i~f;~;~j~~[~ptos anteOOrmente descritos 5?0 re'PresSntados 
m,ediante. funcior]es?mat9-~élti.casji:)el ·campo de la óptica. Estas ecuaciones menCionadas .. ·no 

.. se present()(l en'é,~t~;t~~·b(:ij?.t~8a'.vez que el objetivo de esta sección es ofrecer una noción . 
sobre el efecto de IÓ intera'cción·luz~materia. · · · 
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41.2 Colorirnetrío. Fotoco/orirnetr(a y Espectrofotornetría. 1991 

Pocos son .·.los·. a~utor~~ ~·u~.~hcSse;~'.(fñ·~:~¿¡J~ ~d~' .fgs.8if;rE3~cia~.· e~tre estos métodos de 
análisis ópticos. p~ró'.~es·.nece'sa.~iÓ n1~r)·¿·ic;nq/lq~:~d.iJe?erída·s dec()dO uno·de. ellos: Yª que 
aun se siguen~~~P;P"%~;.'.,~~}~fig~?írtefüe.•.•¡ñd.Usiv~~'e:c?~:.;~~.lij.r~f~~i§6.?IE3s.99e·í0s·.-utiliiana diario. 

' ·. ' • V, '.~:;:~'icf':' ~ .-'·'"·' • -· 

·mejor ;1:~~~~~~~~~1r~~~,~~º~i;1~:e~1~¿~Wi~P~n~~~1~i~t~r,'J!~~~;;~~~~~~'~ 
uno en especial según el pH del medio en E)l''clip,l'.seiHo;s0rn~rgicfo; Póra d.eterminoción de 
hemoglobina (Hb). sé· reportó un métod.o. d~ ·~edi{l~~·':c96·.~~ta"_tétnico)larnad~ ·método de 
Tallqvist. Evidentemente. la determinaCión,c).~;ppFÓ'rfi'.S!,r8gcofo()\el~pHJC,,lc) determinación de 
Hb en una muestra. da lugar a resultados po(:ir~s-~~KEixastitQdiffprecisi(jíl . 

..:~ :.'·· .. --~-,~-_:.·.~~,.:.:~_::'.;:';_:t'~-t'.+;.:.-'·: ·.·<·J.-· ... --.¡ : -·: ;·: . ·.,,. 

···- -~·.:_ :.-:-:~:~:·::\:< -- ""·- :,·:~_,_· - - .. ·.·.,, 
:··::: .• _;) :::.. J• .;;;:' •• :>:;. "" ·-.:. :··<· '. ·. 

Cuondo .. se sustituye el ·ojS··hC~'ciB'6~~ci/JUkdetectoÍfoto~Íé~ri2~. 2ofnolosson las 
totoceldas ofotorresistenciós,'.•y_s~h9c~:¡A:éi~(riub rayo de luz sobre:unq'rnuestr.a que pasa ·a 
través de. un filtro. c)e ~n .cc,IOri;.C:J~!er:i'.fíiÍ)?dC>. se·· dice que s'e. tro~q':p~,·¡_ün'(mE3todo. por 
· fotocolorirnetría, EstE),mé¡tod.9 :rrE3:~~ritO: -~gyor se,nsibilidad · gue ~j'. ~§J_c;(im~fri.c(?\y() '9ue las 

··"·. ·")·",, .. -I;_,,:·-;_·,;:.:.:-. ">:c·-·.' .. ·t.i,«\· .. .: ·ú.,;:··',~~ ;·-,_;·:--::f:· ;_~·-:/.- .¡•/·· "°.' ':_~;,. ··'::~~·;·;:.~· ~:--<<· ··.~ :" .. ~)· .. · . 
• • ,.. ~ -· ~. . ':J-: • .. . ·,". ,.: -~· ' • " '<.'•' ., ;·'','. ~1.1 

. ·:./~- '" ,...,. ·;;~~;-. ,J:""' J .~.,-;-º:..·,-:· .·~··;" .. :; .. ::·. ·:.:; ;.,,- ~:~:::~·.'.- '~:.-:</:_!-.. ;:::".-~. ;.~~-f-;':-~".t"··.:·v::i:.- ··:;:-:.' .. ; ... ·~: 

Fin_ÓI m,~~{~;r~úd0ª~·~~.é~~6tfü~s:tft~¡g~l~1{?$j2':,!~5·~~-~~'.-~g~··.·.Gn ·.·det~ctbr·· fotoeléctrico .. y.• el 
filtro de luz.ahC)ía'.'Eks .. s.usHtuidd:·psr·IJn íl18nC:,é1s)ri,68oí.''éórT1glo es U.na rejilla de difracción. y 
se puedefiltraí']()·h.iz·inti'ci~'nte'.6'''l)~ó ').?~d~t~rmi~'Ó~~>"tdq~e sea lo mejor para.el análisis. 
se habla de espectrofotometría. · · ·· · .· · · · · · · · 
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-. .. . ' :.~ .. . 

42 Construcaóá de equipo parómicrofotocolorimetrío y su fundonoiniento. 
.- .·-., .. - ... ; · __ ·-:·. ; > -:-.. ;,_ ,_ _:_ ·, :~,-,, -. . . 

Este instrumento est6 c~rripuesto por los siguientes elementos. colocados en linea: 11001 

l. Fuenté de luz 
- -'.·{ :'/ ·7·· 

2. Sistema de moriocromación 

. ;·j:f):.-·~·.~~ .·· 
3. •Paso; opt1co . 

· ·· · ~: A_!'.Defa~~r _· .· . 
. • ... : . i. ' 

5. Capfü[ayprocesbmie~to de dafos 
-. I. -.-~ .-~.: .. ·:.>:: /.-:-.,_--·-¿¿ .. _:F:.:-: :':.:. ~-;_~ :: ;'<-Y:::~f ~:.:::><·:;_:;~·· ·:·: .·-.:;:: <, ·:::;-_;: 

.- e . • :. _;·~. ;';,; / .' · :· -·\;!· -.:.; ;, ';._,·, ,· · ..... :-\ /:·-,:.· 

Los c:ompo_nentes .1,Y:4 e~!ó.ri 8isl2idbs'{?e'lc:i. lu~ externa. Los componentes 2 y 3 son 
colocados ·en cada nüe:V.afjof(;S:ida'f:oÉ3\trabajo.' dependiendo 'del sistem.a de estudio y 
posteriormente ~isl~.~-~;' de 'ló,}~.~:'.·:;~ X~-' :: :' ·> / '.: > · ·· · · · · · 

. ·'ª re:iolizaci6n ,de ~ste::tíabajo _los -.c~rnpónerltes utilizados, par. desempeñar las 
funcionesontes menciÓn<?c:Íós:en ~' mism~óid~n: son los siguientes:' 

':·:._': ·~:,.:·;~?-·: 
-~::-\":~ _:, /:~~-.-? ;. 

'.·-'./C:·~- - _., ' .,- . , 

'-~- ·-_·:::;'.\ :_'· .:'-),,..::~/:_.~)":~/<\-.:-_:,;\· .. -- . - ·::_._:;:::_\'_.·,°·.~. ::._:::::~.'/_·---;.:,- ... :; - :'- .. -, -_._:·_ -> 
La captura y el proces_arnier:i~o·;d~ qtos S()í)':5usfüui9ospor .ún ,multírríefro (ohmetro) y 

una hoja de cólcul6. respeétivámente: ~- Eri 'elFó'riE3xo" 5 . se . presenta una , fotografía del 
fotocolorimetro construido paia est~ trabajo: ' .. . . ' . . . . . . 

. .. .. ·- ·:-- :::--· ··--- , .- -
,-·.·-. 

123 



.·:.? -~/· .. " ·.·:. ·'".' .•' ·. -,·· ·:-_:: ;j \ :.::'. .-:.• •. •" · . "/!','¡·:>:·:· ... :·,:.:: • , ·Y ;'· :\,);:'-:·.·.:· .. 

·;:.:~:-=· ... ~ .. :.· ··;,':~::::,:-. · ... -. ·;., ·:.·· ~,r~-.... ·:.; .... .. . ...... . 
, _· ' .'· ·· ;, ·.· '.~>:, ... ,. ,/>-;;:. ·,:, _ .. }'.'·;c }·~:"'.V ')!c, 

. . . e: ;/>·~ ·~<. ::: ··,=).'~ ~-·; .·.-.-. -:~:, -~,: .. :?./_~ .. ·;-,--.: .. ~. . .._, ·: //~·;"; :'. ·; ··. ... . , .- < .' -,, · .. :• . , ~~ ... . .. ·;--· :::~:T/. _ _.' .. ·~/ .. 
. - - ~~-- - -... __ ,_,_, ~.: ·'.-· . . . .... _ -~-:;~~r>·,_~~ :~ .. --;/,, .. :.'i·~--~~:~:/::-~-i>:·;~~- ......... :--ú:~:: :· .· "-¡:;_-:::~---,. 

Es 1Je~iri~hii·~~~~~§i·f)U;i}~~b;\ua1 dei1.(ls~CJm~~~1f ~#i~~5;~~7:~,~~1.#m~6~'<J~ 
Durhom ,es un •tubo de ·,vic:Jrio · sE311odo en uno de sus i e·xtrem()s ·con • ud'.,;diárr1et.rc>'· e)<terno 

oproximadci··: cié/~ -~-~IY.~~c.·091~1tur; ·;prÓximod~·-:ªi.:~ :.~fü·Ji~JJ0féi~,~i-;~~111i~!~cgi~~we8??,·~e 
Durhom es de 300 µL.ópro)(imadomente. El uso habitual 9E:l.•l9_s;Lc;a_mp(:¡nc)s_".qe¡pgrbc)fil ·e_s· en 

.. ., . .. ; .: _ -..-_ . _ ~: ,. _;. ,- _-,_, ,, . .._. ....... · "-:·.-:· , _ -. - . · ._ -. ., . ._ _.;_ ·:'::-;·,- -=;~--:- ~:¿e,-;,-¡_ ",~~~; :'f. ;¡;=-;:~ ··1>'.W: "•-,'.",_:,~.~¡ ~-:::f<?;'(~: ·:-:'t,;t;.:: ,:t>•·; ;~:o;;~~f-~--,.;~,,,_~_~:~¿:!-~--~·,, .. ::,-~·::- :' :. · · · 

el área de lo microbiologíc:i. Cuando se preparan : los. rr1edios :.:oe i(~Qltiv9::; destihados a 
. · ::: .<:- · . . · · .. · · ......... ·<:· • ~ -= .... , .... ' _ ... :. ::'.· ... <. · :.~ .. 1.i.:.-.<:.;;. .. :·>: · <.--:¡>t ~ .. \:-\::•:o.!:·i .~:rv'.~¡i·'.:-:.1;:~~ ·':~}.<\:-~·_. .- , .. ·.· · ....... ~\·:.: ·: .. .- "··· 

pruebas bioquímicos. donde se evalúe lo producción : de. algúp',ga~ . con]o 'p(:irte.·del proceso 
metabólico del microorganismo estudiado. 1.a ca~p6'nai;d~_:, (?,J;ha0} ~ ~;~/sql9g~d() ,dentro del 
tubo de medio cultivo)íquido en posición ir1'-'.e.~ido. : s¡el ·mi~rqo]gci'gisn)f;;~stJdiado produce 
gas durante sus .. proc~s9s ·metabólicos .. elgas. ,~~~dár89trc)p·aac). ·óviRtE3riC,r 'de 10· campana 
de Durhom. ·de.sploiohq?•f3,I me.dio de c,ultivp . C1u.~,: estuviesE? . qU)nJ~io:sste;;•·método de· evolüar 

la pr00uc7~de(~2J'. cidem6j es,utiliz~do~jr9;6i~c?'ett'microorgonlsmos por la •. t~nica 

.-:. ·. <:--; __ --->- . . 

y .. ' su:',' d~tt9r;,inac1ón 

. ,; ·./F~~~i'1~igi; . . . . n1'1?~~;·y~~;1<f~~~·~: ·· 
Si setha.cE)~i inddir,-;uo1/ 9z ; e ~ .. ~-;l{rhonocroíQo ·•.·p ::,de.,inteqs.idOd.ino ··.·.eo ······• ..... ·. ';'. 9 · trov~s de 

• :<· ". -

:·:~-;-~~~:.;:::'.·-: _·- - - -';": .. - . ·'-!" •":.,.'.,; . · • 

•': ." : • .•. • ·; .: .: :".:, :.:;:~.f H· ' 

. medirse ell · un multímefro: ·• Se busrn que el detector: responda de . acuerdo a ··· 1() sig0ieílt~ > 

eCUOCiÓn: .flOIJ 

R - Rr + kI Talque Ju< I < Isat 
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- , ' _.-;.-.-- -

-- ., -~ - -· 

donde Ar es la respuesto~es1duóÍ. es decir;. la r~s~ues~6 del ciE;~~doró b pbc~ . . IUz~ue se 

~:;:~~~:dA~~~s;~~1t¡1~;;,~,~~~~ª~~~~~;~~t~it~j~l~t~;~~iJ~~;~s~~n=~~~ 
una respuestaliilecll .: del '.'detectOr:,lsót. es· la·lntensidád,'dé~'sótúr9ción;·· :es'dédr> la>máxima 
cantidad -~~ - 1?~ :; ú~::' í8'~rciC>n6 unci r~s· uestcf line¿1_·· 'esP': ·~ó'r8d~~i~'62ci_~~ci/(dR!.~I) ·-O. 

·cuyas 
~' . ' ·. . 

: L¿determrnacion ' e coc en e o/coriocr o como ; ronsmltonoo.'/ ::pued¿~-~f~ctJ~rse .· 

'experi me-ntd1_fn'~_~i~.:~¡'_'s_~: ~~t~?riiJn'.6~-~?~Ü?_'r~;~éq~~i~-;~~'i_:~mEjct.<?~,-590.1~\1y€, Lcíe#~9~~3).i; Ao .·(ia 
respuesta de la :disOlu_é:ión". blanco ó. medic).'de reacdónh:J ~ A i\(la respüésta ·de' lci disolución 
del i-ésimo analito abs~rbente de c6nce~tfa'cióh'.fT1~6íar [i];yci qu'e pdra Ei1 blanco: - . - . _.. ,• 

-·<· ._.:- :_ ... :_. .-_..- ·:.:_._-._. _-·:·-.->-::-.;--~:>--'.-. -z- ~--:-- .·T ''::r: ·:f<·; -:- :_.:-- ,-::: : . --·:'· -.. - - ~,-:-:·~-<--,'-_.-: __ :_. '.:: __ : - ~ --; :·_-~ \· : · · .. ::··:. -- ~ 

, _-:: ·.: ".:· .. ·:-,·--<->~---.--..:-:--.-::· ,-" ' . . 

I =Rº -Rr 
o k 

para la disolución del analito absorbente: 

entonces. es posible determinar el parámetro adimensional p T. por medio de la medié:ión de 
la A del detector, de 16 siguiente manera. 

Esta sección tiene como propósito demostrar que con instrumentación sencilla es 
posible determinar el parómetro adimensional T y con éste, un segundo parámetro 

adimensional. -log les decir. el p T. conocido comúnmente como absorbancio: 11o21 

A=-logI'=pT 
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. . . 

La absorbencia o pT está asociado a los valores de concentración .de disduciones 
tanto de estándar como dé ano.lites' óbsorbentes presentes en Olguno muestro .. 

4222peterminaaón experimenta/ del parórnetrCJ_pT. 

Como ya se: m~n~ionó~ ··el objetivo de esta secciór).~s /d~mostror que con 
instrumentación .sendllÓ :~s/posible determinar el· porámetro;.pli.Pa~a' E?Ílo,lcse,utilizará .el 

:;· microfotocolorímetr6\de~crito'i;aí1teriormente. El sistema mónoú()~'a·d.Óri/es.'undcsolución .. de 

~¡,.;:~(g~~.~~;~;~~~~~¡i~~\~x ~~:::~ m~b~::;~:;~~~~ir '~i~f i~~~~;~~~~~; 
.·/ .· Cü(NH3)4·. son.d~ cólorpzül 1~1 •. ,color.compleme,ntario;cJelirojo;'.!~,~1:\~arc(as'egUr()t\'qúeqmbas . 

·•· ··~~~~~%J~::~1:,1iltll1~~!~lt~~g¡~~~~~~i~~i~i~i~~~ít4=·· 
resueltos. Una vez que;se:: ~ºJ.c:J.eíllo~trodo q~e'·tO(lto lo sblüé:i()í)filtr6 C:oino o bolito presentan 

-.-. '. -: ' .. '.. ':_ ·¡_ \:' ··>;::·/·.~---~-~·~/\::.~.t:.';_';'.. ,·;:·::.~0:,,;_·¡~:~:.-,<.\t:.~:_::.."·:.:.:::_ ,"/ .. : '.:·-: ~.-.... : > ": ·<·,_,,:.:· . ·:~:·' -'~:. i ::·~_- ~~- ~;.; ,'::~-_\·.;/:,-.-~ -::..~'-''.'.'.;·~·: ;~: ·,«:,·:·'.; :;::,>.: ,.··t:::::·, .: .~::<:·; ·-":,·-,': :·::::_::.'·;:'i-' -'. i--· ·.: :.: :_: '. .· 

espectros de· abso@,cSr(cofTiple~6ñto(ios: se' trazó· lo cU'r\/a··9e:}al.ibf~::kióí1.éPT~~ <:cuiN~3l4+ ),'.'para 
la determinación d~l pT: 1?8sí~b1ü'~ib~~·5 utllizodas se. pres~ntcifié ~~ lb. t6b1c)·xxV1f·EI :¿~mplejo 
de cobre .se prepor~_;·~~;~fti

1

;•> de una. solución estánd6r d~· c8(N03)~ lÓ; ~F ~n medio 

amoniacal amortigubdo'(A~BS) pH;,,,9.2. CAmes=2M .. 
·. '; ..•. rr==========================:;i 

Gráfica 39. Espectros 
de absorción. p T ::f(A_} 
del Rojo Nº2 (Filtro) 
!:l del complejo de 

cobre Cu(N HJ)l' 
(Analito). Se observa 
que a la Amax del 
analito. la absorción 
del filtro es mínima. 
por lo que el Rojo 
Nº2 es adecuada 
para utilizarse como 
filtro de luz. 

025 

02 

015 

01 

005 

o ' 
320 

Espectros de absorción. pT=/{A.). del filtro y anolito 

1 • .. Aojo Nº 2 

1-Cu(NH3)42+ 
:____ ---~·. ·------¡ 

370 420 470 520 570 670 
/.(nm) 
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Tabla XXVII. Soluciones utilizados para la construcción de la curva de calibración y posterior 
determinación del p T. 

, Solución I! Ccu<NH314•(mf) ll 
: O (AmBS) lf . O ¡. 

!~~·-·:·-·~--~.I ..... :.~ .. ~ .... J ¡:~:.:.-~~----~::::I .. :~.~----~--~--J, 
!.: ..... : .. : ........ : .... ? ................. : .. :::! L:. .... :.:.:.:::: ... : ..... ? .. : ............ :.: ....... ::i ¡ > H m Hám HHHHHH Hl ¡H>OO > > • > H> H UáH' > > > O>oH•UO H 11 

4 
> º"][" u mH>Hm4 ''''"i' 

¡· s ..... Jr .. s il 

Con las soluciones descritas en lo tablo XXVII. SE) cc,nstruyó lo. curvo·pE3 calibración. 

p T =f(Ccu(NH3)4•),previo mediciónde la. respuesta del detectbr()l. hgcer incidir sobre cada. una de 
ellas·. la luz monocrbmod() por el filtro. : Es ·.:i~eort~ri1:e:.~ mehC:ion()r .su~ lo Ornedición. de lo 
respuesto de cac:já• un9,d9.lóssolucÍ6•nes~fUe,_r~9Ji~()c9,,p_,~i.0Sp]v~c~~. hi;'s~~Útr96q}ó;·(31 °promedio 
de las respuestas pára · 16 dete'rrninació(i del 'p r:y' la.;pps!erior -~onsfíGcci9n C.cfo0 la curva de 
calibración. Los resultados de.• 1as. mediciones de· lo respuesta; y .el. p T 6soci0do o cado una 
de los muestras se presentan en lo tablo XXVIII. · · . . .. 

Tabla XVIII. Resultados para lo determinación del pT del sistema Cu(NHJ)i• y Rojo Nº2. 
Nótese _gue la muestro denominado "cero" corresponde al blanco. 

l .... }v1ues~~_JL_~L~.?m. (!<QLI[. (Ri:R,f. ·¡r ·i~tfii~n~)1(n~n~>Jl..~r~l~9.f~_Ji 

11~~ti~~i~~l~=~~~~~~I 
~=~"3"~"~=,r=::=~"3~=5~=···1r~oo426'lr=ü~9974~=1r··········¡·¡·¡·:a··x···¡·º~7. ........ ,, 

li ~ 1: _ ::~~~ : 11 :~~:~~ :r ~~~~- _J: ~~~~'~] 
*NOTA: pT = - log T = Absorbancia 
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De ocúerdo ó lo éOncentroción de codo uno de los soluciones utilizados en lo tablo 
XXVII. y los res~L¿lt9d9s~~de pT de lo tob.lo XXVIII de los.mismos disoluciones. se construyó lo 

- ' . -- __ -,---.-,•-,--~-,.--

curvo de calibración. pT=f(Ccu<NH3l42•). que se muestro en lo grófico 40. 

OOXJl8 · 

OOXJl3 ; 

ocx:x:re . 

o.ro:m ~ 

Curva de calibración. p T ".'ffCcc<NH3 l42.). Micíofotocolorimetro 

2 3 
i..(nm) 

y = 4E-05x. IE-05 

A2 = 09891 

4 5 

Gráfico 40. Curvo de 
calibración. 

pT=f(CcutNHJl42•). poro el 
sistema de 
determinación 
experimental del p T. 
Nótese que lo 
respuesto es lineal. 

Tonto en lo 9rpf[~c(4pf.s()mo-~R:19(tciblo XXVIII se demuestro que lo determinación 
experimental del. Rh:-~~. pos),bl~/H~ Ig:',;Í(3c~sjqco~ _de circuitos operacionales. ademas se 
demuestra qué<~e;p,u~'c:le0: .. ol3t~n~r:;für\i()~-.d~/calibrociónlineciles con esto alternativo o 
espectrofotometrib/dE3:absordón ·~n ~1·.v1s• iealizad6 con. instrumentos comerciales. 

'e • :.: '~::• ... '. < 
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4 3 DeterminooóJ} S€ lf.emogl~bino éJQSOngre Jotol 

431 Coroderístk:os f)'enero/es de lb heJndgfobina.1100 110 1111 
. . o ." ,. 'j -_ ' ' •• ''. , ..• .._,, ::'-· ·-; ·_. '·, ·> . ,, ... -- ... ·.:.:. ··' .. ,_. ,·~- ' . ' -.. 

:;.;,:;_~_:-· ~-~·'.::- .' :> .. /.--~ f '.\.' ;.,-:.·::.> ,·, 

La historia piiniitiÓb'i~~eyt~§L~i~~{,~~Q~Ji~~f~¡~~i;~s. ~sencialmente. lci de la Hb. Su 
brillante color rojo.· su¡ a[ñp,lfo}f.C:Jifüsigm@''itsu\tf9til pislOrnienta. la han hecho objeto de 
investigación desde la ()r)tig¡f~89~iL8':$9s~rvqsión. ·ª~Tia protelna cristalizada fue descrita 
por primera vez en 1849 y·'91}~,p~q~'r~~~:·.1,?c:)~~g?)'~~;Íl~bla publicado un atlas fotográfico de 
cristales de Hb procedentes df3· 1p?.'.es'pe_d*s'.~LO'>til:> fu~ üna de las primeras proteínas en las 
que se determinó. con exa(t¡JJ~ .. st,J':.'írl'é)56ff~.~l~¿:ui9r.' I~ primera proteína que se caracterizó 
por ultracentrifugación j¡ ·.·. fo,/~ueI:~e· qsoci_9y·~o(j;~ ú0a~ función fisiológica especifica y. en · 10 
anemia de la célula falciformeilc:l prim~ía,;~n ·IC:i que demostró que una mutación pÚntual · 
provocaba el cambio de un (l'íl1írioáéido>L.ci'H8;ilo'essimplemente un depósito•deOxígeno. 
Más bien se trata de un si,st(9ma· de~, ~istribuci6n .de oxigeno muy sofisticado, que 
proporciona la cantidad ip(3 oxigeno apropiada ' a 'los tejidos en uha variedad de 
circunstancias. 

' . . . . . 
e . • 

Aunque el eritrocito maduro ~o tenga núcleo, no es un cuerpo· inerte. El elemE3nto más 

importante en, el eritr6Cito es la Hb. La Hb es uho,pr()t~inci',tetrórriéfi~O: 0.2~;, de forma 
esferoidal. LaHb·.transp()rta oxígeno. desde los pu[rnsnE3~>19s'.qgqÍlai\:D(l'-pi~l,de .un animal 
hasta sus capilares. para· emplearlo en la respirqci~n'.ff~os,'.q[gan'isrfi(,~.;nuy pequeños no 
necesitan de éstoprotelnÓ porque SUS necesidod9,s)espfrafo[igst·s'Sfsót,isf6cé1Ypor:lasimple 
difusión pasiva d(31.oxigeno a través de·sus ~u~réd~{~§:~,~~l~c},$6?§~1ti?iJ9i99'r\i~ITl()sgrandes 
y complejos. nesS,sita .. · por tanto. el. des0rr611ó'~(Je'~sisté3m,85'::tcif~ulcfü?flps.\ique ,;transporten 
activamente. el é~JgE;n.o• .. ·y. los elementos nutritivos .. h,OstC1:,,1os~~.t~}ié-JÓs:~·~[aiisa.ngre·ci9···tales 
organismos. dE3,~E>?sc?ntEln~f Un transp~rtadé>r de···. OXig~6cfr,~9w$.J1?.J,'~~ .. ;·:y?•qGEf lá:'solubi lic!Od 

del oxigeno.-~6.~1 .. pl(:ls~p·.sang~ineo es demasiado'l;ibJ9',(..:19f~tV1'.~~{"~§rioiciones fisiológicas) 
poro transportar\suficiente. oxigeno poro·. atender :1(J'$:r néce~id68~5' .metabólicas. Por el 
contrario. 'ª sangre completa puede transportar oxig~n'o E3A cóhce~traciones tan elevadas 
como.0.001 M. casi la misma que el aire. · · · , ·· . 



Codo uno de los cuatro subunidodes de la Hb se hallo unidos de modo no .covolente 
o un. grupo hem¿. Este es ~lrni~~() grÚpÓ gu~ sé e'nc0e~úc:l en los. citcKrC)rTIQ~ y ~n algunas 
enzimas redox. El hemo es E)I responsgble, d(31.co.lor rojo mrocterístico de lo s?ngr~ ~y el sitio 
en que_ cada ~omS,iner§ .P.~:~gÍq()i'i~;~~.-~(J.~ ·c?~ ú'nc) "rndecula. de. oxígenq .. ~~s g18binas. son 
las proteínas sin el grupo:hemocqu'e':forfri'or).porte·de _la Hb: El sistema(:Je onill()s•(:jel·.hemo 

.es .. un .derivocjo deilo~poífÍriXc):~·qu~~;~st6;¿c)'(i$tituid6 por c.uotro·anillog·decp'ríí61;~·u~id~s por 

. ;j;~;.~Jtf f ~V!l~\tf lllllífi~~l;!~~i~!il~i\llíi~~ 
debido o lo mHb,' Los°''>erÍtro~hos .sontiellen .a lo enzimó frietohembgf,o/:)ino/re,Cjú<:fa~a. ·.que. 
convierte los peque:fia-5:.c6'nti8ad~s· de.mHG qt/e'se brman-~spb~ta~ea~enteFén _1() tormo· 
de Fe(ll). 

.· ... ·.· .. ' . • . .. :' ......... "' •.. ... .. . . . . . ..· .· . · ... , ·" •. ·"· . 
·.~: ~:-

.·· ·. : . '.: ' '. -~. ·'·. ., ; -.'' --~·. / . . .. ,·. . . '. 

Es irnportante mencionar ·que. además.de ser.un transport~d()r de oxígeno. lo Hb 

desempeño_u~ pop~l·importonte en ~I trorsporte,.·dC?;CQ2::L() esfructura e}~ .l()hbest.á tan 
delicod9mente.equilibrádo .que. c9mbios .E3s!ruqur()lés p,e8~e,110s pue,de0;c()()Jertido·en. no 
estructural. Se. CO()OCen. cerso de. 400. V()riedades mutc)ntes :.de· Hb~1:C6s(l9 mitad·de' ellos son 
inocuos. yo qJe son·. el·., resultado -·~(3 ¿o~bic;s:·~n ios ;r~sfos·:<:J~.'. a.minó'élcíd()~ ~JP,~rf¡¿j()1e3s. Sin 
embargo .. '1as: alteraciones·· de los.· r~sfos ··internos· .rompeoi con·t/e2uencia:•· 1a ~stiQctlíra.de la 
Hb. lo que provoco un Óx de oiiemicí hemoliticá'. ,f . ' 

., ,. .. . 

Normalmente se encuentr9(1)res;tipos de•.·.•_· .. · .. · .. _.·. eriÚo~itos:_HbA\HbAiy HbF. 
Todas están. formadas por dos c:.C?q~O~s '91f().·Y otras'~ós code0os/L.(l ·~_bA e~ lo\ pr~valente 
en el adulto. y es la Hb .qu~:est9~cornpu~·sta poudos ~~09ecí9siolfa. 'y••qos cé)ºd9,ri.Cis beta. 

~~t~~~~o~:~ ;:~~:u;a9(~[t~~~J~f ;~~~~7~,lii~~~~ffü,~~~~~~§Óf~~~~~:d:~ 
fetal (HbF). lo cual llega :~~rm91~'ente'ci1 2%.delo Hoy esta formóda por dos cadenOs alfo 
y dos cadenas garria ,(q~y2)}- · · · ·••·' . , . . ·. . .· . . . . .. , . .. . 

130 



4.32; l;,,portanaa 
laboratorio. Anemia. ··~··· · <· .···.··~.··· é 

La 
. ~~· f'· ___:~~:___:,~ 

de 

los 
Lo 

síntomas. del c·l.Ja'é)rba'ílémico ·dependen. de la severidad del fois;mc§:{lc)' velocl86d".cor{que se 
instaur6: 'ª·ª~~0.i~;··~1.f()ctór causal y lci salud del coro~ón}y9·9:q~Jéi .. ;~1;-f;~g~i~fü~·~~º~s~\con 
alguno;caÍ,diOpatí()Y anemia el· mismo tiempo. se incre"r]i~füc:l'~.l.ri~sgO.::(J.~'p~@CirculatOrio. 
Es iinp()rtante ín'én'donar que la anemia no es una enfe'/n,~Ci6d•Como"'tal.':siri6 tin Sx. Los 
•·síntomospres~r)t~~;é'n el cuadro anémico son.los siglJi~rwer~ ,. 

... . ,. ;· , " - ; .• ··~- .. · . .. . . . . .. ., : .·• . - • .• .. ' , .· .. ~-·\. , -··. ¡ , ... '-.• 

~~r~J~t~f ~f~~1~i1ª~' J~,]·~~:::.ente subjetivo. y O que depende 
d) Esplenome9ahO: aur,fiéntq'.ª~(tqm·9~c{8é,I bbzo. por lo tanto existe plenitud posprandial. 
e) Laxitud •• .··. ':· :;,· •.• ·,,':.:~ .. ~;:~; z: ,: · 
f) Pérdida de reflejos oste~tell<:?.~r@§sos:\:. · 
g) Somnolencia. >'V•)~/.< ; ·· · .•• • 

, 'o ~:/,f./.(l:'¿<\-:L .:.:.;; ,: •/•, 
h) lmtab1/1dod .·"·- - · · ... ···• •• ; :; · 
i) Co1/oniqwa y Polomqp10:.D~f~ríri'~~i~~~~-Jo's uñósy, existenció de;mbnchasbloncas·en las 

e~ -~ _:;~ :. • ! . :.,,: ;_ • 

.>.:.- •. ,"··· ._.5~ ~·''.',,'', ':<~ " ... 
, •.. ,L~, < • 0 '\~ •::+<_:••'. '- • ~·f';"'- t '..' ,>•• -, < .".' 

n).Alucinoaones 01tator1as.~caÜs6cio por·la deficiencia de vitórTl)~~tsí·~'.:?: ·;,("~>·/, -· 
ñ) Disnea y Taqupnea.',l-9 c:H~~~o puede aparecer co~ pequeKb~:>e~f~erzo~. 
o) Ritmos sistóN'c:osplun(ocdles. (Soplo sistólico plurifocal) . . , , · · · ·. · · · 
p) Flatulencia y meté!8rislT/o · · · 
q) Dificultades digestil/a(,eructose hipos. 
r) En mujeres: trastornos mE3'nstruales: en hombres: pérdida de la libic!o sexual 
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La etiopatogeni~de.· las ane~_iaspLJede .serde:cu()t_;btipm: ·. 
':-- -·"·- ~, . _-;_:_ . ,_·:. . . .-.'.~-- . . . . -

;ff ~~~~i#~i;i~~11~1:,q~::~~~~r~¡~~~1r:::~~~~;,
0

~;,,~~:;:;;~:~:~: 
pero· hay .·_corercia ,d~~-hi~rr9 . .f()}.?~()s2y _yi1t.()sRJ~.c::i .. B1í~ y· R?Jilq. to,r:it9 lo; c)i~r,riipUci°'0.d.~J-i (>. · .•.••·. 

morfología celular. Otro dasifieoción se basó en'IÓ cúa~ta'de;rE3ticÚIOcitos.· En'lci'tabk:i"XXIX se 
presentan los diferentes tipos de anemia, de 6cuí3~d¿ 61 s~i!~'¡:¡9 d~ sudasificoción. . 

- -~i ·- .. ·~. 1 -· ,.. • - • 

Tablo XXIX. Clasificación de los anemias de acuerdo a dos criterios diferentes. 11121 

r-::;::.-I:~~~~;g 
Morfolo9io Microcítica Normocrómica 

Poco común. Manifestación de inflamaciones 
crónicas 

. celulo< -~".~~~~~]--~;~~;Y~;~~!::::_~] 

1-~:.::::=~Flfii~i:~r~~I 
1 reticulocitos Hiporege.~erativo . .lf .. Cuento de reticulocitos disminuido I! 
! ........ ,,,, ....... ,, ............. ,, ... ,,.,, .. : .... ,, L .... : .... ,, .. ~ ..... ,,.,~.~~·ª;;.ci.~.~8~.~Y:.~:·:"·": ......... ::·":.JL::·:"::··:"": .. ··"::""·:·:"::oo~~~~h~~ ... g~ .. -~~~.(~:~·!8~ü~~:~::::·:: ... :.::.:.: .. ~ .. ::: .. J.i 

Después de haber revisado brevemente los tipos de anemia que se pueden 
presentar. se noto la. importancia de lo meclición de los niveles de Hb en sangre:· E>dsten 
varios métodos para la determin.aciqn· de· Hb;.los cuales se discuten breve:iméntÉ3 en la 
siguiente sección. haciendoénfasis en el mE3toc:lo empleado en éste traboj?. ·. 
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Sin embargo. debe ser recordado constantemente por los clinicos. patólogos y 
qui micos analisfosdejaboratorio que la adecuación de los instrumentos.y métodos paro la 
medición de Hb no constituye una garantia de. que .. los• resU,ltc)dosparticulares en algún 

laboratorio .sea~ del·~todo odecuados. 11131 La bueno calldÓd del,mciterial volumétrico es 

básica. y '.su ex()Ctitud debe ser comprobada por algúh m~tS:~~,qd~c~~ch El íl1ªt~ri91 debe 
de mantenerse limpio. y .el material que este. deteriorado debe:.(je\é? desech<?d9.:[)e,be de 

. . ~ut;:~~~::,~i~;;~~;~~fn::~~~~e ª~:~~~;~~~~v~~;"~Z~I;?'~~~~~~~(~J~~~¡~~~i~e¡~~~ 
bien mezcladas con el anticoagulante. y Ja mezclo depe;s:~'.accopciencipSinm¿lotamente 

estos casos. especialmente si · -59•\'rE;;curié .. g••'é~()lúm~nes ~{dC:>bles . de 'sciílgreO 'En . las 
determinaciones rutinarias de. Hb. debe esperárse una exactitud c.on variaciones en limites 
de 2% aproximadamente. · 

43.3 Princip)o de/o determinación de Hemo9/obino. 11141 

J ·., • -

Existen tres.mét6dosprincipales parc:)l~déterminacic)nd(3· .. Hb ·en sangre: el método 
de la cianometahem()glo(>io() (íf1HbCN).:.e1 •• rnet()dqdE). I() oxihemoglobina y. el método de la 
hematina alcalina: .H.ay(poc()··qu:e-·e1égir,E3.n0q;~q~e-se refiere:a .exa'c:titud E)ntre·. los métodos 

~:~~~:::~1:~y~~ii l~~~~~~~~%~~~~~r~;rp~~~~Wáf~~~L~;~~:;:~~~ 
pronto llega a sp. rp°'XIEQ.()J_E>,<J~te¿ un ;CLJ.2r.tP rnetodo, el de la c1anhem~tlfla/p.ero no presenta 
ninguna ventajd,,~n,\pc);1.i~~.la'rfr~~pecto·a{los métodos mencionqC;~5 •.. ··_y';:p9r"el:contrario. 
presenta la desveíltajóde'regÜ.erir¡'él'0sode mayores cantidad~s.'.de NaCN: "En.éstéfrabcijo. 
para la determinación de Hb. se ~tilizará el método de la mHbCN. ·. ..• . ' ·.· ' •,' 
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NaCN 

debe dejar reposar'.·la(reaccion a .. temperótur'a'):imbiente. pol''lomehósidurahteVlO 'rríifiút6s. 

~~b~~fin E~~m~~~~~~i1~:~\~~~l1';~Gi;~~l~;í~~f ~~~~~:~~f~ii~i$~it~~i~~l't; •.. · 
marcadamente:retardada ~ eri rn u~s~ras ;qu~ .có()~iéne·n ·CO :~. LJ na.• vez):o'riclúiC:Jc)X(31 E;l:i~rripq .de. 
reposo. se deben.' c~ntdfut3ar lc:is rriuestras a.·. 4ooq r:p.m. durante 10 minqtos.{c()h:.~1 •. fln de 
separar los restos 'celulares de bsoludón, y que éstos' no interfieran en la_íT1edici6n.<' > 

.. - . . . - - - -· - .. ·:;~, - .- -
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Como .. se puedeobse;var; se recomiendo.el. uso d~ ,un filtroO~Orillo~erdóso:como · 
sistema monocromodorqeJúí'pO~ola'c:JeteimfnaciÓAdé fibporel rriE3todo~dela f}lH6CN .. ·En 

' ·-,.-· - ·. '".• . . - '·.··· .. ·.' ·.· '·. . - ' . ··« ·, ·,· ,;; :• .. . - --

el presente• ,trábc)jo 'se\:efüayÓ:una~oltlción. de··· Ni(NOJh 0.1 ••. Fcco~9\·~iffr~/d:~}1~~.:Par6 · 
comprobar la .. eficiencia .-dE;i;\lci":'soiuciÓn .·propuesto como filtro. se trozaron'\ los> e'spedros. de 
absorción. p T =f(A.). poro' ~l}iltro y el anólito. o sea. lo mHbCN. con susresp~ctivos blancos. En 
la gráfica 42 se m~~~úcrn.' los.'· espectros de absorción complementariC:,s . paíb • el filtro 
propuesto y el onólitO .. : . 

Espectros de absorción complementarias poro filtro y analito. 

--.-- pT Ni(N03)2 

-pTmH1:CN 

015; 

01 -

o~~~~~~~~~~~1--1--------~~~ 
-OJ 

Gráfica 41 Espectros 
de absorción. p T =f(A) 

de Ni(NOJ)i (Filtro) y 
del complejo mHbCN 
(Analito). Se observo 
que a la A.mm( del 
analito. la absorción 
del filtro es men<:>r. por 

lo que el Ni(NOJh es 
adecuado para 
utilizarse como fÍltro de 
luz. 
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4 3 4 Determinación <je Herrío9lobina por el método . de la 
cianometahemo9lob_1n9. [é,c~~cp pee_r<;Jtqria: _ Fotocolorimetría _ de óbsorqón . en -· el VIS 

Metodología analítica~ ¿~;~ ~er~fit/a;10~ p T ::f(CnHb<N) '.·,· .. ~'· ;-:. \ ... , < 

El pri":er F§i~~~~;\*;i,~f i~!&\~~~;~h de ~b total·. fX>' el ~~t~~~~ef ~~i!~~. fue . .la 
elaboración ,c)e .·._ló cu(ya;d~·caH~racic)(1; ,pT7f(CmHb(N), ª. p9~ir9~t f-j!J'.e.st9r:i?pr,i;l(l'~~l)()l,tiene 

~!~~~~'.~~~~~ªj!~1l!~l,lli7f IJirBillllll11!l!~:~ 
se realizó lo curva de calibración:<- · ·.'- ·· 

Tabla XXX. Soluciones de mHbCN utilizadas para la construcción de la curva de calibración 
para determinación de Hb en sangre. Se preparó un volumen total de 400 µL de cada una 
de las soluciones estándar. 

i:::::~::::~.~I~~~!~-~::::==:~:::~:][c:~~;:::Z92:~~fJ 

~:=t===lR!~-~! 
...................... 3.......... .............. ]['" 0.6160 . 1· 

:·· -· . . 4... ···-· .,..... l . o.s213 .. _JI 
¡=:::====•••n•5•••:::::::::=.::::::::::::::=::::••1¡=:::::::::::::1{)267'''''''''·'''''•'''']! 
:::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::;::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: ... :::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: ••. J 

Con las soluciones presentadas en la tabla XXX se construyó la curva d~; calibración, 

p T =f(CmHbCN), en. el microfotocolorímetro construido. A cada una de las soiuci6nE3~:seÚes;midi~ · 
la respUesta :oél dE3teétoc(re~istencia eléctrica) cuando eran ilumi7odas'.:d-'tf~ye~·:·~J~.fa1Jiltro 

~:;:~ ¿~~~)~~j~6~<~~~;~~m~~~~~=e~0~~~ª u;ª~:~0;x~~,~~~~~5¡~],f~f~tli~c~z. · 
·las .mediciones reallzodas'¿f)ara cada una de las soluciones de ld'.:t()bid\xxxá'O'sf:~Ómb IÓ 
determinación dE31 'par6ÍT1~trb T y del parámetro p T de cada u nade eil~s> ··· . . -... ~ •<-

. ·-· .. · ·, . "'·' ·, ·.:• -·: ·- -· ' 
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Tabla XXXI. Resultados para la realización de la curva de calibración del sistema mHbCN y 
Ni(N03h. Nótese que la solución denominada "cero" corresponde al blanco. 

r:~:~:~~~~~:J-c:~~!::~~~;~~(~:~r:Jc:!'.;1~:;~~~~z(~~~~~!:Jc:~:;f~i~:~f::I1 
'"''''''' ''~''' uu•.,:¡.-:·••••••••~0:~2211~ "':··:·:¡; ''" mmum "" .,:.,.,:•:••u••::::·:·¡c·••um•••u~:•:u:•:•••:•:¡¡ 

1 1 1 13.663 ¡: o.9s22 .. . 1; ci.001a u 1! 

F_-:~:12Bt=~-==J=-_E~=l! 
r .. ·~················::······· · 1;7~~·· ::: g~~~~········· r•. ~60~~~~ 11 

En la gráfica 42 se muestra la curva de calibración realizada a partir de las soluciones 
de la tabla XXX y los resultados de la tabla XXXI. 

0025" 

0.02 

0015 

i 
0.01 -1 

0005 1 

CuNa de caliración, pT=f(CmHbCN). Microfatocolorimetro 

pT = 0.0223CmHbCN + 0.00!6 

r
2 = 0.9702 

• 

o·---- --------···-------~----r---~-
0 0.2 0.4 0.6 o.a 

CmHbCN (g / d lJ 

Gráfica 42. Curva de 

calibración. p T =f(CmHbCN), 

para el sistema de 
determinación de Hb en 
sangre. Nótese que .. la 
respuesta es_ lineal. 
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Con Ja ¿urvOdeh)librbción .o.btenida y ·presentado en la gráfica. 42. se determinó el 
contenido de Hb. en CUOt(() muestras de volun_tarios SO(l()S. Las' muestras fueron procesadas 
de la siguiente forma: · -· .·... -- ·---· · · · · · ·. - · · · 

a) A 100 µL de muestro se reactivo de· Drcibkin en un tubo de 

ensaye de 13 X 100 . ..·····.. .• .. , ·• ~ <~~~ > -.. · >• ·_· - ···-· .. 

b) Se tapó el tubo y 19 :muestro :,se·~homogenizó ~or, ih~efsi6n' dur<:lnte 

aproximadamente. i>··· , .·, .' , .- .... ··. _ •. , ..... · .•...•... , : , _'.•e ··•·· , ··. , . 
c) La muestra se.dejé>en'r~poso:du'rante 10 minut?sa ternP,erátura ombiénte:'. .' . 
d) Concluido el tiem~o--8:enBéubación. 5~- centrifugc?:~la (ni.J~~tici o'.4ÓOO r.p.mY dufa'nte · 10 
minutos. ,:,:_ ,·_, -· ·· 

e) Se determinó el :pT/del s()brenadante· en _.el<mkrofotOl()rimetro usando __ com6blonco 
reactivo de Drobkin. Paro la determinación del pT.s'Eii midió la respuesto del.c:fo~tedor: La 
determinación del pT se realizó de la mismo forma que se ha descrito anteriOrrn~nté._ .. 

En la tabla XXXII se muestran _los resultódos paro la determinación dé'· Hb en las 
muestras analizadas. por el método de _la mHbCN. usando un microfotoc61oHmetfo. En 10 
misma tabla se presentan los valores de Hb,c:alcl.Jlados a partir. dela'curva',d~--caÍibración y 
el valor de pT determinado paro cada L:Jnode, las muestrOs. En la tabla XXXIII.se muestran 
los valores de referencia por grupo de poblacion:• . · · - . · · . 

Tablo XXXII. Resultados paro lo determinación de Hb por el método de lo mHbCN usando 
un microfotocolorimetro. 
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. . . . 

Tablo XXXIII . Valores de ref~ren~io de niveles normales de Hb por grupo de pObloción. 11151 

·;::: .. ::·~=::=::=~:::::G;·~~~::··---·::----· .. -·v·· ... ·--¿~·:"(9"/di)" ......... l . 
M·~¡~;~s ll 12 ~ g/dL ~ 14 . 1 

---- ~- · · · - - ·-···· -·-···· .· .. ,• .. . ' "' . . ¡ 

Mujeres embarazados li 11 < g/dl < 14 ¡ 
, ............................... ........... ... ············ .......... , ........... ..... ........... .... .......... .. . ...... · ¡ 
; Hombres 1 13 < 9/dl < 18 J 
~:::::::::::::::::: ::;::::::::::::: :::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::··:::::·::::·::; ;::::::::::::::::::::::: ... :::::::::::::::::::::::::::::::::::] 

.L:::::::::::::: :::::::::::::::~::~::~Q~~-~::::::::::::::::·: ·:::::::) :::::::·l~::::~-::'i:l~:~:~::::'.:::: : !?::::::J. 

Como. se puede observar en los resultados de lo tablo XXXII. y comporándol()S con .los 
valores .· c:IE3 ref(i3r.epci9 _qe)o .tal:>lo .· XX.111. se . determinaron valores dE? Hb. gl)E:) _sLl::iiE7ln n~/tod.os 

"ca~í,ldeQtr9. dE31.c)s.yol()res. qe·:.r.eferencio . . si se encuentran muy ·· ··cerca : q~).~.s.JirrÚ!~.s.ú~d~~as ·_. 
d€3 qúe : se :'present6 Una concórdancio . de acuerdo al género, .Es impórtÓnte:: (ú)evomente. 

. . ··· ···_fep~~ir.:, , ~1 _ ,···~#~~_;,1~~,8t,g0;.#fü·~ :/,§8j.t8'9m~r()••• · rnayor .de .. _m .uE3st.~.e~o:" -:Q:·••B?s~r T~'óC~8:~if~,f~'.·;*:~i8:?.i?ti_cº . 
. · ·. . rigur9~~. -~il) .'.E3.(Tibar~()· : sE03 : p9~eirvp ·crue. sí• es .·• posible ll~va(a ·.qc9()9 lo:9~~~rrtjJri«i<:i?0 dE1•· Hb 

· · ·;,~J~~,~~~~~~~·~~~~~~~~~~",(~1.59~ocolorim.~tr? d9s~; ;;~ • éé¡.ln0 '?.1~érn?j1Vd ·• 01 .•• ~So de 
'.: .. : :: ;.'. ·>··_-<':''-'"'.·:; ,; ;e·. ?::~·· ·:·.:·;··: • 

, ._ .. ;: .. - . ""';. ,· .. . ·: ;:. , _: -· 
-·<~<~'" -· . . >: ·: . 

. . . ~·. .. ·,=.:.-.;--
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CONCLUSIONES 

. . :.: .. _,·i,:. 
- ' '.:: . . ~-- : :· . , - ~ .:.·: -~.' 

-- -- .. > . .,-;·.,_-,;·.'. "''~;·:·,·· ·.::.: . .'·.,"-'-"•'.·--· · . .--~' -- . -"-,-~-- ·_, ,_ , __ -, ·•. -- . ... . ·· . ..;..c.•-··-··· 

./ Se observa que con l9s>Ií1stru~~hff~s tat;fr¡éOc;l85 .~h '. cqn(Jicr9r).~s ."de ; IÓt>prgtc)iio .. se 

~~~=~:fi~:6J~f~~l~f!tl~~~~1~fí~;~l,Jilí~~~~:\lfbth ,,~~~fE'tºn 
./ Como se mencionci~ eri tgranf'p6ite;dééstefüabajo;-. es .. ·soriciUlevar,t.O'é::obottodo el 

~ ~;j~~~~?::f!~~V~lf ~lfii~lif ttf::1r1~:~~tti1:~~:~'. 
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Anexo 1 

Microbureto de 2 mL Microogitodor magnético y uso de microelectrodos poro 
potenciometrfo. 
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Anexo2 

Microoscilador y su uso en conductimetrío. 
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Anexo 3 

M.l.M.P. y microceldo de tres electrodos poro uso en técnicos electroqufmicas 
potenciodinómicos. 
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Anexo4 

Sistema de determinación de aguo por el método de Korl Fischer o microescolo. -
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Anexo 5 
Microfotocolorlmetro !d celdas paro fotocolorimetrlo. 
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