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Abreviaturas

F Formal. Formalidad. {mol/L)

VC Voltamperometria Ciclica

PA Polianilina

mbL mili Litro; unidad de volumen

v Volumen

5. Segundo; unidad de tiempo

mV mili Voltios, Unidad de potencnol
Eref Electrodo de referencia :

£ Electrodo de Trabajo

Eaux Electrodo auxiliar

gly Clicina

Ve f. Volumen de punto final

Era Electrodo de Polianilina

Evidrio Electrodo de vidrio para pH

R.A. Reactivo Analitico (99.7% de purezo)
FEUM. Farmacopea de los Estados Umdos Me
AcOH Acido Acético Glacial ’

v Cristal Violeta
LCR Liquido Cefalorraquideo
E Potencial
DPA Difenilanima
SS. Solucidn Salina Isotdnica
NOM Norma Oficial Mexicana '
\ Y+ ; Acido Etilendiamino Tetracétice
NET Eriocromo Negro T ;
AmBS | Ammonium Buffer Solution

Amoniaco pH=9.2 -
Peso Molecular
Partes por Millon
‘Bromhidrato de Dextromet fa

Cloroformo

I Metilisobutilcetona
Sustancia de Referencia’




Capacidad de intercambio de una resina

Coeficiente de variacion estadistico

Standard Deviation; Desviacion estondor

gromo; unidad de masa

mili gramo; unidad de masa
masa B

Revoluciones por Minuto

Siemens, unidad de Conductoncn

micro Siemens

Conductividad

Ro/Ri donde R = respuesto ‘medid

Minimal Instrumetation - Micropola
de Minima Instrumentacion: -

EGM Electrodo CGoteante de Mercu
H.Red Acido Ascorbico ‘
AAS Acido Acetilsalicilico
BSE Buffered Support Electrolgte Sol'
Amortiguada KNOs/Biftalato de po Qsio
RDP Regimen de Difusion Pura '
A Amperio; unidad de comente
nA Micro amperios
i Corriente
| Valor Absoluto de corriente
s Corriente residual
JAL Area del electrodo
v Volumen de solucion
n- Numero de electrones
o Corriente limite de difusion .
Di Cosficiente de difusion de la i-@sima’es
G Concentracion de la i-esima especie
t Tiempo
T Tiempo de muestreo ‘
mmol mili mol: 10%mol; cantidad de sustancia
Kg Kilogramo: 1000 gramos: 10° grc

lon Selective Electrode Electrodo |on-select|vo,




D e

uv Ultravioleta: Regidon del espectro slectromagnético

DNA Deoxiribonucdleic Acid: Acido Desoxiribonucleico

SCE Satured-Calomel Electrode; Electrodo de Colomel Soturodo
glu Glucosa; CeHrOe

,GOD Glucosa Oxidasa

Hexocinasa

Adenosin Trifosfato & Trlfosfoto de odenosmo

Dalton; unidad de peso:
equivale al peso atémico d

Sindrome:; conjunto de sngnos g smtomos
Diagndstico o

Diabetes Mellitus InsulmoDependlente o Dlobetes tlpo I

Diabetes Mellitus No Insulino-Dependients. o Diabetes tipo Il

Hiperglycemic Hiperosmolar Nonketotlc Como Como No

Cetosico Hiperglucémico Hiperosmolar.

Phosfate Buffered Solutlon - Solucion omortlguodoro de
fosfatos pH=7.4 i e :

IRC

Insuficiencia Renal Crodnica
KFS Karl Fischer Solutlon Soluc
Pyr Piridina ' )
MeOH Metanol -
NasTat*2H.O | Tartrato de sodio dvhldrotod
P Carbdn Paste, Pasta de corbo
cb.p. Cuanto baste para
RDC Régimen de Difusion Convectlv
AN | "Acetonitrilo :
co VIS Visible: region del espectro electr'
P Longitud de onda :
S Ho oo | Hemoglobina S
ok i Intensidad de luz monocromodo ‘emitida’

Intensidad de la luz posterior a'la incidencia

Concentracion del i-6simo analito: 7

e ; Longitud de paso dptico

 ’ R ‘| Respuesta del detector -
LR i | Bespuesta residual o debida a la quporOSI
R0 | Bespuesta a la disolucion del lesmo onohto

: Tronsmntoncno

T =




Absorbonao dog T

1pllA ga
AmBS Ammonia. Buffered Solution; . Solucuon amortig
amoniaco pH=9. 2 =
Amax Longitud de onda de maxima: obsorcnén
mHb Metahemoglobina L
HobF Hemoglobina fetal
mHbCN Cianometahemoglobina = -
nm Nanometro; 10° m :




INTRODUCCION.

La Quimica a microescala en el compo docente ho tenido un desorrollo mug wgoroso "
en las areas de lo Qu;mlco Generol g de lonuumlc Smtetlco (orgomco e morgomco) para

 ,‘| Mlcropotenmometno
-2, Microconductimetria.
3 ;Mlcroomp'erometrio
4. Mlcropolorogroflo o

= ’5 Mlcrofotocolonmetno

técnicas ‘antes mencuonodos son ophcodos o) muestros formoceutlcos fluidos
io.de algunos onohtos de interés. fOmeCO-blOlOQICO Se exponen los
'etermmooones usondo equnpo de bOJO costo fobrlcodo en

des
blologlcos y ’n-_el e
resultodo i
condvoones de oborotono :




Hipotesis.

Los andilisis lnstrumentoles reohzodos en condnc:ones de mlcroescolomlento y con
equipo fabricado en condmones de laboratorio no presenton dlferenCIo sugmﬁcotlvo a
aquellos realizados con mstrumentoaon convencnonol : » : -

1. Micropotenciometria.

LI Construccion oe equijpo.
LL] Construccion o’e /o m/crobUfez‘o o’e 2 ml

Se construgo una:
ello fue:

robu eta con cglpojcid;‘jd ]tdtolfde‘? mL. El mCteriol utilizado para

S :ft"ogup ha sido's ,
' {contocto con los poredes del recnplente contenedor




Bureta 2 mL Aguja-aire

2 -
1.5
&;5:\\0
| -0.603 -0.001 , y(me) 0.001 0.003
] Bureta 2 mL Manguera-vaso !
2.
1.5 1
2 3
§ 0.5
- I =
E -0.015 -0.01 AVimL) -0.005 0

Grafica 1. Catas  de

correccion  de  buretas
para la  microbureta
fabricada e T

condiciones

tanto la va
punta que.
mejor predisi
como la de
precision (). -
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Figura 1. Representacion esquematica de lo'smtesn‘s pot’en‘ciostotlco del electrodo de
PA. La barra de carbono donde ocurritd el depdsito esto soportada dentro de una punta
de plostlco poro plpeto outomotlco ocondloonodo ol tomono de la misma.

calibre 20 i mmerso en una. solucnon s Cu(NOs): OIF seporodos del onollto por 6n de
algodon. La representocnon esquematica del microelectrodo de referencia de CUICU II)|| se
encuentra en la ﬁguro 2

Tapodn de
goma
, Figura 2.
\ .
Representacion
Alambre esquematica del Eref
de Cu Cue|Culll)]].Se muestran
49 m cada uno de los
Cu(NOs): OIF componentes del
Algodn mismo.
V




~ barros de’ og:toaon magr

los ogltodores comeraole

comerciales, se dlsenorV g <o :strugero ﬁ'ncroborros de ogltoqon mognetlco del tamaiio
adecuado al moterlol de’V|drlo tilizado 'en’ éste thbOJO pero utilizand ‘material de bojo
costo y de fcil: occesd El- material. necesario poro cohstruu'o mlcroborfo de agitacion
magnética es: - . AL

o) Cllps L L
b) Copﬂores de vudrlo
o) Lomporo de olcohol.




En la ﬁguro 3 se represento esquemotlcomente lo mlcroborro de ogntoaon onstrundo; L

este modo, se obtlene una microbara de’ ogntoc;on cerrada’ g que Implde la di usuon de B
soluciones al interior de la misma. Es evidente que la longitud de la barra de agitacion se
. puede elegir durante su fabricacion. La Iongltud frecuentemente usada se especnflco en
ﬁguro 3.

/ Capilar
= )

1.3 cm

Cip

Figura 3. Representacion esquematica de una microbarra de agitacion magnética




b) MicroéIz‘é'c'vtrjéldoade;corbo}%éf(C?). g R

| 12 /’ofenaomsmo l/o/oroaones vo/umez‘r/cos : .
/ 2] o//broaon oe/ e/ecz‘/oo'o o’e PA como e/ea‘rodo de pH

: reollzo determmondo

mezda con -un electrodo",
collbrodo con Ios solucnon"

i .kcoefloente de correloqon ,Vporo ombos recto

‘Io - Ecuacion. de




de cohbrooo
Vcompuest |

i _d)Aadb'dXéli"cd

b Acido Cltrlco
; lfc) H3P04

© J) HBOs
: e) Feno i

- La mezcla de acidos de prepard en una

S por‘uno g otro metodo Ld mezclo de ocndos utlllzodo estuvo

concentracion de Ol F para cada uno de

ellos.
Curva de calibracién del electrodo de PA 1 L0 Curva de calibracién para electrodo de PA
o fon 400 4
S : E = 426.92 -56.668pH ||
130 = - » :
1 E = 434.67 -71.667pH o aw o7 - 0,506
80 s
%30 } & 1 T
) 0
= | 200 ]
-20 -+
3 -400
-70 4 pH
Q

Gurafica 2. a: Curvo de ‘calibracion’ Y ecuocnon de Nikolsky para el electrodo de PA o dos
valores de pH. b: Se muestra la’ misma cuva de calibracion y la ecuacion de Nikolsky, pero a
diferentes valores de pH (mezcla’ de oodos) En ambos casos. se observa que la pendiente
de la ecuacion es cercana a 60 mV, con Io que se comprueba que la PA es sensible al pH.




122 Ttulacion ole Hcl con NOO/-/ t/fu/odo S
/ 22/ T/tu/oaon o’e /-/(/ ,oor mon/z‘oreo m/cropoz‘endomez‘r/co o’e/ pH

vl se tituld o

Vo.f. para codo u'n d oé ei QYC
‘ tltuloaon Ve




(utvos de titulacidn, pH=/{v). "de NaOH OfF con Biltolato Gl Funm‘m de Gron poro la titulocidn de NaOH OIF con !
de Polasno (potIOn pllmGllO) : 250606 - Bitalato de potasic (Patidn pnmatio) !
12 i : Al el _ruu‘_r-_n g i
o 3 . 2006 ¢ |
8;1!‘ I I S0EDs y = 3606 + 2E06 I
Hbd -—O—Mosoll 2 O /2 = 09946
Ty v —#— Maso 2 l
) i - Maso 3 . SC0E07 |
ok ) | e+ : l
e o " : o 02 04 06 08 ! 12
0 05 t 15 2 : |
vimt) i __v_A"(’“U [b
- Curvas de titulocidn pH = flv). de HC OIF con NaCH titulado : Funcion de Cran para lo valorocidn de HA con NaOH
12 -} ; >0 I‘ HOCE titulodo.
o | SOE®
8 ~, . v ACOEO3 y=OR§IP;x* ac7s
B ! -repleo i éacn':m j
44 | — 8- 20. Réplico ; > POED :
2 : Teotec]
0- B - - | QOE+CD . .
S | §
0 0 hy 15 2 i 0 02 04. ymy Q6 as n
d
Los resultodos de la tltuloaon de NoOH con Blftoloto de pot05|o g de HCI con

patrén secundorlo se muestron en lo toblo l




Tabla |. Resultoddﬁ dé

lo tntulocuon y volorocnon volumetncos de NoOH y Hd

respectlvomente tanto con IﬂdlCOdOf visual como con momtoreo mlcropotenaometnco del pH
’ Titulo calculado

Slstemo C........« Slstemo V f (mL) :
de estudio {mol/L) de momtoreo p-1. im (mol/l.)
' Indicador visual 12 T o004
NaOH/Biftalato " ledervada || 09697 | o)l I
de potasio R.A 01000 M ot e e
-A. icropotenciométrico i :
© Fundonde | 4 a000 01397
Gron d e
Indicador visual 085 00746
HCI/NaOH ;
patrén 0l000 le derivada | 0.7576 | 00684 |
secundario Micropotenciométrico i :
e F ”gg’nde | 07833 00708




2,2.31.;77?@/‘&&/7 n o glic

o con NaOH, Determinacion’

 okor y pkos .

correspondlente

oro el electrodo combmodo comerool Finalmente, la tabla I contlene los

B ‘resultodos conclugentes de la determinacién experimental del pKar y el pKaz de la ghcmo
- -con ‘el electrodo de PA y el combinado, asi como los volores de éstos reportados’ en la
. literatura.

-

pH
ON &0 ®mON

Valoracién de 0.5mL de gly 0.1F +HCI0.1F conNaOH 0.1F ExP A

1
(V)mL

ApHAV

1a. derivada de la valoracién de gly 0.1F con NaOH 0.1F

0 -

40 - .o
35
30
25 4
20
15 .
10 o
g Dbatdtaty ..““.00000“.“
05 - 1 15

Vprom




Valoracion de gly 0.1F + HQ 0.1F con NaOH 0.1F E_ 1a. derivada de la valoracion de gly 0.1F + HO10.1F con
: NaOH. Eugno
B 12
10 L]
8 - i
{ 8
6 - | é 6
4 - 8 ,
2 2
* .
0 o = m e g . S o lQ._Q_._.,___!_Q*._._.__.TQ—O—O_QvO—O—OA .-
|
4 ] 2 4 6 8 10
boo 2 vy 8 8 10 Vprom i
Q b

Grafica 5. a: Curva de volorocnon tipica para 25mL de gly O.IF en medio acido (2.5ml de
HC OIF) con NoOH OIF_:Se observo;un Vpf. alrededor de 2.5mL agregados y. aunque
menos cuontltotIVo segundo Vo f. olrededor de SOmL En la groﬁco se muestra el par

f‘cuestnon go seo con Em o electrodo combmodo En=| grafica S se- muestron Ios groflcos con

flos que determmoron los respectlvos valores de pKo bbro codo electrodo L




(hnhlo en los valores de pKa de gly G

[ e e

Carrblo en los valores de pKa de gly. E, 40 f

. o gy LT :
10 . -— - = 0.17ax+9.584 bogd y=-0.04x+9.548 |
8 - R?=0.8211 i ; R?=0.0828 |
. 6 H
(96 - y=0.217x+2.329 g 1 y=0.031x+ 2.495 '
- 2_ 194 . 2

4 N R®=0.8346 . (epKal ! ’ _ R?=0.4433 o rral

. . - - = pKa2 I 2 . ® pKa2
0 e '. L0 ) - — |
o 1 2 3 4 5 i | o 1 2 3 4 5 i
Reéplica - | Réplica i

Tabla II. Volores de pKo: g pKOz determlnodos con eI electrodo de PA comporodos con los

determmodos con el ‘electrodo combinado y con’ Ios reportados en la literatura.

REPORTADO A 25°C™ | Em || Eviomo
'pKo, 0.6 9584 | 9584 |
pKa: 2.34 2329 || 2.495




124 C ontrol o lo pureza de Af'c"/'dq Afét/ﬁ@//é/?/:d materio prima.

‘f,'oltos Ios sohcnlotos ocosuonon efectosi,toxmos

método de volorocuon propuesto e

retroceso.
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o s o

Grafica 7. Se muestran dos curvas de valoracion, por titulacién, pH=4Av), simultdneamente. La
variacion en el Vp.f. para cada uno se debe a que la cantidad de muestra ensayada. El

sistema de monitoreo ,de pH fue PA- Cu|Cu(ll)j].

_ Finélﬁiéh purezo de AAS, materia prima, determinada por éste metodo fue de
16.1%. La: FEUM "ednoon establece - los . limites “entre - 99.0<%<I01.0, por valoracion
Ev;d ntemente con fmes docentes en Quimica Analitica basica,

cvoso.. Determinadidn de o pureza de -




“de Ia formocnon de productos mtermedlorlos hoblles qu

3 duronte lo reducaon tetroelectromco del grupo mt'o;ho

expenmentol




; Ademas, es extraordinariamente Util en la terapéutica de mfecoones por bocterlos
anaerobias  sensibles - como  Bacteroides,  Clostridlum,  * Fusobacterium, Pe,oz‘ococcus
Peptostreptococcus, Eubacterium y Helicobacter. en las cuales el farmaco se odmlmstro ‘por

vno mtrovenoso

El metronldozol a d05|s oltos y por lorgo tnempo es carcindgeno: en roedores y
boctenos tomblen es mutogeno Sin emborgo no hog datos de que. las dosis terapéuticas
del formoco conlleven u riesgo. notable Y mogo "de'concer en seres humonos Los dotos,[

"kesquemotlzo'n en Io flguro 4, Josi como el electrodo de POSAI




N
Acero
- inoxidable
7 cm

Pelicula de
oxido

\4

A

Topodn de goma
Alambre de Ag
AcOH

Algodon

Alombre
de Ag

I~

Figura 4. A: Electrodo de POSAIL B: Eref de Ag®|AcOH]||. C: Eref de Ag | AgCl
A2

Como se menciond anteriormente, el andlisis oficial de la pureza del metronidazol se

lndlcodor wsuol

reohzo en AcOH. EI metromdozol -en AcOH se-rcomporto como uno'bose sUsce tlble de

20




/ 2 5 / Co//bfoaon o’e/ e/edrodo o’e’POSA/

Lo collbrooon del electrodo de POSJ o V i__determmocnon de pH se reohzo de

; normohzodo .
n Io ecuadion
i_la concentracion ‘sxacta de'la solucién de

Sustituyendo en la ecuacion de pH:

pH = %(pKa + pCo) = % (4.87 +1.097997109) = 2.983998554

Hedon‘déohdo

‘una solucién de pH conocido. Si se hace una
videntemente, una solucion: dtlu:do la cuai
que la solucion se diluyo en un orden de 10
véces, la’ concentrocnon de la nu sva. solucion de HCIOa es de 0.00798= Co Poro colculor el
'pH de la nueva soluc10r1 se sustltugen Ios volores”de pKo y de pCo. .

Notese que solo :
dllUCIOﬂ de lo solucuon ontenor
tendro un volor de- pH dlferen



Colculondo pCo 7 pCo = —log Co = —10g(0.00798) = 2.097997109

Sustituye’hddfén’ lé ecuocuon de pH:

pH = %(pKa + pCo) = %(4-87 +2.097997109) = 3.483998554

Redondeondo: =~ - pH=348

: :.r;futlllzodo s a base de A9°|ACOHI|

] Cuvade calibracidn, E={{pH), pora electrodo de POSAL. Curva da calibrocion, E=fpH), para electrodo de POSAL
LoRs - Eref. Ag| AcOH| | 1w Eref: Ag] AgCt
i i .
\ !
e J E = 258.62-46 0lpH -
b .
I o4 70 V & - 43704 16.26pH
TE Ze0
i H E
| 05 i =
i o] "I 4
R k'l
| - : — . . . . 20 + : — . . .
: 29 3 3t 32 33 34 35
i 29 3 31 32 pH 33 34 35 36 PH
a : e b

Grafica 8. Curvas de calibracion para el ‘mismo electrodo de POSAIl. pero con dos Eref
diferentes. 8a: Eref: Ag°|AcOH||. 8b: Eref. AglAgCl Nétese que el sistema que tiene una
ecuacion de Nikolsky, con una pendlente cercana ¥ 60 mV es aquel donde el Eref es de
Ag®|AOH | |
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P Curva de valoracion, pH=fiv) en AcCH.
Titulocidn de HAO, QIF con Biftdlato de potaso.

Grafica 9. Se muestron lds

para la normali IZOCIO

solucion de HCIO4
monitoreo pote
electrodo de p
Los Vpf. para:
ensayos se ‘calcula ,
primera derivada de las. curvos '

)‘5{ ——moxal
! ! ~—— moso?
‘ —h— mxo 3
Qs
0+ - .
.
o Qs Wlnl) S 2

~ || de volorocuon

En la tabla lll se muestran los resultodos obtenidos de lo normohzocnon de HCl04 OIF
con Biftaloto de potosno como potron pnmorlo poro tres ensogos : e

Tabla Il Concentfdcii,én :"exc'J'cto de la soluciéh‘de HCIOs de concentracion nominal O F
calculada con los dos sistemas de monitoreo de Vpif.

Slstemo de monitoreo

Concentracion exacta (M) |

Indicador visual (CV)

0.0794

Micropotenciométrico

00765
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curvas de volorocnon -r-pr '(v)f =




equnvolencno vira de color violeta ‘a. ozul Codo ensoyo ‘se realizd por tnpllcodo y los

* resultados kobtemdos por -ésta variante son “expuestos ‘en la. tabla V. Por otro lado, la
volorooon .potenciométrica se realizd con el electrodo de POSAI como el electrodo de
‘trabajo, y ambos Eref de plata. En la gréfica 10 se muestran las curvas de valoracidn para

cada uno de los Eref utilizados.

Gredfica 10, Curvas  de
valoracion, pH=Av), de las
muestras de . metronidazol.
a: Se muestro“ lo curva de
Y tres masas
Jiferentes,

A9°|ACOH|I > :Se muestra
la curva de volorocnon para
tres masas de  muestras
diferentes, UtII'IZOOdO el
electrodo .de 'POSAl como
elemento sensor.de pH, y
como . ‘electrodo  de

muestra utilizadc

Cuva de valoracidon. pH=flv). de metronidazol con
45 HCUO, OIF. E,,: Ag | AOH ||
44 a H
43 1 ] —o—Mosa |
42 - —8— Maswo 2
4l Maosa 3
5 4
394
384
37
36 ]
35 + v - - +
0 0s 1 15 2
Qa ml)
r
Curva de valoracion. pH=Av). de metronidazol con
361 HCO, Ol F. E,:Ag | Agdl
—&—Mawa |
-t Masa 2
= Masa 3
T
1S 2
!
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momtoreo con mdncodor»wsuol

Slstemo de momtoreo Purezo (%)

Indlcodor vnsuol (CV) 976

 POSAI/ AgP]ACOH|| || 948
~ POSAI / Ag®| AgCl
—v

954

1286 l/o/oroaones vo/umez‘r/cos con reomones o’e OX/dOfedUCC/on Deferm/nonon o’e/

contenido de FeSO4 _en z‘ob/efos

las medidas de potencnol fueron d ol
por 60 mV, o sea:




1262 Tiwlacicn de” KOs (Patron secundlorio) con. Sal oo Mohr (Patrén

- primario)

Se sabe que el ion dlcromoto (CrzO; ) es un omdontéfuer’te copoz de ox1dor al |on5
FGSNH4)2(504)2 6H:0, llamado
Je monitorear, ya sea con
redumdo es lncoloro Y en

ferroso  (Fe(ll)) el cuol se encuentro en el
comunmente sal de. Mohr Lo reaccion - que'- ocur
indicador v:suol redox como Io leemlommo (

Qcidos’ son

de 0.0889 N..




- I .. - 'vO'N ! : &
Curvo de tiulacion. pe=/v), da Kz(r,0;  Grafica N Curvos de tltuloaon pe /{v)
con Sal de Mohr : )
;KszzO7 Ol N. L

para la normollzoc nc
L f con Sal de:-
' primario. Notes ‘
pe en’

"fcosos se ho

Mohr, oproxnmo o o 10
electrodos utlllzodos fueron
E'l C E:el CUOICU(”)” /
reaccon en que: se dlSOlV

primario fue HzSOakQ.S:F . (o

Para conocer el Vpf. de cada una de las curvas de tltuloqon se. recumo ‘nuevamente
a lo técnica: de la :"Primera: denvodo En Io toblo Vi se muestron‘ os’ resultodos de lo

O.F con el potron pnmono Sal de Mohr.

normolnzocnon de la. solucxon'de KzCrzO7

Tabla V. Resultodos;de la normalizacion: de KeCr2O7. O,Iij‘kcbo:nidps'?_sistemosbdé‘mohibréb de

Vpf. de la titulacion. -

Sistema de monitoreo ] Concentracién exacta (M) j
Indicador visual (DPA) ]! 00998 |
Micropotenciométrico | 0.0889 l
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. OIO oc10nes I'eOhZOdOS se sometleron O U

ol morbete.

NOTA: Lo ogntocnon de la soluciones durantes las operooones de tltulooon g volorocuon se
debe de hacer de manera vigorosa, ya que los medlos de reocaon son mug densos




Curva de valoracidn. pe=Alv). Muestia: tabletas de | Gréfica 12. Curvas. de VO|O(OCIOO -
C - FeSO, :
- pe=Av) para lao-. muestro de
tobletos de FeSOw
S
J -
| 25 . —e— Muostra | l
4 - ; —a— Muestia 2i
E [ SO TP
3
I
! ‘
-
o .
! ¢} 05 1 15 2
vmlL)

127 Valoradiones volumétricas con reacciones e p/eC/p/z‘oaon Dez‘erm/noaon e
Nadl en Solucion Salina lsotodnica. : :

1271 Titulacion de AgNOs (Patron secundario) con Nadl (Patron,onmor/o) B

ncuentran,




1S mg/mL en cada uno
mdlcodor comblo de'._ ol'

réplicas no sean susc_ p
con indicador visual se'm

Tabla V1. Resultados de la titulacién de AgNQO:s OJF con dos indicadores visuales.

En esto sec ion se. presento & a. tecmco pero,con U 'o metodologlo mmlotunzodo Se

Reacciéon de titulacidon

KaCrOa

|

00970

| Indicador visual || Concentracion exacta (M) |

|

Fluoresceina

|

0.0952

i
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| inolcacr ofciol

S titulacion de. AQNO

momtoreodo con los mlcroelectrodos menc:onodos

Curvas de tituloasn, pe=Av), de AQNOJ OIF con NaCl.
E[:AQD: E,a,-Cu"! CLJ(”)I |

Gl’OflCQ 13. Curvas v?de tltulooon o

—e— Réplica | P

s
L4 ~-a RSplica 2 i f
& ! - Réplica 3 ' ‘
3 41 ,’t ------ - Réplica S ; .
! 1 | de las groﬁcos sé ca cu,
el método de lo
{ derivada”. mne

Los resultodos de lo tntulocnon de lo solucion de: AgNO"i OlF ',con monltoreo S
mucropotenc:ornetnco ol lguol que con mdlcodor visual, se resumen en la tabla VI, 05| como-
un el resultodo de un estudlo prehmmor de recobro LR e




Tabla VII. Titulacion de la solucion de AgNOs OIF con NaCl 5.84 mg/mL. Se presentan las
dlferentes variantes ensayadas. Ademas se muestra un estudio preliminar de recobro.

; Sistema de monitoreo [ Concentracion exacta (M) || % de recobro |
f Indicador visual: K:(rOs 0.0970 100
. _Indicador visual: Fluoresceina || 0.0952 i Q7.1 I
§ Micropotenciométrico L 0.0955 | 95.6 ]

1272 Determinacion oo No(/ en 50/(/(/5/_7?5@//750 /sékén/ko.i

Lo SSI es uno solucnon de NoCI,estenI, ,lo'cuol esto ‘o,uno concentrocnon de 09% '

' ‘prlmorlo La. voloroc
lndlcodor vnsuol

de"términociori’e\"s‘f .mk’e:h_c‘lgr)o
- alicuota de 620 uL de S.S.|
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Cur\odevdorooon pe=Av).de SSI won AgNG;QIF

e N re-reHN
;.
Grafica 4. ... Curvas de =
valoracion,  pe= z(v) para la 5
valoracion de NaCl.en S.S.I. Los ;
Vpf. de cadaiuna de las 4. o
volorocione eterminaron %

Muestro 3

usondo‘ 'e método  de  la

le Nadl en SSI con dos S|stemos de momtoreo Lo concentracion

Tabla Vill. Volorocnon{w
exacta de potron secundorlo AgNOa OJF fue lo determinada * con - indicador  visual
fluoresceina. - : ‘

‘ Sistema de monitoreo lConcentmclon(gNoCI/ 'lOOmwl.m)l
! Nominal i 0.9000 ]
Indicador visual | 0.8884 }
Micropotenciométiico | 0.9391 J

Como  condusion del onélisis de SSI en Io tabla - IX se muestron Ios‘ esultodos

obtenidos segun la- concentrocnon exocto de potron secundono gNO

IF calculada por
dlferentes metodOS‘ LR




Tabla IX Calculo de las cantidades de Nall en 5.5.1. utilizando las diferentes concentraciones

exactas colculodos de AgNOa O.IF.

Slstemo de monitoreo de . Normalidad de P°tf°ﬂ gNoCl /100 % respecto al
la S.S.I. - secundario AQNO:s 0.1F |: mlL marbete
KoCrOs : 0.9052 100.6
Indicador visval: : T

Fluoresceina Fluoresceina | 0.8884 Q8.7 |
Potencnometno ! O 89]2 Q2.0 l
KGO | 09568 106.3 |
Potenciometria Fluoresceina f - 0.939i 104.3 !
' _Potencometria | 0.9420 I : IO4I.V7 ‘ |

E __experlmentos de | "vorlontes ontes mencuonod




oné ontenormente ‘
NET- NoCI eI ade rosa palido a ‘azul La reacd aloracion . se” lleva'a cabo en
medio: bosuco el cual’'se impuso con ol uso de una cion émorttguodoro de amoniaco
(AmBS) pH: O j o una concentracion 2 mol/L Lo reaccion. de volorocnon se presenta. o
contlnuoaon ) T : :

CZn(II) vy ——»zm(z-j
e T pH=10

Lo titulacisn de la squc:on se realizd por triplicado, encontrondose una concentroaon
exocto 00108 M: . : : :

z‘féaé;ﬁf/%&/a‘cféh"fd«je NeattY OOF (Patrén secundrio) con CocOs (Fairon

primorio)

con Zn(ll) fPof/on ,or/mor/o) o

¢ 'o,con mdlcodor vssuol




Hog que tener en cuento que en el medlo de reaccion. hog presenoo deAg a

concentroaones de lndlcodor Io cuol formoro complejos con ‘ol Y* cuando este se encuentre,

Ohd'ésrtélébae;reo q
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Es necesorio mencio
groflco 150, s muestran’ los: resultod
de Vpf. fueron colculodos como s muestro enla’ groflco 1S, inciso b.

Tiuladion de Y+ O0IF con Calll) en presendo de Ag”
1a |
t
12 ‘ ’Muemo I" Grafica 1S a Curvas de
Ji {__.._M.,e,.ﬂ,og; titulacion,  pe=4v), poro ro,
| i - -
° ' Lo Muesto 3, normalizacion de NoszY_y
08 4 .
!
Q& 'i
04§
!
02 i
I
ol - e e e e i
18 Tituladdn de Y con Cc(!l). n presencia de Ag®
9
14 :
12 E
I :
& :
08 H
: punteodo
Q4 H
: encontrado.
04 :
02 4 :
0 A : .
5
(6] 0. v(rrlmL) 15 2
b
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_

) CemA— OO]‘?O M e
P Mcacos = IOO O‘?l mg/mmol

fo —075 mL

A lo"equivolencio': Ll ﬂcocoa = ﬂEmA = CEDTA VEDTA '

Nacon = (o 0019 ‘mmol/mL) '1’(074 mL) = 0.0014250 mmol :

100. 091mg
1mmol

m«,m = 00014250 mol * = 0142629675 mg CaCOs

p.p.rh.focda =O|42629675 mg * 1__01_‘3‘_3_. = ]42.629719.;5,51-' o

El onohsns de Io muestro se reollzo cuatro veces, por lo que a contmuoqon se
presenta el promedlo de p o.m. de Co(ll) en forma de CaCOs que contiens la muestra:

Dureza de agua potable: 141.7 p.p.m. de CaCO:»

38






1291, Valorodién

SRef en. medlio

16 se muestron Q contlnuomon

Medio monofasico H:O:
NaOH

Na*

HB* + OH —— B° + HO

Medio bifasico H:O/MIBK: SRR ﬁ

NaOH ’ Reaccién de valoracion

Equilibrio de distribucién colateral l:‘J> Ko

BO

En lo grafica 16 se muestran los resultados obtenidos para cada una de los ensogos
realizados. En todos los casos, el Vpf. se determind con el método de la anero derivada”.
J Asi mismo, en la tabla X se muestran lo resultodos obtemdos poro lo determmooon de lo

purezo del HB* SRef.

40




Tabla X. Resultados de la determinacion de la pureza de HB"SHe’f tanto en medio
monofdasico como bifasico. En la ultima columna se muestra un_ andlisis de coeficiente de
variacion de las determinaciones realizadas, segun el caso. : ‘
Pureza de HB" (%) | [
N 90 ensog¢s”£¥””“'| ...... § - 2' 5 T (%)..,,E
 Monofasico | 1100 | 1220 | 1237 || — | 62931 |

_Bifasico | 1088 | 1173 | 1061 | 1066 | 47408 |

4




Grafica 160 a Cuva de

valoracdion, pH=4v). de HB’
SRef con NaOH O0O05F en
agua. Lo vonooon en el Vpf.
es debldo o la vonocnon de

ocuoso :
blfOSlCO i

"com

cuontxtotlwdod de, lo reaccion
de: volorocno ra todos los

rof: Cue|Culil]]

07 R
B9 S . mel9mg

0s

Voloration do HB' con NoOH OOSF en medio bitézco. v
NV

{40 MIBK) PO

]

5 i :
i e mel8 3 my
7= -

&

5 . — o i e i e
[} os whi) Is 2
13 Valoiccion de HB' SRef on media monolasico y bitésico }

1 {H;O:MIBK} et
25 <| Pl
i -l
A -

—— =184 mg

}—‘—-m-lal mg
P
1
i
i

ss )L o // m«18.9 mg
o ;\_; T Xm83mg
8s «l
8
o cs A s ?
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1292 Deferm/noaon de /-/B‘ en opsu/os,o’e //be/oaon pro/ongoo’o en meo’/os

monofosmo Yy bifasico.

presentoctones comerc:ole
volorocuon de este formoco

1
i
i
F ‘i 0 as ho 15

sk NUQLAM

Mra3h

6 —*—Mual8 |
| - —&— Mua2B :
F —+— Mua3B
! : ——— Mirc4B |

ch 0 os W 15

} —— m=2543 mg]
. —— 2547 mg
] st - me 2545 mg
I = T meTA3mg
. 1 /"
oy
b o as Wr‘vU 15 2

Grafica 17. a Curva de valoracion, pH=Av), de

HB* en capsulas con NaOH O.05F en agua. La
variacion del Vpf. es: debldo Q lo variacion de
lo masa de cada: muestro “Curva de

valoracion, pH= 1(v)‘ piulos con

NaOH OOSF en medlo blfOSICO HzO MIBK"' Q.




! Contemdo de HB" respecto al marbete (%)
o | T o1 3 T 4l
Monofasico | 966 | 975 | 1035 | 1014 | 32624 |

Bifasico | 1084 | 983 | 1081 ] 10.5 | 4.8006 |

Es importante mencionar que en todos los casos, el Vpf. se determind con el método
de la "Primera derivada’.

d ' o’s /ntercomb/o oe resinas oo /nz‘e/comb/o onico

i cont:dod équnvolente :El:

roceso de comblo idnico se puede representor por Ios ecuoaones

H—A+B‘ <+ [p + A
HA+B > B+ A

donde H s lo sustoncno msoluble en agua capoz del comblo ibnico, g A g B son Ios 'iones
“méviles o controrlos .‘-L_Sefdenommon coiones” a los iones: de la disolucion con el mismo sugno,'
~ quela carga fuo delar >Nes. ' '/puede.consnderorse como .

fun pohonlon cnstolm o
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EI proceso de comblo lonlco es un. eqU///br/o heterogeneo oI que Ie pueden opllcor
consnderocnones termodmomncos g cmetncos Se corocterlzo porque :

a) Son procesos reversnbles (En a:

-b) Las reacciones de- mtercom >
'y electroneutralidad
" ¢) En varios casos, el equnhb io'se .
nmportonte a consnderor

ercombno ldeol tiene las
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k2002 De{erm/noaon o’e la ( de uno resina o’e f/,oo AH fuen‘e Mon/toreo o0r
/no’/coo’or wsuo/ S

La resmo de tlpO HH utlhzodo tlene uno Cu nomlvol fguol @ 36 mmol/g Poro lo

determmocnon de la G reol de lo resmo e voloro una: moso‘de Io.m:smo alculada o portlr

la Cx promédlo g se colculo ol C V Lo C encontrodo por éste metodo fue de

" C = 3.67 mmol/g " :
4 Con indicodor,visuql:

/ 2/03 Detefm/noaon oo /o G oe una resina o tpo H H fuerte Mon/foreo
m/C/opofenC/ometr/co B S

determmocnon derlo C- de lo resin




Dotérmn;x]on de la  de una resina da tipo AH fx.one
ﬁ /r ' Guéfica 18. Curva de valoracion
= A pH=£v), para la determmocnon TN

dela G de uno_resmo,tlpo}R
fuerte. La variacis

—e— m-252m
§+m-254mg% .
: i

m=25bmg i : CQSOSs: ETZP

) por éste método fue de.

. || G = 3.81 mmol/g

CV. encontrodos poro codo una de los variantes de este experlmento

Tabla Xll. Resultados de Io Jeterminacion de la G de lo resina onollzodo Se muestro en lo
ultima columna un andlisis de coeﬁoente de VOfIOCIOﬂ de- Ios determmocnones reollzodos
segun el caso. ‘

| Sistema de monitoreo || ¢ (mmol/g) || C.V. (%) I
4 Indicador visual ] 3.67 ! 0.3149 l
Micropotenciométrico ] 3.8l } 1.8605 ]
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13 Potenciometrio. l/o/oroaones ,oor curvo de co//b/oaon o
13/ Dez‘erm/naaon o’e doruros en suero. S

/3[//Mﬁéﬁan/o ‘dlinica dle los cloruros. nfoquesf"c"j/e:;.70"76_o‘r':cvj't':o'‘:f/;c"iT P.'A’F,l
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~ ,mvestlgocnon g no se reollzo devformo rutmono enel Ioborotorlo chmco

49




: determmo
“las’ celulos

VvV

Figura 6. Celda de electrdlisis para la sintesis del ISE a cloruros.




‘ B 3 /4 Dez‘efm/nonon de c/oruros en sue
(i=0) Metodo/og/o ono//z‘/(o C Urvo o’e co//b/oc

Técnica. operatoria: - Potenciometria.

operador p se aplica a la concentrooon (en mol/L) X

pCl=logp - =-1ogco)

(o]

Para Io construccnon de la curvo de cohbrocnon se prepororon cmco solucuones dey Ka
e dnferente concentrocnon en el mtervolo I9<pCI<2b Se coloco el ISE constru:do dentro"'de';.i’ '

Curvade colioredén E=ARC) Potenaomatia -0
%0 1
, o |
\ .
: o,
z
75 4
i ol E=42499C1 - 17.906
ﬁ e =018
| &
@0 . - :
19 2 21 22 q 23 24 28 26,

Gréfica 19. Curva de calibracion, E= F(pdl) pora Io determmoc:on de doruros en susro. Er ISE
a cloruros a base de Ag° | AgCI Eref Cu l HzO| |

Sl




Se onohzoron cuotro muestros de voluntonos odultos 5QNos. Se tomo uno muestro de
songre totol (oproxnmodomente 6 mL) sin ontlcoo 'ulo_nte por medlo de puncion venosa Uno, .

estodounidense, po
habitual de la clmlco

Tabla XIll. Resultados de la determinacién de doruros en suero en voluntarios adultos sanos
con el ISE en condiciones de micoescalamiento. Nétese que en la mayoria de las muestras,

N solo se detecta aproximadamente el S0% de los valores de referencia. Ver Nota 1.
' N° de muestra l E(mV) || Ca(mol/L) || Valores de referencia
| | 75 | 00727 |
5 I""80 || 00555 ] 0.10I<M<Q i1
3 [ 81 | 00526 |
7 ™80 | 00555 | 0.098<M<0Q.107%®




Como se mencuono no se. encontroron concentrooones de cloruros dentro de los
~volores de referencno utlllzodos ‘Es bien’ sobldo por los: Qunmlcos Clinicos, que cuando se ha
' desarrollado un nuevo: metodo de onohsus o se: ho hecho’yolguno modnflcccnon a algun
ff}.;'metodo de 1utino, - se - tie qQue inar os” nuevos. voloré ‘de referencia para el
o ‘ cuestion, os; como compororlo con ol metodo e referencno oficial’ (que puede
S . reglon) Para éste’ trObOJO se propone‘ comporor los resultodos con el
; ,metodo coulumblmetnco como metodo de referenc;o en trObOJOS posterlores :

1.3.2 Determinacidn de glucosa en suero

[3.2/ /m,ooﬁonao oe. '/Q,;oi/éféfkm'(hoc/‘o’nbdve glucosa. Enfoques oe /oborotbr/b. 29

- ‘ 13211 Glucoso ;1130vl:'~’ :

’ - Quimicamente, la glucosa (glu) es. uno oldohexoso cugo formo oldehldo ostd en
equmbrlo con lo forma glucoplronoso Esto ultlmo 65 Io fovorecndo por el pH flSlologico El




' Hegq/o{/éf} 4"'/v7"oﬂr:m5r'7“'o/ del me{obé/;kmo o’e lo Q/U : Pu :

Sk glucagon epmefrmo
_ mtestmoles El glugogon es.

inducen el - meto) _
gluconeogenesm y I

neto es la homeost0515 de Io glu;

" Diobetes

Los diversos desordenes: que:se. presentan ‘en’ ol

: Jelfel metabolismo de corbohldrotos
puede ser ogrupodos*dentrqde varias. categorias.

oS uoles;dependen prmapolmente de’

en la orina.




dlobetes mellltus se desorrollo a portlr de una mterocc:on complejo entre foctores genetlcos
y omblentoles 37} - A R : . :

C/oﬁiﬁcoc/én‘ de /o D/abéz‘e; Me///fus

En 1979 el Grppo NQCIOﬂO| de reglstro de Dlobetes perteneaente a los Instltutos‘




I Diabetes T ,oo /o D/obez‘es Me///tus /nsu//noDependem‘e

es cousodo por una secrecion
msuﬁcnente de msulmo'};denommodo msuhnopemo Lo odmmnstrocnon do msulmo porenterol

Lo Dlobetes> Melhtus lnsulmoDependlente (DMID)




4 Diobetes Gestocional

La diabetes gestacional se refiere a'la diabetes que ocurre temporolmente durante
" el embarazo. Habitualmente el Dx ocurre durante la segunda mitad del embarazo debido o
- los resultados anormales de olgunos pruebas de laboratorio: (glucosuno hiperglucemia y
,pruebo anormal de tolerancia. ala’ glucoso) La secrecion’ elevodo de.la hormona placental
““inhibe la accién de la msulmo Cuondo una - mujer - dlobetlco estd embarazada, " la

enfermedad puede ser mas s ocuo ﬁnoles de Io gestoaon por la-misma rozon Lo
hiperglucemia debe de: serpr <

mcrementon

uando son atendidos en

, bética, o cuando desarrollan

- , ) _onodo de pérdida de peso. El Dx

: ;-,requnere de medlaohes exoctos de glu en songre_pH acido acetoacético, B-hidroxibutirato,
- cetonos g electrohtos . :
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son: Retmopotlo “Neuropatia, Anglop
oteroesclerosns cetoocndosus y coma
excepaon ‘de " éste ultimo, todas -la
poaentes con DMID que pooentes col

puede resultar en shock e msuﬁaencno renal. .
presentorse edema cerebral. Los. pocnentes con - cetoc

 cursar con aumento  sérico . de. electrolitos, o bien: 'p
g usuolmente presenton un déficit de potasio.

V/g//on(/o o’e/ conf/o/ o’e g/u :

de los mveles de glu en songre para detector ewdencnos de hlper e |poglucem|o:UnoAv
“prueba importante es la medicion de protemos glucosulodos De acuerdo con los resultodos
de las mediciones de glu es posible modificar el trotomlento poro permlt:r de esto monero

que el paciente llegue a un estado euglucemlco




1.3.2.2 A//éz‘oo'os de o’e,te_m‘?/;ynodén: O'e 9/1_/6050.“

. Los metodos mas ontnguos poro la determ:nocuon de glu sérica’ estobon bosodos en
lo copocndod de’ la misma poro reduc:r dlrectomente ‘alo "lones cuprlcos (Cu(ll)) a iones |

% obtemendos
dos reocoon

ot propuesto como estondor de su lase poro lo determmoaon de glu o




/ 323 Uso de glucoso ox;o’oso como s/emenfo b/ose/ed/vo ““"

la enznmo GOD ho sndo utlllzodo tonto en metodos colonmetncos como en
electroqunmlcos el cuol ho feCIbIdO el nombre equnvocodo de metodo polorogroﬁco yo que
nose trota de uno polorogroﬁo (Mos kode‘lonte se hoce evidente el porque no se: troto de

especnflco poro solo poro Io B Dglucosd Lo reaccion que cotohzo Io GOD
GIQCOSd (CHeOs) + ©2  —222—pAcido Cluconico + HzOz

La determmoaon ,oo/orogrof/co ‘"de glu con electrodo de oxlgeno g GOD permlte un
modo ropldo de determmocnon de glu. En este metodo lo'glu reacciona ‘con "ox'geno en

= hlpoélori{o de sodlo,:pueden producnr folsos posVuvbs




/3 24 Defsfm/noaon o’ v en ‘suero_ Tem/co operofor/o Potennomemo (=0)

'Io utlhzoaon de’lo mlsm

6l




Toblo XIV. Soluciones para la cuva de calibracion de glu en presencio de GOD.

Nodepoe L L L2 3 a7 5]
~ Cglu (M) | 000 | 0003 || 0004 | 000S | 0.006 |
_glu0.0F (ub) | 100 } 300 | 400 | soo | 600 |
_GOD 15mg/mL (ul) | . 100 | 1o | oo | 1o |

_PBS (ul) l 800 i 600 || 500 | 400 | 300 |

Es importante hacer notar el orden de magnitud de los volumenes utlhzodos Las
soluciones fueron realizadas snmultoneomente en placas para ELISA Notese que en todos
los casos, el volumen totol de reoccnon es de 1.0 mL.

Se ensogoron tres 'electrodos de W dlferentes por Io que se obtuweron tres cuvas de
col:brocnon E= f(pglu) que son mostrodos en Io groﬁco 20.

[ .
’ o, Cuves de cdlibradtn E=Apglu). ExW. Ererf: Cu®| CUll)| |
1

t

Grafica 20. Curvas de 45
calibracion, E = Apglu),
\ para la determinqcién 0
de glu en suero. El
volumen final de cada s
una de las soluciones
de glu en presencia 10 - ,
de GOD es de 10 mL. o o 2 o B e
Par todos los casos: ET: 25| 2 y- %379“67828 4= 03B+ T2 4= A6+ BT
W, Eref: Cu® ICU 1)) || - Q92 R=Q92 2 = 0982
j 22 23 24 25 26 .27 28 29 3
) ot
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Se onohzo una muestra de un voluntario con Dx de Insuficiencia Renal Cromco (IHC) Se
tomd . una. ‘muestra’ de’ songre total. (oproxumodomente 6:ml):sin ontlcoogulonte pc;r medlo
de- punaon venosa. Una véz ocurida la-retraccidn del cobgul

Q. muestra:se centnfugo a

en los tres curvo C

Tabla XIV. Resultados de la determinacion de glu en suero por potenciometria a corriente
nulo Se muestran los resultados para una misma muestra, con tres curvas de cohbrocnon

Muestm E(mV) Curva de calibracion || C.. (mmol/L) Voloms de referencia

H

H

. 276 le curva 19.2535 3.33 < mmoal/l.< 6.1 "‘Ll
I 2° curva | 94.6695
276 32 cuva L 11468

3.9 < mmol/L <58
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2. Microconductimetria.

2] Construccion oe equipo.
210 M/croce/o’o condud/metr/co

Desde el punto de v15to conceptuol lo mos sencilla de Ios tecmcos electroonolltlcos es
no OSI su recnproco Ia

. de modo que uno
g ,electrolltos o) orcnonor mformocnon mdwnduo‘ d‘e

'borror Es necesono ecorda




22 Vo/oroaones cono’ud/met//cos 5 '
22/ f/z‘u/oaov e Hcl con /\/oO/-/ f/z‘u/odo

22/ /. Titulocid, de ‘NoO/-/ con mom'z‘OfréQ;m/'c}OCOhdbd/métr/'ca :

W= W (v, + Vo)/Vc] k‘Hecordor que Io con‘ uctlmetno os uho propledod de

la solucion, y no esta bosodo en un fenomeno de interfase. ®

Titulaciédn conductimétrica de NaCH QOF con Biftalato de potasio
[r ]

Gréfica 19 Se mues_on |OS' o

utilizada fueron do borros
o 0s | s o de carbono ‘




Slstemo de momtoreo

| gyf,o.i oot (mol/L) |

1 Indicador visual (Fenolftaleina) )i

h Microconductimetria

titulacion
.Q  una

fuerte,
sistema en
~ celda
-utilizada
de

22/.2»77’1‘U/oc/o’n ole H(I con NaOH titulaco por monitoreo m/'croconvo’ucz‘hé_t//co.

Lo determmoc10n de la concentrooon exocto de HC se reollzo con. uno ‘,olorooon
' i apartado
cas para los
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La cohéehtrdcién exacta de HC O.0IF determinada por éste método fue de:

Cha = 0.0088 mol/L

Poro demostror Io correlooon que existe entre el metodo mstrumentol propuesto en
este trObOJO con uno. comeraol se realizd la misma titulacion: del HCI OO0IF tonto con el
mlcroconductlmetro como 'con el co"ductimetro,,_j convencno"'ol ’ latic
.mmroconductnmetrlco de dos. barras de .
‘momdoble En: Io groflco 2l'se muestroh f, m

2, Comparexion de la valorexion de HO QOF con NeCH QOF

Grafica 2. Combofo’c”i'cibh,

18-
6 | de la titulacion de- HA -
g O0IF con NoOH
1 usando
12 microconductimetro
5 conductimetro -
a8 cor’wencionol Notese
son
Q6 - e T —e— W Microescala celda
04 ~8—W \Microoscala utilizada fueron
a2 & W Convencional borrgs de.
inoxidable.
0 — r —
0 Qs W 15 2




222 Dez‘erm/noaon o’e ,AAS en vz‘ob/etos oo valoracion volumeétrica - oor. mor})'tg'rs’o\; L

dhito'réo_ .

normalizado. En la gréfica 22 se: muestron Ios cuot'
experimento. La celda mlcroconductlmetrlco fue ‘en todos los casos. dos barras de - ocero'

inoxidable.

Curva de valoracion W=f{v), de AAS con NaOH OOIF en tabletos

Gréfica 22. Curvas de
valoracion, P=Av), -
para la determinacion -
de AAS en tobletds
con NeOH OOIF; ‘La
celda  conductimétrica -
fueron dos barras de
acero inoxidable. ¢

0 05 v(rlwl.) 1S 2 ‘

modo hobltuol Sste. tlpo dev andlisis instrumental. El porcentaje de AAS, referldo al
marbete, de :

%AAS = 96.8 % "

Ademo el: porcentaje anterior, tambien se han calculado dos .porémetrOS‘ '
'eStOdIStICOSF desviacion estandar (S.D.) = 1.8312 y el % del cosficiente de variacion
(%CV) = I 89]7% S R e
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223 Dez‘erm/noaon o’é”o/co/ oes. otale "

se utilizd poro
mlcroconductlmetnc .

metodo

" Tdtedién de HCO, OOIF ¢on Biftalato de potasio Volerexion de Nicotinamida SRef con HUO, O0IF en AcOH

£y
a2 tn
.
o N o 90 T

Bez5 4 Py

2 —— s -

) 15 r'/./-/- 3 = :-vz
':-,_-I" 2
05 - 1
o- o

Q‘__ o] Qs »(nIHU L5 2 : b o] Qs \(t\LU 1S 2

Grdfica 23. a. Titulocion de HCO. O0IF con Biftalato de potasio.. Patrdn primario y

: monitoreo  microconductimétrico. b. Valoracidn  de  Nicotinamida, SRef, con HCO. OOIF
normalizado y monitoreo  microconductimétrico del  Vpf. En ombos casos, la  celda
conductimétrica fueron dos borros de ocero lnoxndoble ‘ e




on del qud ~

~Toblo XIV. Resultados obtenidos parala normalizacion del HCIOa'O_.OI}E“tbnto*cqnv fnéhitoreo

mlcroconductlmetrlco como ‘con lndlcodor wsuol V.

Slstemo de Monitoreo ] CH<104 (mol/ L) ,
Indicador visual: V| 00103 l
Microconductjmetrio ) [ ~ O.QOBé? l

En la grdfica 23 se observa que el modelo de alcaloide ensogodo Nlcotlnomldo
presenta un resultado satisfactorio en la valoracion de alcaloides en medio: noocuoso con
monitoreo - microconductimétrico. Ademas del monitoreo mlcroconductlmetnco ambién se
realizo la volorocuon ‘con indicador visual CV: En la tabla XV se muestron los res‘ultodos
“ obtenidos para la volorocuon de Nlcotlnomldo SRe ‘ &

‘Sistema de Monitoreo Purezanicotinomido (%)

Indicador visual: CV § 103.7
Microconductimetria’ 5 112.8

Es necesono menaonor que al igual que en los experlmentos de potenqometno
para la- determmocton de oanalitos con patrones secundarios, se - utilizardn  como
concentrocuon exocto oquello determinada con mdlcodor vusuol RIS ‘ ‘
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2232 'Eerd'cEféh e blcoloioes totoles o pan‘/r ole toboco.

tabaco. Lo extraccion de los olcolondes se redlizd de lo sugunente formo o muestra de:" v

analisis (300.0 mg de puro y 4.0900 g de cngornllo) de tabaco se pulverizod: y homogemzo en-
un mortero con pistilo. y se agitd en una solucion de NaOH concentrado durante una horo_ "
aproximadamente. Posteriormente se filtrd por gravedad la suspension recolectando! la fase
liquida. Los residuos solidos se desecharon. La fase liquida: (ocuoso) se coloco en ogltooon’.,

mecanica constante durante 7 horas con una solucnon de Tolueno CHCI: (9] v/v onclundo el',

tiempo de agitacién, se dejaron las fases en contocto Eor. un espo io'apro odo de 36
horos Se separd Io fose orgomco u: Io fose ocuoso se desecho Se ermvtlo‘l evoporocnon

como se ho e

base fue Qce st ' P o onvemente como lo
es ol HCIOa en AcOH Enla |guro 7“se muestro Io reoccnon soIvotocuonfde Io Nlcotlno en

AcOH




+ AO

B + ACOH <> BHAQ — BH

Una vez : o olcolondes ‘1se dlsolweron cuontntotlvomente en AcOH
Enla groﬁco 24k “alict oto (v 250 ul) de esto solucion con

HCIO: OOle \ é mlcroconductlmetrlco del Vef. La
'celdo conductlmetnco'fuerondos barras de acero noxndoble o :
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Vdo:o.:dn <cnd.mme(nco de dedloides totdes (Puo)

i

.d()}l ]
Grafica 24. o Curva de [
L 303
valoracion - conductlmetrlco o
P=Av) para la _determmocnon !
h 2!
de alcoloides totoles en forma ST
‘ |
Lol
|

o=

s la
conductlmetrlco fueron  dos
barras de ocero 1nox1doble

- Con- Ios groﬁcos obtenidas, se calcwld el contenido de alcaloides totales en las

muestras onollzodos En’ Io, hteroturo 19556575859 se reporta un contemdo de alcaloides totales.
en forma: de Nicotina en’ ol mtervolo de 0.6<%</.0 para una gron vonedod de productos
“de toboco ‘En o tabla:XVl:se muestro el contenldo de olcolondes referldo a Nlcotlno de las
' muestros utilizadas.
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un mult|metro ocoplodo Q Io

Tabla XVI. Resultados de lo determmocuon de olcolmdes totoles en dos muestros d ',toboco
diferentes por valoracion- volumétrica con momtoreo mlcrocondudlmetrlco Se- observo que .
para la muestra de cigarrillo, se determmo un contemdo exocto dentro de los reportados, fo -
osi para el puro. el cual comcnde con lo esperodo o sea. .un contenido marcadamente

elevado de Nicotina.

Muestra l Cont mdo olcalmdes (%) 1 Contenldo reportodo
' i it
.10 ] 06<%7.0
L6 |

224 ( Ontrb/ dé'/b cohdud/v/o’od oe oguo porO‘ uso no potable.

En ésta seccion, se determmo Io COﬂdUCtIVIdOd de_;muestros de. oguo poro dlversos
fines. La determinacion  de la’ conductlwdod se reollzo con- ‘la celdo conductlmetnco .dos
barras de acero inoxidable, odemos de yinterfa L A A

'ique una solucnon de Kl 0.0M ttey"ey_
. por centlmetro) a21°C ol ’

Se preporo una soluoon de

. uctime fica construida en el |
. de potencnol medldo por este ‘medio fue de 2112mV, por lo que se puede decu

2112 mV = 1.305 mS/cm "

74




, ) b) Agua inyectable marca Bristol, producto termmodo

- o) Agua inyectable marca Pisa, producto terminado L
d) Agua destilado. Laboratorio 3E/3F. Facultad de Quimicc
e) Agua destilada. Laboratorio 3E/3F, Facultad de. Qunm

cohbrocnon de I nterfose conductimaétrica.

‘ a determmooon de conductlwdoden dlv_ sQs
ctimétrica calibrada. En la Ultxmo ﬁlo se- presento nuevomente la

Muestra l E(mV) §: K(uS/cm) i
Agua desionizddo ] 5444 | 3364 |
682

Aguo mgectoble morco Bristol [ 110.4
: Aguo |ngectoble marca Pisa | 578

35.7

Agua destilada (Piseta) | 426

263

224

\ Aguo destulodo (Contenedor) l 36.2
KCIOOIM 212

|
|
J
|
|
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3. Microcronoamperometria y Micropolarografia. Voltamperometria cidica.

3/ Construccion oe equipo.
311 Miccopolarograofo de Minima  Instrumentacion. (Minimal /nsfrumentaz‘/on

Micropolarograoh. MIM.P)

En 1990. J. Wang Y coloborodores presentoron un compendlo espeo

" Flectrocnalysis®" En este numer

del M.IM. P ‘con’ un polorogrofo convencnonol un BAS V- 27 "’2' encoHtrondo 7
poro ol nuevo mstrumento en el mtervolo de IO3<moI/L<IO“ - En ol onexo uuestr"c‘ji.‘él'

»'MIMP
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3./ 3 E/ecf(Odo Gofeonte de Mercurio.

Lo polorogrof'g, como un método electroquimico de onohsns Qs como el Electrodo
Goteonte de Mercurio’ (EGM) para el mismo fm fue desorrollodo g descnto por pnmero vez

_de ser ogvlto &_o

o En este trObOJO se utmzo un recipiente de Hg. conectado a un capilar de vudno ol cuol
se coloco dentro de Io mlcroceldo electroquimica. Un recurso alternativo al capilar comercial
para EGM es el uso. de tubos capilares para termometro, los cuales son susceptlbles de
control del dlometro dé salida, tal que se obtenga un goteo de una goto/s el ldeol poro
polorogroflo con EGM. S :

resento las siguientes coro'c,teris,t[c'ds':g_j G

oposuvomlento o envenenamiento” .
c) El sobrepotencnol del hldrog

v'réproduoble

EI EGM es utll en el mtervolo de 03<V< 2 8 (vs SCE)
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3.2 Cronoamperometrio.

32/ Determinacion de A ciclo A5¢é}_bi(b en tabletas efervescentes.

3211 Nociones bdsicas de. cronoamperometria "
mperomet cuol,del Ex es forzodo a

concentraciones de las especies electrooctlvos en grondes proporcuo es cyo{r’ﬁ’di(iohés

de trabajo son conocidas como (ond/(/ones A/l/ '

Es facil demostror que Ios resultodos con’ electrodos de dlmenSIones de orden de
algunos milimetros, operando en squcnones"’Nde 10 mL o maés e onsumen frdccnones
sngmﬁcotlvos de especues electroo as:cen, oluc:on en: oquellos e per‘m‘ ntos: conf’unos
pocos segundos hasta unos’ cuo‘ tosr minutos de durocnon Hace algunas: déca Laitinen y

Kolthoff e mventoron el termmo M/Cfos/edfoo’o poro descnblr los. procesos

ue'ocurren al
electrodo bOJO pequenos condloonesA/V FEs

En un mucno el oporte 'e Io comente‘e"to dodo po i ‘o comente opocmvo hosto ol
se:la corr > n comienza ¢ alor’ méximo en
lo que se conoce omo lo comente ,khmlte "e 1fusuon en donde ‘todo” Io i.IIego al
felectrodo es electrohzodo de ohn que en el potron de respuesto de lo curvo esto se hogo
osmtotlco A o T : '
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Sy Ios condncnones expenmentoles ;
wmportoncuo es el tiempo de muestreo ('t:)"ique ‘

El ‘t,odecuodo‘ poro las
' ,tlene que estoblecer en

‘ encuentran en el intervalo de 200 us ',,9,200 n‘s poz‘endosz‘oz‘/cos La comente
- méxima dependera de la corriente-y el potencuol <) s‘dl‘i'do'\coroctenstncos del potenciostato.
. Limitaciones debidas o lo conveccion. A gronde el aumento de los gradientes de -
' densidad y la existencia de desviaciones por las. vnbrocuories causaran la ruptura convectiva
- de la capa de difusion y usualmente resultoro en 'ornentes mayores o las predecidas. En
general, las. mediciones para T > 300 s son’ dnflc:les g oun medncnones de 20 s pueden

mostror efectos convectlvos

Fmolmente Cottrell reporto una exphcocnon motemotlco de los procesos osocuodos a
la cronoomperometno o : :

nFAD ”2C
d'f (t) : .1/2t1/2

El Aéidb

ESTA TESIS NO sAL®
DE LA BIBLIO TR
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stdciones clinicos‘ de |

hiperqueratosis fohculor tipica con hemorrogl
del pelo. Las manifestaciones psncologlcos S

deficiencia de Io v:tommo




e tlvos"
» noblotlcos :

’En este trobOJo,se determmoro el contemdo de HzRed en’ to‘bletos efervesce‘ntes de
'contemdo nommol de IOOOO 9 Se UtlllZOfO Io tecnlco operotono de cronoomperometno en

asociado dos volores de pKo Ios cuoles son 4‘OO g ll 27 ‘7",




32 / 3 Esfob/eam/enfo o’e /os poromet/os electroquimicos

o’e Ha/?ed en z‘ob/ez‘os efervescenfes A

Eaux: Acero inoxidable

Cronoamperograma de HaRed con MIM.P. [

z~0

| —e—BSE pH=a ! 1000

il BSE + H2RG

I (”A)
e

! 400 400 Q3 EnV) 1400 [Sas

Grafica 25. Cronoamperograma, i=AE). para la determinacion del potencial de trabajo al
cual ocurre la oxidacion del H:Red. En la gréfica se presenta el cconoamperograma tanto

del medio de reaccion (BSE) como de la adicion del analito (H:Red). Ademds se ha
destacado - el potenool de trObOJO ol cudl fue el que. se utilizd duronte todo los

expefimentos. de esto seccnon En ombos polorogromos Er: co Ereng IAgC j"ijoux Acero
|nox1doble g RDP E RS
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Poro Io determmocuon de HzRed en Io muestro e utnluzoron dos metodologlos
analiticas: Ios curvos de collbrocuon g o segundo la metodologo de oducnones estondor

s 3 2/4 Dez‘erm/noaon de H-Aed en fob/ez‘os efervescenfes Técnico. operofor/o
‘ (/onoom,oeromemo en HDP o £ impuesto. Metoo’o/oglo analitica. Curvas de: co//b/oaon

_/( ( ( H”ﬁsd)

, Como se’ mencnono en. Io seccnon todos Ios expenmentos que. se presenton es esto
seccion y-en la 5|901ente e llevoron o cobo'a un.potencnol impuesto de 1000 mV EI ‘
, frofom/enz‘o de la muestra'se presenta o continuacion o

, de HzRed en la muestro de onohsus Poro’ 5

.,Acero andeoble
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Curvas de calibracion, i= /(Cympae). Cronoomperometria en RDP

00

07}

oG-
Ao
-4 . @ laCurv(al
BERCO S I H

. M 20 CurvCal
200 - 3aCurvCal

I X 4aCuncal

0 005 . ol -~ -0l 02 025 03
. . i i cH:Md(M)

Grafica 26. Curvas de kcolibro’:cilék k 4_/(CH2Red) a E=I000 mV y ©=20 s para la determinacion de

H.Red en tabletas eferv‘eé‘ceﬁfés; Er:C Eref Ag |AgCl- Eaux: Acero inoxidable.

Tabla XVIIl. Analisis de Hegresnon Ilneol para cada una de los curvas de calibracion
presentadas en la groflco 26.

Curva de calibracion Ecuocnonde regresion C;éfi;ient; de correlacién
- o de co“broaon_“_ =y “08|O 09917 o
‘20 curva de collbrooon ........ y= 2639.0x - 10.3960 09932
: ‘“30 curva de colibrociénm | Y- 2382 Sx + 0.342 0.9940
4a cunva de calibracen |y = 2625.8x - 247470 09920

Los resultados de la

posteriormente en la tabla XX

determinacion de H:Red en

la  muestra se ' presentan
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3 2/5 Detefm/nonon,de '/-/zﬁed‘_en z‘ob/ez‘os efervescentes. :7écnica; o,oe/oror/of
q ronoom,oe/omemo enRDPa £ impuesto, Metodologio analitico. Adiciones: estandor. '

Exc'p.teﬁ éﬁC:i.E?:-P? © ltbleta




Adiciones estandor. Croncamperometria en RDP

' ‘?40 % n ‘0 Muestro |
30 B Muestra 2
20 Muestia 3
10
0 0005 oo 0015 ( ?02 0025 003 0035
] H2Red i

Grafica 27. Adiciones estandar, i=ACrares) a E= IOOO mV y =20 s pora la determmoaon de
H.Red en tabletas efervescentes Er C° Eref Ag lAgCI Eou_x Acero inoxidable.

Tabla XIX. Andlisis de Hegresuon Lmeol ‘para lo ‘determinacion de H:Red en tabletas por
adiciones estandar. " o

N° de ensayo | Ecuacuon de regresion Coeficiente decorreloclon ......
.. ie{ehsago o B B 1
2do ensogo | y-19s0x+420290 | os7s |
T e e

Los resultodos de la determlnoaon de HzHed en Io muestra se presenton
posterlormente en Io toblo XX. : I
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Tabla XX. Resultados de la determmocnon de HzHed en tabletas efervescentes. Se
presentan los resultados de ambas metodologias analiticas utilizadas.

Metodolﬁgio .onouliifc; b No de ensagow Mo (mg___j Contemdo de Hzﬂed (%)
- N 3558 | 1425

i
i
i
i

1445
1421
. S R
) e e
e T
.| 3588 I 151.4
5 S i
T
. 3558 | 142.3
; S O
3548 I 1322
% s T e
Adiciones estandar | 2 L 304 I 367.8
? 323 | 279

] - 3528
3548
355.8

Curva de calibracién

adliciones estand
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continuacion 18283,

Peérolida por secaco.




Destilocion Qzlefoz‘ré,b[’cof A

ogua formo con ciertos dlsolventes orgomcosl(be ce o 'tolueno

muestra. En la FEUM el dlsolvente que se ’utlllzo
internacionales utilizan el xileno. El oguo Y el toI
ebullicion es de 841°C: el azedtropo | contiene
practicamente inmiscible, el producto de Io destxlocnon se seporo en dos foses

Para tener uno precnsuon suﬁcuente ‘es mdlspensoble obtener un volumen de oguoi :

_mayor a 0.5 mL. por. lo que los muestros son de una masa alrededor de 50 Q. pesodos con
preosnon Lo destlloaon se efectlo hosto que el volumen de agua sea constonte ‘

lermobalanza.

El instrumento comprende ‘una bolonzo yun- desecodor de rogos
muestro solida se coloca -en un recuplente odecuodo sobre el

comprende dos. comportlmentosl“f no'c
- por un smterlzodo de cerdmica. Lo m
exceso de’ godo en el anodo: indic
~determ|nocuon de contldodes de oguo del orden de ppm

89

Muchos porejos de liquidos no pueden ser. seporodos en compuestos puros medlonte
destilacion - ya que se forman mezclas de punto'de ebullncnon idéntico Y constante. Esto‘

mszcla de punto’ de ebullicion idéntico reobe_el nombre de ozeotropo" En ebulllaon el -
1Ieno) ozeotropos que son‘: .

no‘ forman un ozeotropo cugo punto de .
l‘?é% ‘deaguo. Como esta. mezclo es'f‘

mfrorrOJos La
plato- de lo ib‘olonzor Se-




G /omofogroﬁb oe 7905’951

Lo determmoc:on cuontltotlvo de oguo por cromotogroﬁo de goses se. reollzo a
condicién de usar un detector que: ofrezco una "espuesto al-paso del vapor: de agua: £l
detector de conductividad  térmica ‘perm ; »"-"Lo““muestro es trotodo ‘con
dimetilsulfoxido y se usa una fase estacionaria:del tipo d Poropok Q Esto tecmco se ophco :

~a muestras demasiados voldtiles o que seon usceptibles de reoccnonor con la- solucnon de'
Karl Fischer (ver mas adelante). ' R R i '

Resonancia A//ognéf/'c'o NU(/eor. el

Esto tecmco(f;;e : hcupolmente en. el estudlo de la humedod resuduol de
productos blolo‘ jicos liofiliz dos desde I965 Es ropldo sensuble no destruge lo muestro g no
depende de Ia solu idad de la misma. e ’ AR

3222 Dfefé)mhod’o‘n 'déogub,p'b/ ‘/"éb'cc/é;; b/e ;:A/é}/ Fische/ g

Otro metodo poro Io determmocnon de oguo se boso en lo reocc:on de Korl Fischer.

Q0




La tltulooon por el metodo?'deiKorI Flscher usuolmentercuontnﬁco tonto el oguo unldo i

como el agua hbre EI onollto puede‘ ser cuontlﬁcodo enfpresencuo de{oados mbrgomcos

carbonilicos. Los ocudos

algunos lones pueden Volteror Ios reoccnones de Xi Jel oo go o/goduro como'
son el NOz.. Sall), Fe(lll) SO, 500 El ,kexceso de -KFS :promueve " los ‘reacciones - de
condensadion, obvnomente por el gran. pode Jesecante de o"“solucnon El intervalo de
concentraciones de analito detectable os ompllo o dosn‘lcocnon es ropldo outomotlzoble y

“la reproducnblhdod excelente.

3223 50/UC/Oﬂ ok Kor/ F scher

Lo KFS es uno mezc’

,b O: U'Plf'd no (Pgr) en metonol (MeOH) Lo Pgr mcremento
lo estobllldod de' o ;




Lo KFS es estondonzqdo Utulondo cantidades conocndos de oguo‘ EI oguo |IQUIdO es
‘un potron sotlsfocto - sin ‘emborgo su peso moleculor ton pequeno es una desventOJo poro

para este coso‘ dicha base es Pgr




Lo pnmero reaccion es reversuble g lo Pgr desplozo el equahb o'ha
cuontltotlvomente d' ’bud ;,o'f" ombmoc:on de lo misma con el HI'?p ‘dU\ d

_capaz de oxidar al SOz para ormor HI g H25O., segun la SIgwente reaccion

"-,A+2H,o, ——»2HI + H-,sjo;’

una tltulooon omperometnco crudo 5

: ‘I"c')‘ 5‘ dvle‘rr'ecbho
q El 'yodo es
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En esta seccion, se hon ensogo otros técnicas electroqwmmos de momtoreo del punto
final de la valoracion,: como_son el potencnometnco o',corrlente nula' y el conductimétrico,
ambos‘en condlcuones de mlcroesco!omnento’ Sin’ embo'rgo, se- ho reollzodo un monitoreo

: omperometrnco punto por: punto utilizando el MILM.P S

(eOIIZOC_IQ(]
_microescal

volumetno onterlores modlflcodo Io Ilove de tres

:,frOJO coroctenstnco del godo en Io KFS

Q4




Neutvohzo:lén de H, O en MaOH Ulocion de KFS con
No,Tort*2H,0 en continus

Grafica 28. Neutrolizd’ciéﬁ":dél g

o del ‘mismo cuon
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Grafica 29, Titulocion,
po=Av). de KFS con
No:Tot*2H,O y monitoreo
micropotenciomeétrico del Vpf.
Lo variacion de los volumenes
se debe o la variacion de la
masa de patron primario para
coda ensayo. Para todos los

casos: ExPt; ‘
E/;ef:OH IAg |AQUAgQNO:  en : o 05 L
© ! . . ' —i— m=343mg m=370mg
Eaux: Acero inoxidable i
—¥— m=3A%mg =t m=38mg

Titulacudn de KFS con Nojlart Mcropotenciometiia (i=0

De los resultados de la grafica 29 se determind el Vpf. por el método de la primera
derivada y posteriormente obtener el titulo de la KFS. En lo tabla XXI se muestran los
resultados para la determinacion del titulo de' la KFS con la técnica de potenciometria a

corriente nula.

Tabla XXI. Resultados de la determinacion del titulo de KFS con . patron primario

NazTant*2H20 y monitoreo micropotenciométrico del punto final.

62899

. Titulo KFS (mgH:O / mL KFS)

f

61821

54709

7.7182

4.2524

]
i
g.
i
i
i

Q6




Para este _experimehto, se determind un titulo de la KFS igual a:

Titulo KFS = 5.7065 mg H:O / mL KFS

Ademos del promedio anterior, también se han calculado dos pardémetros eStOdIStICOS

‘basicos: S, D = 13184 y %CV. = 231026%.

322 7 )f?éécc(bﬁ oo Korl Fischer. Mor)/'z‘oréo"m/trécondu&/?ﬁé?r)kb"\ 1 SN

Al igual que en e
monitoreo del Vp f. dejlo
realizacion de ésté trabaj
monitoreo de ' la - reaccio
conductimétrica . descnto e
descrita en el oportodo 212

conductlmetrlco Poro la

oloroooﬁ estuduodo Para ‘ello; se. “utilizéd - lo celdo

obtenidos para o tltulomon de lo KFS con'NasTart*2H:0 como patrdn primario. En este caso.
el disolvente utilizado-siguio siendo MeOH, al cual se le neutralizé la cantidad de agua
contenida con KFS en exceso. previo a la titulacion de la KFS.

Titulacion de KFS con No,Tart* 2H,0. Microconductimetria

Grafica 30. Curvos de‘
titulacion, ¢ = £(v), de

monitoreo
mlcrocomductl_m 2

098 - - e " anXIdOble "
0 05 [ 15 2 C

ior, . hosto el dIO dey‘ hoy- noi se reportodo un |
bnduchmetno como uno segundo técnica de.
Ll asi como lo interfase . poro conductlmetno“

mborgo las barras de carbén de lo celdo fuerod :
sustituidos por dos barras de. acero. moxndoble En la grafica 30 se muestron los’ resultodos '

KFS con NozTort*ZHzO gﬁ, o




En la toblo XXII se muestron los resultodos de Io tltulooon de Io KFS con el monltoreo

‘ mlcroconductlmetnco del fo correspondlentes o) Io groﬁco 30

Tabla XXII. Hesultodos de lo determmoc:on del titulo de KFS con patrédn pnmono
NOzTort*2HzO y monitoreo mlcroconductnmetnco del punto. fmol ‘
M naowzzo (mg) | Vpof (mL) | 1 Titulo KFS (mgH:O / mL KFS)_

339 06813 | 77941 _

6.2 03556 | 71361 |

Para 'eéte"experimento. se determind un titulo de la KFS igual a:

Titulo KFS = 7.465] mg H-O / 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 validacion brindaran un soporte eStOdlSthO nguroso
sobre la verocndod g correlacion de las tecnicas oﬂc10les y las aqui propuestos :

3228 Reaccién de Kol Fischer: Monitoreo m/'&rodrhpé/éb?éfriéb' :

operatoria” en condmones de:
valoracion con KFS. En el aparta

Q8




Los pardmetros utilizados en la grafica 31 son:

 antes mencionados se fro

MeOH + NazTort: Al Me
solucion se agito hasta Io l
por el color amarillo de la solucion.Se traz
esta nueva solucion, Se’ obse
agua presente en el medqo. ,

MeOH + NozTart + KFS: Uno vez conclwdo el:trozo de 'Io curvo i= M(E) a la solucion ntenor

se le agregd KFS en exceso poro neutrollzo e_l”' '
vez alcanzada la neutrohzooon se trozo Io urvoil
nueva solucion, NI A T
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Curvos |l| -f(E) del s:stemo de Kotl Fuscher Estoblecnmlemo
delos pororgetros de trabajo
Jose ;
Grafica 3. Curvas |i| = 25
AE). para’ la f
; Vo o -
N - 2 .
determinacidon - de  los L e MeOH onhidio
parametros ‘de - trabajo s
adecuados . . de £ —8— MeOH+No2Tort
mo”'t‘?feo de la - Pi . —&— MeOH+Na2To+KFS
reaccion con: KFS. En los ; i
tres casos: Ern Pt Eref:
. -0
Ag|AgCl Eoux:C y RDC . ) -
o S0 30 410 %0 20 490
05 - EHmv) ‘\

De los. resultodos obtenidos en la grdfica 31 se establece que la reaccidon de
volorocnon con KFS el E de trabajo adecuado es de 250 mV, E donde es posible determinar
la presenc:o de oguo en el medio sin reaccionar, como lo indica la segunda vaoriante del
experimento de- fo} grafica. -

Posteriormente, se calculd: el tltulo de la KFS con NOzTort*ZHzO gvj momtoreo*
cronoamperométrico a E=250 mV en RDC Los resultodos po o‘\ letermin: i
KFS se muestran en la grafica 32. La vonocnon en el fo es '\eb'do ala vonocnon en los
masas de patron primario Ut||IZOdO ' '
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Tltuloclon de KFS con NozTort‘2HgO
Cfonoomperometno (E=250mV, T=205) Grafica32.
Cronoamperometria, i=£v)
para la determinacion del
titulo de la KFS de tipo
‘punto  por punto”. . Lc‘)@
variadion - en: el Vef.
debe a'la vonocnon de Io
mosa de patron. primario
utilizada. En ombos Casos:

Er Pt Eref: Ag® IAgCI Eoux:
C° y RDC. Lo

0 0s

w0

Los resultados de la determinocic’m del titulo de la KFS se muestroh eh Id tobld XXHI.

Tabla XXIHI. Resultados de . Io determmocnon del titulo de KFS. con potron primario

NozTort*2HzO Y momtoreo mlcrocronoomperometrlco del punto final

| M wracnao (mg) || Vpf. (mb) | Titulo KFS (mgH:O / mL KFS)
35 | o8z | 43386
34.4 i 11935 | 45148 |

Para este experimento, se determind un titulo de la KFS igual a:

" Titulo KFS = 4.4267 mg H:O / mL KFS

10l




3229 Dez‘efm/noaon o’é oguo en Acez‘on/z‘r//o por o/ meroo’o o’e Kor/ F schef con
momtoreo m/(/oom,o r m 'z‘//co B S '

EI tltulo_kde estoseccnon (Determlnooon de oguo en medlos orgonlcos onhldros por el

ns_'go El ocetomtrllo} CHaCN (AN), es un medio de

onohsrs qunmlco De ocuerdo a
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continuacion:

a) E=250 mV
b) E: Pt Eref: Ago | AQCI Eaux: C°
t=20s '
e) HDC [ - . T 1
s e | Determinacion de H,O en AN por valorocidn Karl Fischer. i
Groflco33. ' Cronoamperometrio en RDC :
Cronocamperometri ! 3m - ?
amps e i : '
para la valoracion : 4 |
. " . 280 N
punto por punto’ de i ( !
agua en AN puro, por o l
valoracion - Karl  Fischer. 'z ‘ '
Se presentoel resultado Lk I
" T i
para. la valoracidn en ! | —¢—30mLAN) E
e ST I ool [——40mLAN ! :
dos muestras de andlisis. ; ' b e z
En ambos ‘casos: Er Pt -k E
~ Eref: Ag®|AgCl  Eaux: ‘ ; :
co on 0 —
! {
0 0s v(ml..) 15 2 |
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En Io toblo XXIV se muestron Ios :‘resultodos de'lo determmocnon de oguo en AN puro

agua en COﬁdlClOﬂeS de

e correlocuonor Io""
con los procedlmlentos of:oéle : ‘

Tabla XXIV. Resultados de la determmocnon Tdelkcontemdo de oguo en AN por valoracion
Korl Fischer. Se muestra también el titulo de la KFS determlnodo y utilizado para este

experimento.

Titvlo KES AN (mL) Vo.f. (mL) . Contenido de agua

(mg H:O / mL KFS) VAT TRPEAME (mg H:O / mL AN)
- 5336 6' 30 1 14805 | 3127 |
' L 40 | 14464 | 2293 - |

De los resultados de la tabla XXIV, se calculd el contenido de agua en la muestra de
AN:

Contenido de agua en AN = 2.7092 mg H-O / mL AN "

A pesor de que solo se presentan dos resultados para una misma determmocuon se
Ilevo a cobo el tratamiento estadistico basico: S.D. = 0.510; %CV. = 21.8146%. '

3.23 Dez‘ef_rnmoqqp deﬁg/uen__sue_/o con elsctrodo de p‘c‘ygz“c‘);kd_oi arbon: /GOD :

bono En anos
dos hobltuolmente
ito mezclodos con el
'lo es el aceite mineral o

{‘elemento sel
B 'NUJO|
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Rementemente” "Wong g colsi? ,“’” hon reportodo el desorrollo de estos electrodos de
cP usondo esfer S :
trabajo se q:se,no

biocomposite, e

: curvo de cohbroc
' fueron las’ s:gunentes

"a)E= 6OO m\/ S 2 . T s e
b) Ex B/ocom,oosn‘e GOD/PC/NUJOI Eref Ag°|AgCI Eoux Acero 1nox1doble
fc)RDP o e

“‘perometrlo NO se:reollzo con el M l M. P

Es nmportonte menmonor que ::Io cron '

= f(Cglu)s ~600mY.-855 poro el ' stion.” En
calibracion obtemdo bajo las siguientes condnc;one :

o) E = 600 mV. 0 W
b) Er: Bnocomposnte GOD/PC/ NUJO| ~Eref Ag® [AgCl’ '}{E,o'ux::."Ate‘(‘:d ihQ’»‘id"d’b,"e’-.4 i
dt=85s ‘ A e e T .
d) RDP
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Grafica 34. Curvo de || Curva de calibrocion, i=ACgiu) o E=600my, T=85s. £ Biocomposite
COllbeCIOﬂ I f(Cqu) ‘ : - I " GOD Eref-Ag| Agll Eoux: Acero Inoxidable
5L o2 | : S %
- para’ Io determmocuon |
o |
o i
= |
= 005 1
i
!
004 4 y = 41584x + 00028
, : % A" = 09960
de cohbroaon asi : 0,091
" como = el valor  del : :
coeﬁcnente , de 0. , , o
co{relogon o] 0000s o000 0005 0002 00025 003 '
refacion. Cglu (M) |

Con la curva de calibracion que se presenta en- la gréfico‘35 se determind el
contenido de glu en dos muestras de suero de pacientes que . cursan.con IRC. Una de los
pacientes cuya muestra fue onolrlzodo:-fddemo el proble ronal; cursa con' DMNID Losr
resultados obtenidos poro codo ung
XXV. Es mportonte mencnonor'

Tabla XXV. Resultodos de la determmocnon de glu en suero con biocomg
en dos muestras. Nétese la diferencia de resultados entre la* muestro del poaente con
DMNIN y la muestra que no presenta un sequndo Dx. R
‘ Muestro l Dx 1 Dx 2 ic-soom( LLA) Cs (mM) || Valores de referencia (mM)
R e — o769} 368 ] 3 0<M<5.8
2 | IARC | DMNID | 0877 | 4204 | 7M.
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En los resultodos presentodos en Io toblo XXV se observa que: los. oIore :de_ glu
'determmodos poro codo u‘no ;de’ Ios muestros no eston ‘dentro del intervalo de los’ volores ’

mdmduo no dlobetlco

3.3 Polarogrofia.

33/ Déterh?/ﬁé?bh]dé dcico. Nb//d/i\f o'e fob/éf@é’;,

tedricos de los procesos al electrv
Heyrovsky fue. pues. Io mﬂue
en el siglo XX. .

Como se hab
sus inconvenient




| ia.-f = 607nD‘.1/2Cim2/3t1/6;,

donde: -

m= velocndod de fIUJo de masa del mercurlo

t= t|empo de goteo del mercurio (en s) . : :

‘Los restontes porometros presentes en la ecuocnon go hon sudo descrltos en Io secaon
de obrewoz‘uros : ‘ :

Codo goto se ehmlno mecanicamente en el mismo. momento en que oumento el E de
manera que la got ‘se mantiene en un E constonte duronte e ‘que dure.La polorogroﬁo -




g descrlto or’crolglos e hinchazon ortlculor por tol rozon

- en mujeres embarazadas. El ANX es util solomente en
sensubles : :

La polarografia se aplica en la identificacion cuolltotlvo de una. sustoncno problemo '

toda vez que numerosos grupos funcionales organicos: producen ondos polorogroﬁcos sin~ -
emborgo la principal aplicacion de la polarografia se encuentro‘en ol onollsns cuonhtotnvo

’ Puesto que.la mogmtud de lo s o5 proporcnonol a Io;concentrocnon el’

tilizarlo en bre puberes o

nes cousodos por boctenos
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3 3/ 3 Esto b/sam/en{o o’e /os ,oorometros e/edroqwm/cos poro /o o’ez‘e/m/noaon

de ANX en fob/efos

El ANX es un antibidtico electrooctlvo por Io cual puede ser cuontlflcodo por olgun
~ metodo electroquimico. En-el presente' fObOJO se’ realizd o determmocnon de ANX“en
- tablétas, producto terminado, por

“alternativa o al. método de volorocnonﬁoﬁcylol (de materia prima) el cual trata de una
acuoso (dlmetllformomldo) con MetOXIdo de ||t|o y

,volorocuon volumetnco en

i conforme oumento:lo concentracion de onollto"corocterlstlco dela polorogroﬁo clos:co k‘ :

10




—e&—Dominio —— Mo~ —>—la adic —%— 20 odic |
i
—®— 3a odic —+— 40 adikc —=— So adic —=— ba adic |
|

E(mv)
. 165
i —&— Dominio —ill— Mtro —e=— la adic —— 20 odic
| —%— 30 adikc —@— 40 adic —+— Sa odic —=— &a adic
| _ o i . .|
. Evolucidn de los polarogromas, Detalle o
-2650 2550 Sasg—e—30— o2 250
/ 5 -
-
_ 15 4
E=4
3 1
20 4
25 1
.30 4
E(mV)
.35 4

b

Grafica 3S. Evolucion de
los polarogramas para -
concentraciones
crecientes de ANX en
NoOH O.F. En la gréfica’
b se muestro_‘el"d_‘étélle, o
de la evolucién ‘de los
mismos, asi como el E-al
cual se oxida el analito,
mismo que seré utilizada”
para realizar . las
determinaciones ~en- la:
muestra. Er EGM -~
Eref: AglAQCl
Eoux: Acero inoxidable.

Los polarogramas de la gréfica 35 fueron obtenidos con las siguientes condiciones:

a) -300<mV<-2000 _, , .

b) E: EGM  Eref-Ag|Agdl- - Eaux: Acero inoxidable
Jr=10s .o
JAE=100mV = -

n




De la grafica 35 se obtlenen como conclusnon que el E ol cual ocurre Io oxudoc:on del
ANX es igual a -2400 mV. Este es el ‘potencial_al cual se hara posterlormente las mediciones
de i para la determinacion de ANX enla muestro Lo metodologlo analitica utlhzodo fue la
~de adiciones estandar. : : :

: 33/4 Deferm/noaon o’e ANX en tob/sz‘os fem/(o operotor/o Po/orogroﬁo
- c/o.wco Metoo’o/oglo analitico. Ad/(/ones estono’or : : ‘

obtemdos poro codo uno"de'los ensogos reohzodos




: &0 - Método de odicanes estanadar
i T . -

Grafica 36. Adiciones
estndar o E=-2300
mV y ©=10 s para la
determinacion de ANX
por polarografia
clasica, en tabletaos.
Para todos los casos:

Determinacion de ANX en tabletas por polarografia désica.

Er EGM
Eref Ag| Agdl
Eaux: Acero inoxidable 0. L
o 0 06 00 005 o2 0m5 00
LOMu;ﬁ}; | B Muestra 2 A.Mu_estro 3 iif\_/luestro 4 ’ CandM)

Tabla XXV. Resultados de la determinacion de ANX en tabletas por la técnica operatoria de
polarografia clasica y la metodologia analitica de adiciones estbndar. Se muestra el andlisis
de regresion lineal de cadauna de los muestras ensayadas, asi como el contenido de

Erincipio activo determinado para cada caso.

" N° de ensayo | M (mg) Ecuaciéf\. de Coeficient.e. de || Contenido ANX
- regresion correlacidon (%)
lerensayo | 109 |l y=76214x+ 46315 | 09863 || 86l |
2do ensayo | 10.4 | y=2097.7x + 75859 | 0923l [ 53.7 |
3erensayo | 103 | y=12518x + 1019 | 09919 | 1319 l
_ _4toensayo | 107 | y=14168x+12398 || 09865 | 1262 |

Con los datos y los resultados mostrados en la tabla XXV, se determind que el

contenido promedio de ANX en la muestra analizada es de:

Contenido de ANX en tabletas: 99.5%
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Ademas del porcentqe -anterior, tombuen se han. colculodo dos porometros
estadisticos bosucos la S.D.= ,366963 g el %CV ' 36 8899% _’ o e

A pesor ‘de que los. porometros estodlstucos reportodos o son Ios [oceptable: poro un
trabagjo onohtlco; o resultodos expenmentoles permiten sostener que’ tanto el método como
- el sistema’ son"efectlvo 2y poro corroborar-la veracidad de los: resultados ""es necésono llevar -
a cabo un’ mayor. »umero de. rephcos del expenmento asi como una volndocnonfdel metodo
.“;onohtlco propuesto : ROTIEI

-34 l/o/fomperomstr/o C/c//co

3 4 / Dez‘erm/noaon cuo//z‘of/vo o’e /o oa‘/wo'oo’ o’e GOD

751multoneo de lo corriente.:Sinlembargo:-no se utilizan mpulsos de E o programa especnoles".
i de medldo de lo orrlent Por’ otrovlodo el' bomdor de;E no es. umdlrecoono '
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como la sefal tlplco qenerodo

E(mV) ;
E —

contmuo uno i coto i
lugar la reduccnon fC'

loa forma de wun voltomperogromo lic
_voltamperograma. . se puede ' determln

importancia analitica, - por . eJempIo oo
proporcional al nimero. de electrones

] ectroqunmlcos de
p os  es inversaments
ar ente tenemos que:




La ecuocuon onterlor es poro espeaes electroqunmlcomente reversnbles Si el sistema

_-no_es reversrble ~los _ picos se seporon :mas. _Del . mismo . modo... poro un - par

electroquumlcomente evers:ble eI E normal - de: Iés ‘especies electroqulmlcomente
electrohzodos es la med e los potencnole oIgebroucomente : LA

comportamiento’ redox de Jos compuestos g
electrodlcos En el presente trobOJo se. utlhzoro

Como ya se hobrké‘k visto,
GOD como elemento blosel’

o)Mu=10mg




' LEQ6 VDemostrQ(nén ;-JeA lédetIVidO.d de GOD por \}C
! ' ‘ .| Grafica 37. Demostracion
;i : ; L 1 de la actividad de:-lo
8807 | —e— Domino | . | GOD tilizada en este’
’ {—m—cop2 trabajo. Nétese el cambio
607 | [—a—gl] . lenlaien volor_eu
3 ’ :::: 2 alrededor ‘

! :

f { Cu |

i l Eoux Aceroﬁnoxudoble
| Ol g e .
L2EQ . ; i 8E0 1E+00

E(V)J

Los voltamperogramas de la grafica 37 fueron realizados de la s{igUiéntem‘on'ero{ :

Ie fueron onodlendo contldode
onollto fuese mcrementondo en 'cod

alrededor de 500 mV es un ndlcotlvo de fo) occno -enzimatica de
encuentro en presencia de glu




342 Dez‘erm/noaon oo g/u en suero en ,oresenao de GOD ,oor l/o/z‘om,oeromemo
Ciclico. ~ o S ~ :

3 42/ _Detérm)hddbh d_e g/u en 5ue/'o porf_ V@/fom,befbmétr/b 'iC/fc//'ca.

Hasta el momento se hon propuesto dos‘moneros dlferentes de ;determmor glu en
+suero: por- potenaometrlo Q comente ‘nula‘yicon el uso:de- un,’blocomposrce con CP..En esta
seccnon se propone el—v'uso eflo tecmco operotofo de" C en: senc:one GOD como

volor de i corregndo corresponde al de una: soluc1on de glu de concentroaon conocudo en:
presenao de GOD R S R

. | s




dilucién, se colculo Io contldod de glu en Io muestro"

Grafica 38. Determinoci'éh,:;'
de glu en suero por’VC ol

Para todos Ios cosos

Ev: Au Eref: CuICu(lI)|
Eaux: Acero momdoble

Uno vez obtenldos los volores de i para cada uno de los: cas0s’
grafica 38, se procedlo a calcular la cantidad de glu en la muestro .de suero.:Los. volo,es de i
~para codo uno de Ios voltomperogromos de la groflco 38 se muestron nlo toblo XXVI

= 400607

100605 4
8.00E-07

600EO7

200E07 -

Determinadon de glu en suero

(+ Dominio
{
i —l— GOD

| —&— Muestra |
i

7.00E01

Q00€e-0l

EV)

N9




Tabla XXVI. Volores de i medtdos a port:r de Ios voltomperogromos poro la determmoqon
de glu en suero. En la- columno denommodo i ‘corregida se presentan Ios volores de i

corregidos tanto por la cornente resnduol como por el efecto de dilucion. -
. Condicién ! i (WA) | i corregldo (pA) |
_PBS pH=7.4 (w=00IF || 02390 —
gluODOIF+GOD |l 04280 | 02318 |
Muestra I' 03510 | 0.3226 l

El volor de i que corresponde al PBS se denomina comenfe r95/o'uo/ (|las) Qque
‘ contnbuge finalmente al valor de la i cuando estan presentes tonto. lo:glu con GOD asi
- como ol volor“de Io i de Io muestro por lo que tlene que{ servrestodo'

i . 5[0.4280 * (1 *10 1)

corregida = 4
Flnolmente de Ios dotos de lao tabla XXVI, se colculoron Ios niveles de glu en la
muestra: :
H Cglu = 3.8172 mmol/L Valores de r’f’e'fer'e‘ncio: © 333< mmol/L< 6. n .
: 3C)<mmoI/L<_58'5°kl
Como se puede observar, el valor de glu determmodo por este,m vcuentro
J dentro de los valores de referencia reportodos para este analito en suero emborgo en

preciso mencionar, nuevamente, la necesudod que se tiene de someter esto oltemotlvo o
una validacion. o : o




4. Microfotocolorimetria.

l981

4.1 Introduccion a los mefoo’os opz‘/cos o’e ono//5/5

411 Noruro/ezo‘f’ae /o

La radiacion electromagr
través de la unic’;n'qUir:m
microondas,  radiofrect -
desplozamientos mug e

‘ l'endolo a-

Una ondqfe‘lfe
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412 Colorimetrio, FOtéco/Qr/méff/b Y é-:spébid/iofbtomé}(/b.r ol

as dife encuos entre estos metodos de
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4.2 Construccion de equipo para microfotocolorimetria y su funcionamiento.

una hoja de calculo, resp""
fotocolorimetro construndo poro ost




" Es pertmentep ; ‘c ar el uso h‘ObltUOI de los comp

,':respuesto (R) en formo de itarondo de pote Acnol“o:_, do resistencia eléctrica que ‘puede 7
‘medirse en un- muitlmetro Se busca que el detector responda de acuerdo a la sugwentei'- '

‘ecuocnon e

R=Rr + I Talque JIu<lI <lIsat
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entonces, es posuble determmor el parametro adimensional T, pO{ medro de Io medtcnon de
la R del detector, de Io S|QU|ente manera. :

I, R, -R,
I, R, -R,

Esta seccion tlene como  propdsito demostrar que con mstrumentoaon senollo es
posible determmor el porometro adimensional T y con éste, un segundo porometro

odnmensnonol -Iog T, es dear el Pl conocido comunmente como obsorbonao "°2’ :

A=-logl'=pT




La obsorboncno o pT esto osoc10do a. los volores de concentrooon de dISO|UCloneS
. tonto de estondor como de onohtos obsorbentes presentes en olguno muestro

Grafica 39. Espectros
de absorcion, pT=fA)
del Rojo N°2 (Flltro)
y del complejo de
cobre - Cu(NHa)? | .
(Analito). Se observa R
gue a la Amax del { |
analito, la absorcion '
del filtro es minima,
por lo que el Rojo
N°2 es adecuada ;
0 -

para tilizarse como T ' N
: , 320 370 420 470 50 S0 w20 670
filtro de luz. Mom)

—e— Rojo N° 2 ‘
| i

CU(NH3)42+

@]
N

i
|
5005“,
i H
i
i
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Tabla XXVIL. Solucnones utilizadas para la construccion de la curva de collbrocuon g posterlor
determinacion del pT

_ Solucion | Coman(mF) |
__O(AmBS) | o |
— } e
2 | 2 |

3 | 3

4 J 4 %

Con los squcnones descrltos en Io toblo XXVII se‘construgoilo_‘ curvo de cohbrocnon
acer it dlr'sobre codo»uno de

cetermin lpl Yy v Io curvo ‘de
calibracion. Los resultodos de- os med;cnones‘d - ) respues Jie} o Q codo una
de las muestras se presentan en Io tabla XXVIIL. P e o
Tabla XVIIl. Resultados para la determinacion del pT del sistoina CU(NH:«)4 y Hojo Ne2.
Notese que la muestra denominada “cero” corresponde al blanco.

 Muestra | Riprom. (KQ) || (Ri-Rr) ‘; T=(Ri-Rr)/(Ro-Rr) || pT=-logT* |

R 1052 | | | |
O | Ro=3304 | -1048696 | 1 | 0 %
I | 3352 | 048648 099995 | 209 x10¢
2 | 3498 | 1048502 | 09998 803 X I0*
3 3574 | 41048426 | 099974 | wsxioe
4 | 370 | 41048290 ] 09996l | 1e82xI0°
5 3808 1048192 099952 | 208.8x10°

*NOTA: oT =-log T = Absorbancia
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De ocuerdo of_‘lobconcentroaon de codo una de Ios solucnones utilizadas en Io toblo
XXVII, y-los resultodo ‘de pl.de la tabla XXVIII de las. mismas disoluciones. se construyd: lo

curva de colubrocnon pl=

= (Ccu(NHa)«aZo) que se muestro en lo groﬁco 40.

Curva de calibracion, pT=.f(chNH3)'42,). Microfotocolorimetro

oooo8 -
00003 1

00008
° . y = 4E05x - IEO5

= 0989

000003 -

2
000002 - Anm)

Grafica 40. Curva de

calibracion,
pT=f(C(u(NH3)424), para el ' f
sistema de

determinacion S

experimental del pl.
Nétese que  la
respuesta es lineal. "

lZOdOr COﬂ mstrumen OS corheraoles
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4.3 Determinacién de Hemoglobina en sangre total,

» 43 / 'C érb(ﬁz‘sr/é"z‘/cos_genero/es; é’é fa h_em_oé/fo':birjé.,"‘??r o.m

5, esencialmente, la de la Hb. Su
Vle’nto la han hecho objeto de
investigacion desde. lo i ol 2 Io protelno cnstollzodo fue descnto
por primera vez en |84 ‘ ‘ 3

proporciona
circunstancias.

la contldod

"~poro tronsportor uﬁcnente oxugeno poro otender
“contrario, la; songre completo puede tronsportor omgeno en concentrocnones tan elevodos
. i»como OOOI M cosu Io mlsmo que el aire. Rt
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las: necesidades metobol:cos Por el




Cada una de Ios cuotro subumdodes de lo Hb, se. hoHo umdos der modo no covolente
aun ‘grupo hemo Este es elv;',‘mlsmo grup que se e 'cuentro en Ios cntocromo genjolgunos
enzimas redox EI hem s ¢ ' > ‘

o ((1262
"’,codenos alfa'y dos. delto 0202)
' fetal (HbF) la cual Ilego normal

Io HbAz constltug

ente al 2% de la Hb y esta fyc’;’r’;rn"d;d_qpor.dOS "cddéhd‘$ alfa

: '.‘ g dos codenos go




432 '/mpoﬂanao o’e lo: 'o’eterm/noaon
/oborofor/o Anem/o

g) Somnolencia.
h) lritabilidad! :
i) Coiloniquia y Polonig
mismas, respectlvoment'

; ea puede aparecer con peque
' o) Ritmos sistdlicos p/ur/foco/es (Soplo sistolico plurlfocol)
o). Flatulencia Y. meteorismo
q) lelcultodes dlgestlvos eructos’ e hlpOS
0 En mUJeres trostomos menstruoles en hombres: pérdida de Io |lbld0 sexuol

e .- Hemoglobina '/_E/7foc;ue.f§7,":1 oe
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morfologlo celular. Otra’ closn‘lcocnon se basa en'la cuanta’de ret|culoc1tos Enla tabla \XXIX se
presentan los diferentes tipos de onem|o de ocuerdo al criterio de su. cIosMcooon

Tabla XXIX. CIosuﬁcocnon de las anemias de ocuerdo Q. ydos crltenos diferentes. ™

Criterio de
clasificacion

Tipo de anemia | Comentarios

Disminucién de Hb. de eritrocitos y de

Normocitica Normocromica . .
hematocrito. Frotis normal

Poco comun. Manifestacion de inflamaciones

Morfologia Microcitica Normocréomica L
. crdNicas

celular

Tipo de anemia mas comun. Alteracion de

Microcitica Hipocromica - -
indices hematologicos

Macrocitica Macrocitosis importante

H|perregenerotlvo Cuenta de reticulocitos elevada

|
l
Cuenta de reticulocitos normal l
|
|

Cuenta de | Normoregenerotlvo
reticulocitos | H'POfegenerotlvo ' Cuenta de reticulocitos disminuida
Aregenerotlvo Ausencia de reticulocitos

varios metodos poro o determmocnon' de. Hb'f
5 sngunente secqon hocuendo enfosus en eI metodo empleodo en este trobolo
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Sin emborgo debe ser recordado constontemente por los clmlcos potologos y
_Quimicos analistas. de;loborotono que lo adecuacion. de los mstrumentos 'y métodos’ pora la
medicion. de Hb gle onstltuge una garantia de- que los resultodos_ portlculores en: olgun ‘

y:loborotorlofseon de todo odecuodos W la buen ' cali e mdtenol,.f volumetrlco es
‘ ':-lbosnco ys su exoctltud debe ser comprobodo por olgun metodo odecuodo E motenol debe

kcuolquner error resulto sumomente magnificado. Las m
- bien mezcladas: con el ontlcoogulonte y la mezclo de

"’,",,determmocuones rutinarias: de Hb debe, esperorse uno exoctltud convornocrones", en llmltes'
S de 2% oproxumodomente : - R : s

| 433 Pf/n(/p/ode ’5/10' défékmihbéio’n, dé Hémog/ob)ho. b,

Exusten tres metodos,‘.p‘nncupoles'poro efdete’rmmoqon;de Hb en songre el método
de la cnonometohemoglobmo (meCN ‘el método, de’ IoothemogIobmo g el metodo dela

exacto, pUesfci?_.’"
pronto llega o

poro Io determmocnon ,de_Hb se UtlllZOfO el metodo de la meCN
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Esencnolmente el método COﬂSlSte en-diluir :sangre en-una: qucuon que* contlenen :

desventojo,- os qu
debe deJor repo

seporor Ios restos celulores »de la soluaon g que estos no mterﬁeron en Io medlqon




Como se pued

la ngfICOY 42 "_‘se,
- propuesto y el anali

uestran:-los espectros de obsormon complementonos poro el ﬁltro

Espectros de absordon complementarios para filtro y analito

—eo— T Ni(NO3)2
—&— o mHoCN

550 &0 &0
A(nm)

Grafica 4l Espectros
de absorcion, pT=f(A)

de NiNOs). (Filtro) -y
del complejo mHbCN
(Analito). Se observa -
que a la Amax - del’
analito, la - obs _' cnon:
del filtro es menor por

lo que el NI(N ‘2 es
adecuado -~ para

utilizarse como filtro de
luz. s




' _se realizé la curva de cohbrooon

Tabla XXX. Solucnones de meCN utilizadas para la construcoon de la curva de, collbroqon
para determinacion de Hb en sangre. Se prepard un volumen total de 400 ul de cada’ una
de las soluciones estondor

Solucidon Cona (g/dL) |

. 0 (Reactivo de Drabkin) |! 0 |

1 I 0.2053 |

2 R 0.4107 |

; 3 | 0660 |

e — sz ]

) i 5 I 10267 |

Con Ios soluctones presentodos en la tabla XXX se construgo lo' curvo '

: cero). :
~las _,r’ne‘dj‘ci 'r_o codo uno de las” soluc10' es
' ydetermmoqon del por me‘cro T g del porometro el de codo una de sllas;
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Tabla XXXI. Resultados para la realizacion de lo cuva de calibracion del sistema meCN y

Ni(NOa).. Notese que la solucion denominada “cero” corresponde al blanco.

Muestro ] """" Ri prom. (KQ) ] T=(Ri-Rr)/{Ro-Rr) ] pT=logT ]
; = — I? |
| Ro=l2m3 | ! | o |

| 13es3 | 0.9822 | ooo78 |
e I ose 1 oon |
T ook o5 ]

| 15.650 | 0.9594 |  oos |
|___1705 | 0.9433 | 00253 |

En la grdfica 42 se muestra la cuva de calibracion realizada a partir de las soluciones
de la tabla XXX y los resultados de la tabla XXXI: - ' S

Curva de caliracidn, pT=H{Cqupen). Microfotocolorimetro *

" 0025 -

002 !

|
Grafica 42, Cuva de

00is 4
o calibracion,  ET=f(Canew),
s para el sistema de
ool determinacion de . Hb en

pT = 0.0223CmHLCN + 0.0016 sangre. Notese que la
2 = 09702 respuesta es Imeol

0 02 04 Q.6 038 1
Crvaoen (9701
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Con Io cuva de calibracion obtenida g presentodo en Io grofuco 42 se determlno el
contenldo de Hb en cuotro muestrosrd voluntonos 5QNnos.. Los muestros fueron procesodos,
de lo 519u19nte formo e Dol :

o) A IOO ul de muestro se le ogregoron:45 mL de reoctlvo de Drobkln en un tubo de
ensaye de 13 X 100 - : T
b) Se tapd el tubo - jestra® >genizod ante  cinco” veces’
oproxlmodomente S S i

muestras onohzodos por ol meétodo de la meCN usondo un . mlcrofot
misma toblo se presenton los valores de- Hb colculodos Q portlr de la‘cuva e calibracion: y

el valor de el determlnodo poro ‘cada una de. los muestros En Io toblo XXXHI s "rhuestron
~ los valores de referencia por 9rupo de pobloc:on s e : Sy

Tabla XXXIl. Resultados para la determinacion de Hb por el método de la mHOCN usando
un microfotocolorimetro.

__Muestra | Genero | R (K€2) | el | G ( g/dL) ]
I | 'Masclino ]l 143 I ocom || 216 |
2 [ Masculino | 142 | 0005 || 204 |
3 | Femenino| 137 | 00080 || 146 |
4 | Femenino | 137 | 00080 | 146 |
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Tabla XXXIII. Valores de referencia de mvefes normoles de Hb por grupo de poblocron .

Grupo l Cub (gldL) i
MUJeres ] } 12 < g/dL <14 |
MUJeres emborozodos ] n< q/dL <14 |
Hombres J 1B3<g/dL<i8 |
Neonatos ; 13<g/dL<19 |

.Como se pUede observar en los resultados de la tabla XXXII, y comporénddos con los
“valores de referencia de la tabla XXIll, se determinaron valores de Hb. que si bien no todos

139

+ ‘coen dentro de los: volores de. referencno si se encuentron mug cerco de los limites, odemos



CONCLUSIONES

determinacion de otros onolrtos [
en otras &reas como la’ Quim
Legal, etc. '

v Los ensayos con los mstrumentos aqui - presentados,
grupos de alumnos, de profeso_r_es ds: Mexico y:en: el extranjero,
viabilidad de trObOJOI' o mvel de\grupos

emuestﬁdh la

. ‘ L : 140

ue fueron ‘realizados con.

!
j
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Anexo 1

Microbureta de 2 mL, 'Micfoogitodor magnetico y uso
potenciometria.

de microelectrodos

£

*
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Anexo 2

Microoscilador y su uso en conductimetria.
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Anexo 3

MIMP. y microcelda de tres electrodos para uso  en técnicas electroquimicos‘
potenciodindmicas. :




Anexo 4

Sistema de determinacién de agua por el método de Karl Fischer a microescala. -

yd

M
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Anexo S5
Microfotocolorimetro y celdas para fotocolorimetria.
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