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1. Resumen

En la seccion de Quimica Analitica de la FES Cuautitlan UNAM, se han llevado a
cabo diversas investigaciones, que se han convertido en varios trabajos de tesis, en
las cuales el tema principal es la microescala, donde se valoran volimenes de hasta
1 mL. El interés principal de estas investigaciones es demostrar que puede ser
utilizada la microescala, y obtener resultados equivalentes a los que se obtendrian
empleando los volimenes convencionales, siendo éstos de 5-10 mL.

Sin embargo, lo que busca demostrar este trabajo de tesis es que la microescala
puede ser llevada a otro nivel, esto quiere decir que se pueden realizar valoraciones
potenciométricas con alicuotas de 0.025 hasta 0.4 mL. Al ser menor el volumen
valorado, por consiguiente se disminuye el gasto de reactivos, lo cual repercute en
el costo del analisis, ademas de generar menor cantidad de residuos, contribuyendo
a un menor dafio al medio ambiente.

En el presente trabajo se llevo a cabo la validacién de ultramicrovaloraciones
potenciométricas, para esto se decidié valorar una solucion elaborada a partir de
tabletas de Naproxeno de 500 mg, estandarizada (0.1430 N), empleando NaOH
(0.1752 N) como valorante, de igual forma se valoré una solucién elaborada a partir
de un estandar de Naproxeno (0.1987 N) con NaOH (0.1743 N).

Como primer paso se prepararon las soluciones a utilizar, para posteriormente
estandarizarlas. Después se comprob6 que el equipo, tanto el electrodo de vidrio
como la Multipette Eppendorf que fungié como microbureta, funcionara de manera
adecuada.

La solucién estandarizada preparada a partir de tabletas de Naproxeno de 500 mg,
en el presente trabajo se le denominara solucion de Naproxeno 0.1430 N, mientras
gue la solucion preparada a partir del estdndar de Naproxeno, se le denominara
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N, para su facil identificacion.

Se llevaron a cabo ultramicrovaloraciones potenciométricas de 100, 200, 300 y 400
uL de solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N, a las cuales se les evaluaron
los criterios de precision, exactitud y linealidad (ver Anexo VIII), con el fin de
demostrar que la sefial medida por el equipo corresponde al Naproxeno, asimismo
gue los excipientes presentes en la solucion de Naproxeno 0.1430 N, no interfieren
en esta medicion.

Se realizaron ultramicorvaloraciones de 25, 50, 100, 200, 300, y 400 pL de solucién
de Naproxeno 0.1430 N. Con los datos obtenidos, se realizaron los célculos
estadisticos necesarios para analizar los criterios de exactitud, precision, linealidad,



robustez, limite de deteccion y repetibilidad. Se encontré que se cumple la
linealidad, sin embargo solo para las alicuotas de 400, 300, y 200 uL, se cumple
con los criterios de exactitud y precision. El limite de deteccion se encontré en 300
KL. Se cumpli6 con el criterio de robustez al realizar valoraciones de 200 pL durante
cuatro dias y de igual manera se comprobd la repetibilidad ya que el segundo
analista obtuvo precision y exactitud para las alicuotas de 400, 300 y 200 pL.

Con los resultados obtenidos en este estudio, se demuestra que la ultramicroescala
puede ser aplicada en la valoracion de farmacos como el Naproxeno, y de esta
manera ser otra opcién a considerar cuando se requiera cuantificar el principio
activo y se desee gastar menos reactivos y generar menos residuos que si se
empleara la valoracion potenciométrica de volumen convencional.



2. Introduccion

I. Valoraciones

Los métodos por valoracion comprenden un grupo grande de procedimientos
cuantitativos que se basan en la medicién de la cantidad de un reactivo de
concentracion conocida que se consume por el analito.?

Un analisis volumétrico es cualquier procedimiento basado en la medida del
volumen de reactivo necesario para que reaccione con el analito.

Los principales requisitos de una reaccion para que sirva de base a una valoracion
son, que tenga una constante de equilibrio grande y que transcurra rapidamente. Es
decir, cada nuevo incremento de valorante debe consumirse completa y
rapidamente por el analito hasta su total agotamiento. Las valoraciones mas
comunes estan basadas en reacciones acido-base, redox, formacion de complejos
y precipitacion. !

El punto de equivalencia es el punto en que la cantidad de valorante afiadida es
exactamente la necesaria para que reacciones estequiométricamente con el analito.
La cantidad de reactivo estandarizado necesario para alcanzar la equivalencia
guimica se puede relacionar con la cantidad de analito presente. 2

El punto de equivalencia es el resultado ideal que se busca en una valoracion. Lo
gue en realidad se mide es el punto final, que lo indica un brusco cambio de una
propiedad fisica de la disolucion. Entre los métodos para determinar cuando ha sido
consumido el analito se pueden citar: (a) detectar un cambio brusco de voltaje o de
corriente entre un par de electrodos; (b) observar un cambio de color del indicador
y (c) seguimiento de la absorcién de la luz. *

La diferencia entre el punto final y el punto de equivalencia es el error de valoracion
gue practicamente es inevitable. Escogiendo una propiedad fisica cuyo cambio sea
facilmente observable, es posible conseguir que el punto final esté muy proximo al
punto de equivalencia. Normalmente es posible estimar el error de la valoracién con
una valoracion de blanco, que consiste en realizar el mismo procedimiento pero sin
el analito.

La validez de un resultado analitico depende de que se sepa la cantidad de uno de
los reactivos usados. Esta concentracion se conoce si se emple6 un reactivo puro 'y
éste se conoce como patrén primario, el cual debe de tener una pureza del 99.9%
0 mas, debe ser estable al calor y al vacio, porque es preciso secarlo, para eliminar



trazas de agua adsorbida de la atmdésfera y no debe descomponerse en las
condiciones normales de almacenamiento.

Si no se cuenta con un patrén primario, hay sustancias que pueden someterse a un
proceso de estandarizacion, con el cual se determina la concentracion del valorante
destinado al analisis.

IL. Valoraciones acuosas y no acuosas

El acido mas fuerte que puede existir en agua es H3zO* y la base mas fuerte que
puede existir en agua es OH". Si se disuelve en agua un acido mas fuerte que HzO",
el acido protona al H20 y produce OH". Debido a este efecto nivelador, HCIO4 y HCI
se comportan como si tuviesen la misma fuerza acida: los dos son nivelados a H3O*.

En el disolvente &cido acético, que es menos béasico que H20, HCIO4 y HCI no son
nivelados a la misma fuerza. Muchas reacciones que no se pueden llevar a cabo en
medio acuoso son perfectamente realizables en disolventes no acuosos.?

III. Potenciometria

Los métodos potenciométricos se basan en la medida del potencial eléctrico
(respecto a una referencia) de un electrodo sumergido en la disoluciéon problema,
a partir de la cual es posible establecer la concentracion de la misma directa o
indirectamente. Es la medicién de la diferencia de potencial de una celda
electroquimica.

Una especie electroactiva es una especie que puede ceder o aceptar electrones en
un electrodo. Se puede convertir una disolucion problema en una semicelda
introduciendo en su seno un electrodo, como un hilo de platino para transferir
electrones a o desde un analito. Este es el electrodo indicador debido a que
responde al analito. Se requiere de otro electrodo, el cual es el electrodo de
referencia ya que su potencial es constante debido a su composicion fija. El voltaje
de la celda es la diferencia entre el potencial variable de la semicelda del analito y
el potencial constante del electrodo de referencia.t

En el Cuadro 1 se mencionan los usos, aplicaciones y limitaciones generales de la
potenciometria.



Cuadro 1 Aspectos de la Potenciometria®

Usos de la Potenciometria

Aplicaciones comunes

Limitaciones
generales

a) Determinacion cuantitativa
selectiva de muchos iones
inorganicos y organicos
en solucién
b) Determinacion de iones en
un estado de oxidacion
especifico dentro de una
muestra
c) Determinacién de
constantes de estabilidad
de complejos
d) Determinacion de
velocidades y mecanismos
de reaccion
e) Determinacién cuantitativa
de gases acidos y basicos
f) Determinacion cuantitativa
de productos de reaccion
enziméticos

i.  Andlisis de iones de procesos
industriales batch o continuos
ii. Determinacion de monitoreo
continuo de la calidad de aire y
gases contaminantes
iii. Determinacion de electrolitos
en fluidos fisiolégicos para
anadlisis clinicos
iv. Desarrollo de biosensores
basados en enzimas
inmovilizadas y electrodos
V. Determinacioén de iones
constituyentes en muestras de
agricultura, medio ambiente y
Vi. farmacia
Vii. Determinacion de pH
Viii. Determinacién del punto final
en titulaciones de acidos,
bases y redox

a. Hay muchos iones
para los cuales no
existe un electrodo

selectivo

b. La mayoria de los
electrodos requiere

calibracién frecuente
para usar en analisis

C. cuantitativo preciso

d. Se requiere a menudo

una muestra regulada
para evitar la

interferencia OH- / H*

e. Se deben tener en
cuenta los efectos de

la matriz (esto es,
diferencias en fuerzas

iGnicas,

f. electrolitos presentes
en la muestray su
influencia sobre el

potencial de unién y la

g. presencia de especies

gue pueden arruinar la
superficie activa del
electrodo

IV. Electrodos de referencia

Un electrodo de referencia debe ser facil de montar, proporcionar potenciales
reproducibles y tener un potencial sin cambios con el paso de pequefas corrientes.
Dos electrodos comunmente utilizados que satisfacen estos requisitos son el
Electrodo de Calomel y el Electrodo de Plata-Cloruro de Plata.

A. Electrodo Estandar de Hidrogeno

El electrodo que mas comunmente se toma como referencia para tabular
potenciales de electrodo, es el electrodo estandar de Hidrogeno, el cual se muestra
en la Figura 1. Por convenio se le asigna el valor arbitrario de O V (en los convenios
americano, europeo y de la IUPAC) y corresponde al equilibrio electroquimico:
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2H* +2¢” 2 H,,

Sin embargo, el electrodo estandar de hidrogeno no se puede utilizar en la practica
ya que, como muchos sistemas de la termodinAmica en estado estandar, son
inasequibles experimentalmente. Este tipo de electrodos es dificil de construir y
mantener ya que se necesita una disolucion de un acido con una actividad de los
iones hidrégeno igual a la unidad, a través de la cual, y alrededor de un electrodo
de platino recubierto electroliticamente de platino platinado, hay que burbujear gas
hidrégeno muy puro a la presion exacta de 1 atmaésfera (Recordar que el Hidrégeno
es un gas muy inflamable y explosivo).3

Hilo de platino

Tubo de !idrio (-2

J

Limina de
platino

WU RN

—— Solucién dcida” —]

— —-——— . 4

NN

A R R RN

AT TS ST S LTSS TS STTS SIS, 7

Figura 1. Electrodo de Hidrégeno®

B. Electrodo de Calomel:

La reaccion del electrodo esta dada por la ecuacion:
Hg,Cl, (s)+2¢ 2 2Hg(/)+2CI”

El potencial de esta celda varia con la concentracion del cloruro, y esta cantidad
debe especificarse en el electrodo.

El electrodo saturado de calomel (ESC), el cual se muestra en la Figura 2, es el mas
utilizado por la facilidad de su preparacion.
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Se pueden obtener en el comercio varios tipos de electrodos de calomel que
resultan adecuados. El cuerpo del electrodo consiste en un tubo de vidrio de 5 a 15
cm de largo y 0,5 a 1 cm de didmetro. Un tubo interior contiene una pasta de
Mercurio-Cloruro de Mercurio (I) conectado a la solucion saturada de cloruro de
potasio del tubo externo, a través de un pequefio orificio.®

Resina

Au soldado al Pt \_

Mercurio

Hg:Cl:

\

Fibra de vidrio

Figura 2. Electrodo de Calomel°

C. Electrodo de Plata — Cloruro de Plata

Un sistema de electrodos analogo al electrodo de calomel consta de un electrodo
de plata incrustado con cloruro de plata y sumergido en una solucion saturada de
cloruro de potasio, el cual se muestra en la Figura 3, y cuya semireaccion es:

AgCl(s)+¢ 2 Agl(s)+Cl

Normalmente, este electrodo se prepara con una solucion saturada de cloruro de
potasio, siendo su potencial a 25°C de +0,197 V respecto al electrodo estandar de
hidrégeno.®
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Hilo de plata

Recubrimiento de
cloruro de plata

Disolucién de
cloruro de potasio

Vidrio
< sinterizado

ot

Figura 3. Electrodo de Plata'!

V. Electrodos indicadores

A. Electrodos Indicadores Metalicos

a. Electrodos de primera especie para cationes

Se utilizan para la cuantificacion del cation proveniente del metal con que esta
construido el electrodo. Varios metales por ejemplo plata, cobre, mercurio, plomo y
cadmio presentan medias reacciones reversibles con sus iones y son adecuados
para la construccién de electrodos de primera especie. Por el contrario, otros
metales no son muy satisfactorios como electrodos indicadores porque tienden a
desarrollar potenciales no reproducibles influidos por tensiones o deformaciones en
su estructura cristalina o bien por el recubrimiento de 6xido sobre su superficie. Los
metales de esta categoria comprenden hierro, niquel, cobalto, tungsteno y cromo.?

b. Electrodo de segunda especie para aniones

Un electrodo metélico responde también en forma indirecta a los aniones que
forman precipitados escasamente solubles o complejos con su catién. En el primer
caso, basta sdlo con saturar la solucion en estudio con la sal muy poco soluble.

Un electrodo de plata que funciona como electrodo indicador para el yoduro,
constituye un ejemplo de electrodo de segunda especie debido a que mide la
concentracion de un ion que no participa directamente en el proceso de
transferencia de electrones.?
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c. Electrodo de tercera especie

Un electrodo metélico es de tercera especie cuando se utiliza para determinar un
cation diferente al suyo.

d. Electrodos Indicadores de Membrana

Desde hace muchos afos, el método mas adecuado para la medida del pH consiste
en medir el potencial que se desarrolla a través de una membrana de vidrio que
separa dos soluciones con diferente concentracion de ion hidrogeno, como el que
se muestra en la Figura 4. .

Es conveniente clasificar los electrodos de membrana en base a la composicién de
dicha membrana.?

Cuadro 2. Clasificacion de electrodos de membrana en base a la composicién de la membrana.

Electrodos de membrana no
cristalina
a) Vidrio
b) Liquida
c) Liquido inmovilizado en
polimero rigido

Electrodos de membrana cristalina

a) Cristal simple (Ejemplo: LaFs)
b) Cristal policristalino o mezcla
(Ejemplo: Ag2S)

Tubo de vidrio
o de plastico

Electrodo de Ag —

Intercambiador

|_— ibnico liquido

(organico)

Solucién acuosa
saturada de

.
s

et ot .
cee®eh
PO

!

Membrana de plastico porosa
impregnada de intercambiador
iénico liquido

Figura 4. Electrodo de membrana liquida sensible al M?*.12
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e. Electrodo de platino

El platino, con el uso, es recubierto con una capa de éxido, concretamente de éxido
de hierro, por lo que puede ser utilizado para medir pH ya que se plantea el siguiente
equilibrio®:

2Fe® + 3H,0 < Fe,05+ 6e™ + 6H™

Por lo tanto la ecuacién de Nerst para obtener el potencial del equilibro anterior es
la siguiente:
0.06 [Fe,05][H*]®

l
©eros T 6 I FORBH,0T

_ 0
E=E]

Las actividades del Hz20, el Fe® y el Fe203 son igual a la unidad debido a que se
presentan en fase solida o como disolvente, por lo que obtenemos la siguiente
ecuacion®:

E=E°

0 — 0.06pH

0
€ /F3203

Esto demuestra que el platino puede ser utilizado para medir pH y por lo tanto ser
empleado en las valoraciones acido-base.*

VI. Naproxeno

El Naproxeno o &cido (+)-6-metoxi-a-metil-2-naftalenacético (C14H1403), es un polvo
cristalino de blanco a casi blanco, sabor amargo, se funde aproximadamente a
155°C. Posee un pKa de 4.15. Es practicamente insoluble en agua a pH 2,
totalmente soluble en agua a pH 8 0 més.?

Su estructura se muestra en la Figura 5.

15



CH
COOH

H,C—O

Figura 5. Estructura molecular del Naproxeno.'4

a) Sintesis de Naproxeno

Es un derivado del acido propiénico que se obtiene por sintesis, la cual se muestra
en la Figura 6:

Cd
Br
N 1) Mg, éter
Z MeO OMe

MeO 2) CdCh

CH,
1) CH4CHBrCO,Et

= H
2) a) NaOH, H,0, A OO COOH Naproxeno
MeO

b) H;0*

Figura 6. Sintesis de Naproxeno.*®

b) Propiedades del Naproxeno

El Naproxeno es un farmaco analgésico y antiinflamatorio, ampliamente utilizado en
la terapéutica actual para el tratamiento sintomatico de la artritis reumatoidea, y en
general para todo proceso agudo o crénico relacionado con dolor e inflamacién. En
el mercado farmacéutico, el Naproxeno se presenta en diversas formas
farmacéuticas, las cuales incluyen: tabletas, capsulas y polvo para suspension.t®

El Naproxeno debe permanecer en temperaturas de 15 a 30°C. Los principales
efectos son a nivel gastrico, seguido por dafio renal, ginecolégico y hematoldgico.
Son menos frecuentes en el Sistema Nervioso Central.
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Esta contraindicado en embarazo y lactancia; hipersensibilidad a AINEs; algunas
enfermedades pulmonares, cardiacas, hepaticas y renales; no debe darse a
pacientes con Ulcera péptica activa.

c) Valoracion del Naproxeno

En el presente trabajo se llevan a cabo ultramicrovaloraciones de una solucion de
Naproxeno estandarizada, la cual se valora NaOH. La reaccion se muestra en la
Figura 7:

+ OH

Figura 7. Reaccion de valoracion de Naproxeno con NaOH. 6

VII. Validacion de métodos de valoracion.

El objetivo de toda determinacidn cuantitativa es obtener resultados experimentales
gue se aproximen a la composicién mas probable de la muestra.®

La exactitud es la cualidad del método con la cual se demuestra que se cuantifica
lo que realmente contiene la muestra.

La precision representa la probabilidad de que los resultados sucesivos caigan
dentro de un intervalo estrecho de valores centrado alrededor del valor medio.®8

Al graficar el consumo de valorante, que determina la concentracion del analito por
un analisis simple, frente al tamafio respectivo de muestra, se obtiene la linealidad
del método.’

La robustez describe si un método de titulacion es sensitivo a efectos externos, tal
como diferente tiempo o dia del anélisis.’

El limite de deteccién es determinado por la valoraciéon de series de muestras, cada
una con una continua reduccion de cantidad de muestra. El limite de deteccién es
la cantidad méas pequefia de sustancia (mmol) o muestra, a cual puede ser valorada
con una buena precisién. Puede ser evaluada por interpolacién de la figura “cantidad
de sustancia frente a coeficiente de variacion”.’

La repetebilidad se mide haciendo el cambio deliberado de operario, de esta
manera, el método sera llevado a cabo por un segundo operario el cual realiza el
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procedimiento completo. El coeficiente de variacion obtenido por el segundo
analista, se compara para determinar si se obtiene precision asi como exactitud.

Los criterios de aceptacion de estos parametros se muestran en el Cuadro 3.

Para alcanzar resultados correctos se aplica un método detallado, que describe
todos los pasos desde el muestreo hasta el resultado. Si cierto método puede
producir resultados correctos o no, implica que tiene que ser validado. La validacion
de un método incluye ensayos para la exactitud, la precision, la linealidad, los
errores sistematicos, la robustez y los limites de deteccién’.

A continuacién se enlistan varias caracteristicas del proceso de validacion:

a) El uso de una sustancia estandar permite la determinacion de la exactitud.
b) La evaluacion estadistica de mudltiples series de muestras, muestran la
precision/reproducibilidad.
¢) Variando la concentracién del analito (mmoles), se indica la linealidad y los
errores sistematicos.
d) Si los resultados no muestran desviaciones debidas a diferentes analisis,
tiempo o dia del analisis o temperatura, el método puede ser considerado

robusto.

e) El limite de deteccion es la cantidad mas pequefia de sustancia que da un
cambio detectable, con el consumo cuantificable del valorante.

Cuadro 3 Aspectos a evaluar en la validacién y sus criterios de aceptacion.’

Aspecto a Criterio de
i Valor a calcular S
validar aceptacion
. Error porcentual No mayor que
S (Desviacion relativa al teorico) 0.3%
Precision Porcentaje de Coeficiente de Variacion No mayor que
(%CV) 0.3%
Linealidad Coeficiente d?rZ(;Ieterminacién Mayor que 0.995
Robustez Porcentaje de coeficiente de variacion No mayor que
(%CV) 0.3%
e Error porcentual No mayor que
(Desviacion relativa al tedrico) 0.3%
Repetibilidad e Porcentaje de Coeficiente de No mayor que
Variacion (%CV) 0.3%
e Coeficiente de determinacién (r?) | Mayor que 0.995
Limite de Porcentaje de coeficiente de variacion No mayor que
deteccion (%CV) 0.3%
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3.

I.

Objetivos

Objetivo General

Llevar a cabo la validacién de ultramicrovaloraciones potenciométricas empleando
un electrodo de platino, y cuantificar Naproxeno en tabletas de 500mg, con la
finalidad de demostrar su equivalencia con las valoraciones potenciométricas de
volumen convencional para poder implementar esta técnica en docencia.

I

a)

b)

Objetivos Particulares

Validar la metodologia alternativa para cuantificar Naproxeno empleando la
ultramicroescala evaluando los criterios de exactitud, precision, robustez,
limite de deteccidn y repetibilidad para poder emplearla de manera
convencional.

Realizar ultramicrovaloraciones potenciométricas para la cuantificacién de
Naproxeno en tabletas con distintos volimenes de alicuota: (25, 50, 100, 200,
300 y 400 pL) con la finalidad de comprobar que las ultramicrovaloraciones
potenciométricas son equivalentes a las valoraciones potenciométricas
convencionales, por lo que pueden ser propuestas y utilizadas como opcion
para reducir el consumo de reactivos ademas de los costos de la
cuantificacion de Naproxeno en tabletas, a la vez que se disminuye la
generacion de residuos durante el desarrollo experimental y con esto el dafio
al medio ambiente.
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4. Procedimiento experimental

L. Preparacion de Soluciones

El material y equipo utilizado en la experimentacion se encuentran en el Anexo |.,
Cuadro 8.

Los calculos para la preparacion de las soluciones, se encuentran en el Anexo Il
para el hidréxido de sodio, la solucion de Naproxeno 0.1430 N asi como para la
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N.

a) Hidroxido de sodio.

Se prepardé y estandarizé 1 L del valorante NaOH, el cual se valor6 con HCI 0.0998
N, previamente estandarizado. Se realizaron 5 valoraciones de 5mL cada unay con
base en los resultados obtenidos por el método de la primera derivada, se obtuvo
una concentracion para el NaOH de 0.1752 N el 24/07/13. Se llevé a cabo el mismo
procedimiento para volver a estandarizar la solucion el 14/02/14, obteniéndose una
concentracion de 0.1743 N.

b) Solucion de Naproxeno 0.1430 N.

Se elabor6é a partir de un genérico en tabletas de Naproxeno de 500 mg. Se
pulverizaron 20 tabletas, de las cuales previamente se obtuvo el peso promedio
(Cuadro 10), posteriormente se homegeneizé y se pesaron 10.9414 g de polvo de
tableta, los cuales se disolvieron en Metanol previamente neutralizado a la
fenoftaleina. Se llevo a un aforo de 250 mL con el disolvente.

La solucién obtenida se estandariz6 potenciométricamente mediante 6
valoraciones, de alicuota de 5mL, con NaOH 0.1752 N, utilizando un electrodo
combinado de vidrio. Empleando el método de la primera derivada con los datos
obtenidos, se obtuvo la concentracion de la solucion estandarizada, siendo ésta de
0.1430 N.

c) Solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N.

Se elaboro a partir de un estandar de Naproxeno con pureza de 99.80%. Se pesaron
4.6244 g de estandar de Naproxeno, los cuales se disolvieron en Metanol
previamente neutralizado a la fenoftaleina. Se llevé a un aforo de 100 mL con el
disolvente.
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La solucion obtenida se estandarizO potenciométricamente mediante 6
valoraciones, de alicuota de 5mL, con NaOH 0.1743 N, utilizando un electrodo
combinado de vidrio. Empleando el método de la primera derivada con los datos
obtenidos, se obtuvo la concentracion de la solucion estandarizada, siendo ésta de
0.1987 N.

I1. Montaje experimental

El montaje experimental empleado para las ultramicrovaloraciones
potenciométricas, se muestra en las Figuras 8-10 desde diferentes angulos para
gue pueda ser apreciado de mejor manera.

En la Figura 8, se observa el montaje experimental empleado de manera general.

El montaje consiste en un recipiente de 0.5 cm de diametro y 2.5 cm de alto. En él,
se coloca la alicuota a valorar junto con la barra magnética; el electrodo indicador
es un alambre de platino; el electrodo de referencia es uno convencional de plata-
cloruro de plata, el cual va sumergido en una solucion de KNOs. Estos se conectan
con un puente de agar que contiene KNOs, ambos electrodos se encuentran
conectados a caimanes que a su vez se conectan con el potenciometro. En la Figura
10, se observa un acercamiento del montaje experimental para poder apreciar el
tamanio del recipiente y del electrodo indicador.

El valorante se coloca en la micropipeta Multipette Eppendorf Plus, la cual funge
como microbureta. A ésta van acopladas puntas de diferentes volimenes, las cuales
se llaman Combitips. Las Combitips empleadas para realizar las adiciones de NaOH
fueron de los siguientes volumenes: 0.1 mL (1 uL — 20 pL), 2.5 mL (25 pL — 500 pL)
y de 5 mL (50 pL — 1000 pL).

La microbureta va colocada en el soporte universal y todo va fijado sobre el agitador
magnético con plastilina.
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Figura 8. Fotografia frontal del montaje experimental para las valoraciones
de Naproxeno con NaOH
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Figura 9. Fotografia posterior del montaje experimental para las
valoraciones de Naproxeno con NaOH

Puente de agar
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Solucién de
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Figura 10. Fotografia que muestra un acercamiento del montaje
experimental para las valoraciones de Naproxeno con NaOH
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III. Evaluacion de Exactitud, Precision y Linealidad

Se realizaron seis ultramicrovaloraciones potenciométricas de 400 pL de la solucién
de Naproxeno 0.1430 N, éstas fueron valoradas con NaOH 0.1752 N, realizando
adiciones con la microbureta Multipette Eppendorf. Posteriormente se repitié el
procedimiento anterior para seis alicuotas de 300, 200, 100, 50 y 25 uL; en las
cuales, las adiciones realizadas con la microbureta variaron, segun la punta utilizada
de la microbureta. Las lecturas del cambio de potencial en cada adicion de NaOH
realizada, fueron medidas con un potenciémetro.

El mismo procedimiento se llevo a cabo para analizar exactitud, precision y
lienalidad para alicuotas de 400, 300, 200 y 100 uL de la solucion de estandar de
Naproxeno 0.1987 N.

IV. Evaluacion de la Robustez

Se llevaron a cabo seis valoraciones de 200 pL de la solucién de Naproxeno 0.1430
N, las cuales fueron valoradas con NaOH 0.1752 N. Se comenz0 adicionando 70 pL
del valorante, y se redujo el volumen de las adiciones de NaOH hasta los 4 L cerca
del punto de equivalencia. Para cada adicion del valorante, se tomo lectura del
cambio de potencial con un potenciometro.

El procedimiento se repitio durante cuatro dias, empleando el mismo valorante, asi
como la misma solucién de Naproxeno 0.1430 N por el mismo analista.

V. Evaluacion del limite de deteccion

Para determinar el limite de deteccion, se emplearon las lecturas del cambio de
potencial de las seis ultramicrovaloraciones potenciométricas de 400 pL de la
solucién de Naproxeno 0.1430 N realizadas anteriormente, asi como las lecturas de
las ultramicrovaloraciones realizadas de seis alicuotas de 300 pL, seis alicuotas de
200 pL, seis alicuotas de 100 L, seis alicuotas de 50 uL y las seis alicuotas de 25
uL, valoradas con adiciones de NaOH 0.1752 N con la microbureta.

VI. Evaluacion de la repetibilidad

Un segundo analista llevo a cabo el procedimiento descrito para la evaluacion de
exactitud, precision y linealidad; con alicuotas de 400, 300, 200 y 100 pL de la
solucion de Naproxeno 0.1430 N. Emple6 las mismas soluciones que el primer
analista: el valorante NaOH 0.1752 N y la solucién de Naproxeno 0.1430 N.
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5. Resultados y Analisis de Resultados

Se analizan los resultados obtenidos para ver si cumplen los criterios de aceptacion
de acuerdo al Cuadro 3 mencionado en el Capitulo de Introduccion.

L. Exactitud, Precision y Linealidad

En las Figuras 11, 13, 15, 17, 19 y 21 se muestra las graficas experimentales del
promedio de los potenciales obtenidos de las seis ultramicrovaloraciones de 400,
300, 200, 100, 50 y 25 uL de solucién de Naproxeno 0.1430 N, respectivamente,
con NaOH 0.1752 N como valorante empleando electrodo de platino incluyendo el
intervalo de la desviacion estandar para cada volumen agregado, incrementado en
un factor de 20, con el fin de obtener una apreciacion visual sencilla.

En las Figuras 12, 14, 16, 18, 20 y 22 se muestra la gréafica de la determinacion de
los puntos de equivalencia experimental por el método de la primera derivada para
las valoraciones con volumen de alicuota de 400, 300, 200 100, 50 y 25 uL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N respectivamente.

600

200 0 — — . L .
| 0] 100 200 300 400 500
150 } % }}'ﬂ & Eprom (mV) -5 1
100 } 10 |
50 L
— -15 H
S
f—. 0 T T T ) 4
-§ 200 400 600 800 E -20
@ -50 =
2 25
-100 -Il-
-30
-150 {
-200 ? I + - -35
!
-250 -40
Volumen NaOH 0.1752 N (uL) (V2-V1)/2 (uL)
Figura 11. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones Figura 12. Primera Derivada Promedio de seis
potenciométricas de 400 uL de solucién de Naproxeno ultramicrovaloraciones potenciométricas de 400 pL de
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
y sus desviaciones estandar +20 (DE+20) para cada usando electrodo de platino

volumen adicionado.
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Figura 13 .Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado.

200
150 T 7+
T ﬁé ¢ Eprom (mV)
100 1
50
>
z t
S 0 200 400 600
£ 50
-
IS
-100 i
-150 %
-200 ? H
-250

Volumen NaOH 0.1752 N (pL)

Figura 15. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado.
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Figura 14. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino
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Figura 16. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino
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Figura 17. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado.
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Figura 19. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 50 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado.
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Figura 18. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino
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Figura 20. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 50 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino
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Figura 21. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones Figura 22. Primera Derivada Promedio de seis

potenciométricas de 25 pL de Naproxeno 0.1430 N con ultramicrovaloraciones potenciométricas de 25 pL  de
NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino y sus DE+20 Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando

para cada volumen adicionado. electrodo de platino

En la Figura 23 se muestran los miligramos recuperados promedio de todas las
ultramicrovaloraciones de solucion de Naproxeno 0.1430 N, realizadas contra el
tamafo de muestra de éstas junto con su ecuacion de regresion lineal.
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Figura 23. Curva de los miligramos promedio recuperados contra el volumen empleado en las ultramicrovaloraciones de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleando electrodo de platino.
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En el Cuadro 4, se presentan los resultados promedio de las ultramicrovaloraciones
realizadas, incluyendo los volumenes de equivalencia experimental, los miligramos
recuperados, la desviacion estandar, el porcentaje de coeficiente de variacién y el
error porcentual.

Cuadro 4. Resultados de los miligramos recuperados de las 36 ultramicrovaloraciones de 25, 50, 100, 200, 300 y 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N y sus desviaciones, porcentajes de coeficiente de variacion y errores

porcentuales.
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Volumen. Normalidad Vil Peso
Uenisraelmesti Prome_dlo BEsv et %CV Experlm_ental Ve M|I_|moles Mlll,moles Molecular de | Miligramos Mlllgre_lmos Error
Obtenido Obtenida L Experimentales Tedricos Naproxeno Esperados Obtenidos porcentual
(L) (mea) ) (mg/mmol)
25L Naproxeno con 165 2.9 174 0.0029 25 0.0029 0.0036 230.36 0.82 0.67 19.14
Hidroxido de sodio
50 L Naproxeno con 358 40 111 0.0063 50 0.0063 0.0072 230.36 1.65 1.44 12.28
Hidroxido de sodio ' ) ’ ' ' ' ’ ' ’ ’
100 pL
Naproxeno con 795 0.0 0.0 0.0139 100 0.0139 0.0143 230.36 3.29 3.21 2.60
Hidroxido de sodio
200 pL
Naproxeno con 163 0.0 0.0 0.0286 200 0.0286 0.0286 230.36 6.59 6.58 0.15
Hidréxido de sodio
300 pL
Naproxeno con 2445 0.0 0.0 0.0428 300 0.0428 0.0429 230.36 9.88 9.87 0.15
Hidréxido de sodio
400 pL
Naproxeno con Hidr6 326.4 1.0 0.3 0.0572 400 0.0572 0.0572 230.36 13.18 13.17 0.03
xido de sodio

Exactitud: Observando el Cuadro 4, se tiene que las ultramicrovaloraciones de 200,
300 y 400 pL de solucion de Naproxeno 0.1430 N, presentan un error porcentual o
desviacion relativa al valor tedrico < 0.3%, por lo que sélo éstas cumplen con el
criterio de exactitud.

Precision: En el Cuadro 4 se muestran los porcentajes de coeficiente de variacion
para todas las ultramicrovaloraciones realizadas. Los volimenes de 100, 200, 300
y 400 pL presentan un %CV < 0.3%, cumpliendo de esta manera el criterio de
precision.

Linealidad: La Figura No. 23 muestra la ecuacion de la regresion lineal obtenida
para los volimenes valorados. Se cumple el criterio de linealidad dado que el
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coeficiente de determinacion 0.9999 > 0.995 por lo que los resultados obtenidos son
directamente proporcionales a la concentracion del analito, no dependiendo del
tamafio de la muestra.

Los resultados para las ultramicrovalorciones potenciométricas de 400, 300, 200 y
100 pL de solucion de estandar de Naproxeno se encuentran en el Anexo VIII.

II. Limite de Deteccion

En el Cuadro 5 pueden ser observados los resultados experimentales obtenidos de
las seis ultramicrovaloraciones de solucién de Naproxeno 0.1430 N realizadas para
diferentes volimenes de Naproxeno.

En la Figura 24 se muestra la gréfica obtenida a partir de los valores del porcentaje
de coeficiente de variacion de las 6 ultramicrovaloraciones realizadas a distintos
tamafos de muestra contra la cantidad recuperada de milimoles de Naproxeno. Se
obtuvo la ecuacion de regresion lineal que de igual manera se presenta en el gréfico.

Cuadro 5. Miligramos promedio recuperados, Error porcentual, desviacion estandar y porcentaje de coeficiente de variacion
obtenidos para las ultramicrovaloraciones de distinto tamafio de muestra de soluciéon de Naproxeno 0.1430 N valoradas.

No. Muestras 6 6 6 6 6 6
Valor tedrico (mg) 13.18 9.88 6.59 3.29 1.65 0.82
Valor promedio encontrado (mg) 13.17 9.87 6.58 3.21 1.45 0.67
Desviacion con el tedrico (mg) 0.01 0.01 0.01 0.08 0.20 0.15
Error porcentual (%)
(Desviacion relativa al tedrico)
Desviacién estandar 1.02 0.00 0.00 0.00 4.00 2.90

Coeficiente de variacién (%) 0.30 0.00 0.00 0.00 11.10 17.40

0.08 0.10 0.15 2.43 12.12 18.29
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Figura 24.Curva de los milimoles promedio recuperados contra el Porcentaje de Coeficiente de Variacién obtenido en las
ultramicrovaloraciones de solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleando electrodo de platino y su
correspondiente ecuacién de regresion lineal.

Para el limite de deteccion, se enfoco el analisis en determinar el tamafo de muestra
(uL) que puede ser cuantificado con precision; por lo que una vez realizadas seis
ultramicrovaloraciones a distintos tamafnos de muestra (400, 300, 200, 100, 50y 25
uL), se calcularon los porcentajes de coeficiente de variacion, los cuales se
encuentran en el Cuadro 5, y éstos se graficaron contra la cantidad de milimoles de
Naproxeno obtenida en la valoracion (Figura 24).

Se obtuvo la regresion lineal y se despejo de la ecuacion obtenida los milimoles que
pueden ser detectados con precision (%CV < 0.3%)

%CV = —256.26x + 11.366
0.3 = —256.26x + 11.366
x = 0.043 mmoles

Los 0.043 mmoles equivalen a 9.9475 mg de Naproxeno y éstos se encuentran en
un volumen de 300.7 uL, por lo que éste es el minimo volumen que puede ser
detectado con precision.
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III. Robustez

En las Figuras 25, 27, 29 y 31 se muestran las graficas experimentales del promedio
de los potenciales obtenidos de las seis ultramicrovaloraciones de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH como valorante empleando electrodo
de platino realizadas por dia, incluyendo el intervalo de la desviacién estandar para
cada volumen agregado, incrementado en un factor de 20, con el fin de obtener una
apreciacion visual sencilla.

En las Figuras 26, 28, 30 y 32 se muestran la graficas de la determinacion de los
volumenes de equivalencia experimental por el método de la primera derivada para
las valoraciones de 200 pL de solucién de Naproxeno 0.1430 N por dia.

En el Cuadro 6 se muestran los valores correspondientes a los resultados
experimentales obtenidos de 24 ultramicrovaloraciones de 200 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N realizadas, seis por dia durante cuatro dias.

En la Figura 33 se observan los miligramos promedio de Naproxeno recuperados
contra los dias de analisis.
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Volumen NaOH 0.1752 N (puL) (V2-v1)/2
Figura 25. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones Figura 26. Primera Derivada Promedio de seis
potenciométricas de 200 pL de solucion de Naproxeno ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas el usando electrodo de platino realizadas el 02/08/13.
dia 02/08/13.
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Figura 27. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas el
dia 05/08/13.
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Figura 29. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas el
dia 06/08/13
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Figura 28. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino realizadas el 05/08/13.
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Figura 30. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino realizadas el 06/08/13.
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Figura 31. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 200 pL de soluciéon de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas el
dia 07/08/13
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Figura 32. Primera Derivada Promedio de seis

ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino realizadas el 07/08/13.

Cuadro 6. Miligramos promedio recuperados, Error porcentual, desviacion estandar y porcentaje de coeficiente de variacion
obtenidos para las ultramicrovaloraciones de distinto tamafio de muestra de solucién de Naproxeno 0.1430 N valoradas.

Fecha de analisis

02/08/2013 05/08/2013 06/08/2013 07/08/2013

No. de dia 1 2 3 4

No. Muestras 6 6 6 6

:/ﬁ:r:eNr;g:)migisc;dNe)equivalencia experimental 163.0 163.0 163.0 163.0

Valor teédrico (mg) 6.59 6.59 6.59 6.59

Valor promedio encontrado (mg) 6.58 6.58 6.58 6.58

Desviacidn con el tedrico (mg) 0.01 0.01 0.01 0.01
o

:EI;L(;;;Z:;?\“:;:L:\ﬁ)aI tedrico) 0.15 0.15 0.15 0.15

Desviacidn estandar 0.0 0.0 0.0 0.0

Coeficiente de variacion (%) 0.0 0.0 0.0 0.0
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Figura 33. Curva de los miligramos promedio recuperados contra los dias de andlisis en las ultramicrovaloraciones de 200 pL
de solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino.

Como puede observarse en el Cuadro 6, el volumen promedio de equivalencia
experimental, la desviacion estandar, el porcentaje de coeficiente de variacion y el
error porcentual obtenidos son los mismos para los cuatro dias en los que se
llevaron a cabo las ultramicrovaloraciones de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N.

En la Figura 33 se observa que los miligramos promedio de Naproxeno recuperados
son los mismos en los cuatro dias de andlisis por lo que el porcentaje de coeficiente
de variacion es menor al 0.3 %, haciendo que el procedimiento cumpla con el criterio
de robustez, esto implica que la obtencién del resultado no se ve afectado por los
cambios de temperatura y humedad que presenta el laboratorio en distintos dias.

IV.  Repetibilidad

En las Figuras 34, 36, 38 y 40 se muestra las graficas experimentales del promedio
de los potenciales obtenidos de las seis ultramicrovaloraciones de 400, 300, 200 y
100 pL de solucion de Naproxeno 0.1430 N, respectivamente, con NaOH 0.1752 N
como valorante empleando electrodo de platino, realizadas por el segundo operario,
incluyendo el intervalo de la desviacion estandar para cada volumen agregado,
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incrementado en un factor de 20, con el fin de obtener una apreciacion visual
sencilla.

En las Figuras 35, 37, 39 y 41 se muestra la gréfica de la determinacion de los
volumenes de equivalencia experimental por el método de la primera derivada para
las valoraciones realizadas por el segundo analista de 400, 300, 200 y 100 uL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N respectivamente.

En la Figura 42 se muestran los miligramos recuperados promedio de todas las
ultramicrovaloraciones de solucion de Naproxeno 0.1430 N realizadas por el
segundo analista contra el tamafio de muestra de éstas junto con su ecuacion de
regresion lineal.

En el Cuadro 7, se presentan los resultados promedio de las ultramicrovaloraciones
realizadas, incluyendo los volumenes de equivalencia experimental, los miligramos
recuperados, la desviacion estandar, el porcentaje de coeficiente de variacién y el
error porcentual.
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Figura 34. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas
por el segundo analista.

Figura 35. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 400 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino realizadas por el segundo
analista.
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Figura 36. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas
por el segundo analista.
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Figura 38. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas
por el segundo analista.
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Figura 37. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino realizadas por el segundo
analista.
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Figura 39. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino realizadas por el segundo
analista.
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Figura 40. Curva promedio de seis ultramicrovaloraciones
potenciométricas de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo de platino
y sus DE+20 para cada volumen adicionado, realizadas
por el segundo analista.
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Figura 41. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 100 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando electrodo de platino realizadas por el segundo
analista.
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Figura 42. Curva de los miligramos promedio recuperados contra el volumen empleado en las ultramicrovaloraciones de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleando electrodo de platino realizadas por el segundo analista.
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Cuadro 7. Resultados de los miligramos recuperados de las 24 ultramicrovaloraciones de 100, 200, 300 y 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N y sus desviaciones, porcentajes de coeficiente de variacion y errores
porcentuales respectivamente, realizadas por el segundo analista.

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Volumen. Normalidad Vil Peso
. L Promedio L Experimental Milimoles Milimoles Molecular de | Miligramos | Miligramos Error
Ultramicrovaloracion Obtenido Desviacion | %CV Obtenida Va(lolr_a;do Experimentales Tedricos Naproxeno Esperados Obtenidos | porcentual
(uL) (meq) H (mg/mmol)
100 pL
Naproxeno con 73.0 6.6 9.0 0.0128 100 0.0128 0.0143 230.36 3.29 2.95 10.56
Hidréxido de sodio
200 pL
Naproxeno con 157.5 6.3 4.0 0.0276 200 0.0276 0.0286 230.36 6.59 6.36 3.52
Hidréxido de sodio
300 pL
Naproxeno con 2445 0.0 0.0 0.0428 300 0.0428 0.0429 230.36 9.88 9.87 0.15
Hidréxido de sodio
400 pL
Naproxeno con Hidr6 326.4 1.0 0.3 0.0572 400 0.0572 0.0572 230.36 13.18 13.17 0.03
xido de sodio

Exactitud: Observando el Cuadro 7, se tiene que las ultramicrovaloraciones de 300
y 400 pL de solucion de Naproxeno 0.1430 N, presentan un error porcentual o
desviacion relativa al valor tedrico < 0.3 %, por lo que s6lo éstas cumplen con el
criterio de exactitud al ser realizadas por un segundo analista.

Precision: En el Cuadro 7 se muestran los porcentajes de coeficiente de variacion
para todas las ultramicrovaloraciones realizadas. Los voliumenes de 300 y 400 pL
presentan un % CV < 0.3 %, cumpliendo de esta manera el criterio de precision al
realizarlas un segundo analista.

Linealidad: En la Figura No. 42 se muestra la ecuacion de la regresion lineal
obtenida para los volumenes valorados. Se cumple el criterio de linealidad dado que
presenta un coeficiente de determinacion de 0.9999 > 0.995 esto indica que los
resultados obtenidos son directamente proporcionales a la concentracién del
analito, por lo que no dependen del tamafio de la muestra al ser realizados por un
segundo analista.
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6. Conclusiones

Se logré llevar a cabo la validacion de ultramicrovaloraciones potenciométricas
empleando un electrodo de platino para cuantificar Naproxeno en tabletas de 500
mg, y utilizando NaOH como valorante.

Para asegurarse que los resultados obtenidos correspondieran a la cuantificacion
de Naproxeno contenido en las tabletas ademas de que no interfirieran los
excipientes que éstas contienen, se llevaron a cabo ultramicrovaloraciones
potenciométricas de una solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N, empleando
alicuotas de 100, 200, 300 y 400 pL. Se evalud precision, exactitud y linealidad para
dichas valoraciones, concluyéndose que los excipientes no interfieren en la
valoracion (Anexo VIII).

Se realizaron ultramicrovaloraciones con distintos volumenes de alicuotas de
solucion de Naproxeno 0.1430 N, los cuales fueron de 25, 50, 100, 200, 300 y 400
HUL. A estos volumenes se les evaluaron los criterios de exactitud, precision,
linealidad y limite de deteccion. Realizando series de ultramicrovaloraciones con el
fin de obtener los datos necesarios para calcular los parametros que permiten saber
si la metodologia cumple o no con los criterios deseados, se encontré6 que los
volimenes de alicuota de 200, 300 y 400 pL son precisos y exactos ya que
presentan un porcentaje de coeficiente de variacién y una desviacion relativa al valor
tedrico menor al 0.3%. El volumen de 100 pL sélo presentd precision ya que su
desviacion relativa al valor tedérico fue de 2.6 % por lo que no cumple el criterio de
exactitud. Los voliumenes de 25 y 50 pL, no son precisos ni exactos debido a que
no cumplieron con los criterios de aceptacion. Sin embargo, tomando en cuenta los
miligramos del analito recuperados contra el tamafio de muestra, el método
presenta linealidad, por lo cual los resultados obtenidos no dependen del volumen
de la muestra. El limite de detecciéon fue calculado a partir de los milimoles de
Naproxeno recuperados contra el porcentaje de coeficiente de variacion,
obteniéndose a partir de la regresion lineal que 300 pL son el limite de deteccién
para esta metodologia, lo cual va de acuerdo con los datos obtenidos durante la
experimentacion. Se realizaron también seis ultramicrovaloraciones de 200 uL por
dia durante cuatro dias, y se obtuvo que el volumen promedio de equivalencia
experimental fue el mismo en todos los dias, ademas de presentar la misma
desviacion estandar, porcentaje de coeficiente de variacion y error porcentual, por
lo que la metodologia es robusta; la razén por la cual se eligié ese volumen de
alicuota fue porque es el minimo volumen con el cual se obtuvo precisién y
exactitud, y por lo tanto, las ultramicrovaloraciones seran robustas para los
volimenes mayores de alicuota. En cuanto a la repetibilidad, se realiz6 un cambio
de analista, el cual llevo a cabo ultramicrovaloraciones de distinto volumen de
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alicuota, siendo éstos de: 100, 200, 300 y 400 uL. El segundo analista obtuvo
precision y exactitud para los volimenes de 200 y 300 pL lo que indica que el
método es repetible para ese tamafio de alicuota, mientras que en los volimenes
mas pequefios se obtuvieron porcentajes de coeficiente de variacion altos.

Los resultados obtenidos por el segundo analista presentaron gran variacion en los
volumenes de alicuota mas pequefios ya que el analista no estaba lo
suficientemente capacitado para el método. Se debe considerar que esto se debe a
gue la adaptacién de la metodologia a nivel de ultramicroescala es nueva y los
volumenes de alicuota de pequefios como los son los de 100 y 200 pL presentan
mayor dificultad con el montaje experimental propuesto.

Tal es el caso de las alicuotas de 25, 50 y 100 pL, aun cuando la microbureta
Multipette plus Repeater es capaz de realizar adiciones de hasta 1 uL, el volumen
es tan pequefio que es dificil de manejar en el montaje experimental y la menor
pérdida de muestra afecta considerablemente el resultado analitico.

Sin embargo, la adaptacion a 300 y 400 uL fue exitosa, siendo éstos los volumenes
de alicuota adecuados para emplear en docencia la valoraciéon de Naproxeno en
tabletas de 500 mg a nivel de ultramicroescala,

De este trabajo se obtiene que los volimenes de alicuota que cumplen con los
criterios de exactitud, precision, linealidad, robustez y repetibilidad son los de 300 y
400 pL, por lo cual pueden ser empleados en docencia para realizar valoraciones
de Naproxeno en tabletas de 500 mg, lo que conlleva a una disminucién en los
reactivos empleados, esto repercute directamente en la reduccién del costo para el
analisis quimico asi como implica una disminucion en la generacién de residuos
guimicos que minimiza el dafio al medio ambiente.
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8. Anexos

L. Anexo: Material, equipo y reactivos

Cuadro 8. Material y equipo empleado en la experimentacién asi como sus respectivas especificaciones.

Cantidad |

Material/Equipo

Especificacion

1 Soporte universal completo -

1 Potenciometro Oakton

1 Alambre de platino (Electrodo Calibre 24

indicador)

1 Electrodo de referencia Plata-Cloruro de plata

1 Electrodo combinado de vidrio Oakton

1 Agitador magnético Corning

1 Barra magnética 6mm X 2mm

2 Caiman )

2 Recipiente (Contenedor) 0.5 cm de diametro
2.5 cm de alto

1 Microbureta Multipette Eppendorf Plus

3 Puntas para microbureta Combitips volumen: 0.1 mL,
2.5mL, 5 mL.

1 Barra de plastilina Marca Crayola

1 Vaso de precipitado 250 mL 5% Pyrex A

3 Vaso tequilero -

1 Bureta 10mL +0.05mL

1 Matraz aforado 250 mL Pyrex A £0.12 mL

1 Matraz aforado 1000mL Pyrex A £0.30 mL

1 Mortero -

1 Balanza analitica Mettler AT200

1 Espatula -

1 Pipeta volumétrica 5 mL Pyrex A £0.01

1 Agitador de vidrio -
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Cuadro 9. Reactivos empleados durante la experimentacion con sus respectivas especificaciones

R . Peso Molecular Pureza (%)/
eactivo SN
(g/mol) Especificacion
NaOH 40 97 Reproquifin
Metanol 32.04 Grado analitico JT Baker
HCI 36.46 Estandarizado 0.0997N -
Agua destilada 18 - -
Naproxeno 230.36 Tabletas 500 mg Genérico
Naproxeno 230.36 99.98 :
estandar

45



I1. Anexo: Calculos para la preparacion de soluciones

a) Hidréxido de sodio

0.2 mmol) ( 40 mg ) (100 mg) ( 1g

1000 mL
m( 1mL 1 mmol/\ 97 mg /\1000 mg

) = 8.2474 g de NaOH RA

Se pesaron: 7.6646 g de NaOH RA

7.6646 (97g)(1m0l><leq)—01858 de NaOH
5% 9\100g/\a0g J\1mot) = OO A GENA

0.1858 eq

1L = 0.1858 N (Concentracion teérica NaOH)

b) Solucion de Naproxeno 0.1430 N

Cuadro 10. Peso individual y promedio de 20 tabletas de genérico de Naproxeno

No. Tableta_Peso (g) |

1 0.6299
2 0.6291
3 0.6250
4 0.6281
5 0.6347
6 0.6380
7 0.6340
8 0.6320
9 0.6380
10 0.6431
11 0.6419
12 0.6233
13 0.6282
14 0.6351
15 0.6215
16 0.6326
17 0.6381
18 0.6285
19 0.6391
20 0.6460
Promedio | 0.6330
Desviaciéon | 0.0067
%CV 1.0583
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0.15 meq) (230.36 mg

250 mL
50m( 1mL

= . N
1meq ) 8638.5 mg de Naproxeno

633 mg
500 mg Naproxeno

8638.5mg Naproxeno ( ) = 10.9363 g de polvo de tableta

c) Solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N

Se realiz6 el calculo para preparar una solucion de 100 mL de concentracién 0.20
N.

0.2 meq) (230.36 mg) (100 mg)( lg

100mL( TmL 1meq /\99.8mg/\1000 mg

) = 4.6164 g de STD de Naproxeno

Se pesaron 4.6244 g de estandar de Naproxeno:

1000 mg) (99.8 mg) ( 1 meq

4.6244 g STD N
g aproxeno ( 19 /J\100mg/\23036 mg

) = 20.0345 meq de STD de Naproxeno

20.0345 meq

ToomL - 0.2003 N(Concentracién tedrica STD Naproxeno)
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III. Anexo: Estandarizacion de soluciones

a) Estandarizacion de hidréxido de sodio.

La solucion de Hidréxido de sodio fue estandarizada con una solucién de HCI 0.0998
N. Se realizaron cinco valoraciones potenciométricas de alicuotas de 5 mL
empleando el electrodo combinado de vidrio. Se obtuvo el volumen promedio de
punto de equivalencia, calculado por el método de la primera derivada, y se obtuvo
la concentracion real de la solucibn de hidroxido de sodio. Fecha de
estandarizacion: 24/07/13.

8.78
3000 '
270 - e Eprom (mV) 3
? 2500
170 L
I 2000
__ 70 3‘
>
z | T S 1500
= -30 e <
0 5 10
1000
-130
t 500
-230 I ?3
+ 0~
330 i ¢ 3 0 5 10 15
Volumen HCI 0.0998 N (mL) (V2-V1)/2 (uL)

Figura 43. Curva promedio de cinco valoraciones
potenciométricas de 5 mL de NaOH con HCI 0.0998 N
usando electrodo combinado de vidrio y sus DE+20 para
cada volumen adicionado.

Figura 44. Primera Derivada Promedio de cinco
valoraciones potenciométricas de 5 mL de NaOH con HCI
0.0998 N usando electrodo combinado de vidrio.

Se obtuvo como volumen promedio de punto de equivalencia 8.78 mL.

8.78 mL (0.0998 N)

=0.1752 N NaOH
oL 0.175 a0

La concentracion de la solucion de NaOH es 0.1752 N.
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b) Solucion de Naproxeno 0.1430 N.

Esta solucion fue estandarizada empleando la solucion de NaOH 0.1752 N. Se
realizaron seis valoraciones potenciométricas de 5 mL de alicuota, empleando el
electrodo combinado de vidrio. El volumen de punto de equivalencia promedio se
obtuvo mediante el método de la primera derivada, y con éste se calculo la
concentracion real de la solucion de Naproxeno.

150 0 ‘ . -
100 0 2 4
& Eprom (mV) 200 |
50 %
T
0 Iy * * -400 -
50 0 2 14 6 8
S -100 $ g 600 I
E g
- w
w -150 S 800
-200
-250 -1000
-300 &N IT T
{77 ¢ -1200
-350 4.08
-400 -1400
Volumen NaOH 0.1752 N (pL) (V2-v1)/2 (uL)
Figura 45. Curva promedio de seis valoraciones Figura 46. Primera Derivada Promedio de seis
potenciométricas de 5 mL de solucion de Naproxeno valoraciones potenciométricas de 5 mL de solucién de
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando electrodo Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando
combinado de vidrio y sus DE+20 para cada volumen electrodo combinado de vidrio.
adicionado.

El volumen promedio de punto de equivalencia obtenido fue de 4.08 mL.

4.08 mL(0.1752 N)
5mL

= 0.1430 N solucion de Naproxeno

La concentracion de la solucion de Naproxeno es 0.1430 N.
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c) Segunda estandarizacion de hidroxido de sodio.

La solucién de Hidroxido de sodio fue estandarizada una segunda vez ya que se
requirié volver a emplearla para estandarizar la solucion de estandar de Naproxeno
0.1987 N. Se realizaron cinco valoraciones potenciométricas de alicuotas de 5 mL
empleando el electrodo combinado de vidrio y con una solucién de HCI 0.0998 N
como valorante. Se obtuvo el volumen promedio de punto de equivalencia,
calculado por el método de la primera derivada, y se obtuvo la concentracion real
de la solucién de hidroxido de sodio. Fecha de estandarizacion: 14/02/14.

8.73
1400 T
270 - e Eprom (mV) E }
3 1200 #
170 1000
70 : =
= € 300
S t S
é T T E
w -30 0 5 L 10 600 ﬂ
130 } 400 H
200
-230 §
? 0 *—'—'Aﬁ
-330 ‘E } E 0 5 10 15

Volumen HCI 0.0998 N (mL) (V2-V1)/2 (mL)
- m

Figura 47. Curva promedio de cinco valoraciones
potenciométricas de 5 mL de NaOH con HCI 0.0998 N
usando electrodo combinado de vidrio y sus DE+20 para
cada volumen adicionado

Figura 48. Primera Derivada Promedio de cinco
valoraciones potenciométricas de 5 mL de NaOH con HCI
0.0998 N usando electrodo combinado de vidrio

Se obtuvo como volumen promedio de punto de equivalencia 8.73 mL.

8.73 mL (0.0998 N)

ol =0.1743 N NaOH

La concentraciéon de la solucién de NaOH es 0.1743 N.
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d) Solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N.

Esta solucion fue estandarizada empleando la solucion de NaOH 0.1752 N. Se
realizaron seis valoraciones potenciométricas de 5 mL de alicuota, empleando el
electrodo combinado de vidrio. El volumen de punto de equivalencia promedio se
obtuvo mediante el método de la primera derivada, y con éste se calculo la
concentracion real de la solucion de estandar de Naproxeno.

‘L 0 = I u L J————
100 + Eprom (mV) 0 2 4 %6 8
T -200 B
1 It
1 93
0 = ‘ -400 .
0 T 10
1
E -100 < -600
= N
w w
1 < -800
-200 T
i
111 -1000
300 -7
. 1
-1200
-400 5.70
Volumen NaOH 0.1743 N (L) -1400 — 8
(V2-v1)/2 (L)
Figura 49. Curva promedio de seis valoraciones ] ) ) ) )
potenciométricas de 5 mL de solucién de estandar de Figura 50. Primera Derivada Promedio de seis
Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N usando valoraciones potenciométricas de 5 mL de soluciéon de
electrodo combinado de vidrio y sus DE+20 para cada estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
volumen adicionado usando electrodo combinado de vidrio.

El volumen promedio de punto de equivalencia obtenido fue de 5.70 mL.

5.70 mL(0.1743 N)
5mL

= 0.1987 N solucion de estandar de Naproxeno

La concentracion de la solucion de estandar de Naproxeno es 0.1987 N.
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IV.  Anexo: Potenciales obtenidos en las valoraciones realizadas para
la estandarizacion de soluciones

a) Potenciales obtenidos en cada una de las valoraciones de la estandarizacion

de NaOH 0.1752 N con HCI 0.0998 N

Cuadro 11. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la primera valoracion potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1752 N empleado un electrodo
combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
-304.0 | 0.00 | 1.00 -5.00
-314.0 | 2.00 | 3.00 -2.00
-318.0 | 4.00 | 5.00 2.50
-313.0 | 6.00 | 7.00 10.50
-292.0 | 8.00 | 8.25 46.00
-269.0 | 8.50 | 8.63 356.40
-179.9 | 8.75 | 8.78 | 2716.00
-44.1 | 8.80 | 8.83 | 2516.00
81.7 8.85 | 8.90 | 1166.00
198.3 | 895 | 8.98 214.00
209.0 | 9.00 | 9.13 72.00
227.0 | 9.25 | 9.38 52.00
240.0 | 9.50 | 10.75 4.40
251.0 | 12.00

E(mV)| mL

2500

8.78 I

2000

1500

AE/AmL

1000

500

5 10 15
(V2-V1)/2 (mL)

Figura 51. Primera Derivada de la primera valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1752 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio.

52



Cuadro 12. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1752 N empleado un
electrodo combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
-321.0 | 0.00 | 1.00 1.00
-319.0 | 2.00 | 3.00 3.50
-312.0 | 4.00 | 5.00 -2.00
-316.0 | 6.00 | 7.00 12.00
-292.0 | 8.00 | 8.25 52.00
-266.0 | 8.50 | 8.63 351.60
-178.1 | 8.75 8.78 4242.00
34.0 8.80 | 8.83 | 2650.00
166.5 | 8.85 | 8.90 385.00
205.0 | 8.95 | 8.98 160.00
213.0 | 9.00 | 9.13 72.00
231.0 | 9.25 9.38 36.00
240.0 | 9.50 | 10.75 5.60
254.0 | 12.00

E(mV)| mL

Cuadro 13. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la tercera valoracién potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1752 N empleado un electrodo
combinado de vidrio.

Primera derivada
mL AE/AmL
-310.0 | 0.00 | 1.00 1.00
-308.0 | 2.00 | 3.00 4.00
-300.0 | 4.00 | 5.00 -4.00
-308.0 | 6.00 | 7.00 11.50
-285.0 | 8.00 | 8.25 58.00
-256.0 | 8.50 | 8.63 555.20
-117.2 | 8.75 | 8.78 | 2428.00
4.2 8.80 | 8.83 | 2398.00
124.1 | 8.85 | 8.90 720.00
196.1 | 8.95 | 8.98 218.00
207.0 | 9.00 | 9.13 92.00
230.0 | 9.25 | 9.38 44.00
241.0 | 9.50 | 10.75 4.40
252.0 | 12.00

E(mV)| mL

878 ¥

0 5 10 15
(V2-v1)/2 (mL)

Figura 52. Primera Derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1752 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio.
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Figura 53. Primera Derivada de la tercera valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1752 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio
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Cuadro 14. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta valoracion potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1752 N empleado un electrodo
combinado de vidrio.

Primera derivada
E(mV) | mL
mL AE/AmL
-314.0 | 0.00 | 1.00 1.00
-312.0 | 2.00 | 3.00 4.50
-303.0 | 4.00 | 5.00 -4.00
-311.0 | 6.00 | 7.00 11.00
-289.0 | 8.00 | 8.25 74.00
-252.0 | 8.50 | 8.63 383.20
-156.2 | 8.75 8.78 3354.00
11.5 8.80 | 8.83 | 1594.00
91.2 8.85 | 8.90 | 1002.00
191.4 | 895 | 8.98 392.00
211.0 | 9.00 | 9.13 72.00
229.0 | 9.25 | 9.38 44.00
240.0 | 9.50 | 10.75 4.80
252.0 | 12.00

Cuadro 15. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la quinta valoracién potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1752 N empleado un electrodo
combinado de vidrio.

Primera derivada

E(mV) | mL
mL AE/AmL

-314.0 | 0.00 | 1.00 3.00
-308.0 | 2.00 | 3.00 -4.00
-316.0 | 4.00 | 5.00 2.50
-311.0 | 6.00 | 7.00 12.50
-286.0 | 8.00 | 8.25 62.00
-255.0 | 8.50 | 8.63 399.20
-155.2 | 8.75 | 8.78 | 2730.00
-18.7 | 8.80 | 8.83 | 1784.00
70.5 8.85 | 8.90 | 1035.00
174.0 | 895 | 8.98 458.00
196.9 | 9.00 | 9.13 112.40
225.0 | 9.25 | 9.38 52.00
238.0 | 9.50 | 10.75 5.20
251.0 | 12.00

y
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Figura 54. Primera Derivada de la cuarta valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1752 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio
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Figura 55. Primera Derivada de la quinta valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1752 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio.
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b) Potenciales obtenidos en cada una de las valoraciones de la estandarizacion
de la solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N.

Cuadro 16. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la primera valoracién potenciométrica
de 5 mL de solucién de Naproxeno 0.1430 N empleado
un electrodo combinado de vidrio.

Primera derivada
mL AE/AmL
75.1 | 0.00 | 0.50 -54.30
20.8 |1.00 | 1.50 -12.40
8.4 2.00 | 2.50 -14.20
-5.8 |3.00 | 3.25 -31.40
-21.5 | 3.50 | 3.63 -64.80
-37.7 |3.75| 3.88 | -137.20
-72.0 | 4.00 | 4.08 | -1386.67

-280.0 | 4.15 | 4.20 | -150.00

-295.0 | 4.25 | 4.30 -70.00

-302.0 | 4.35 | 4.43 -20.00

-305.0 | 4.50 | 4.63 -32.00

-313.0 | 4.75 | 4.88 -12.00

-316.0 | 5.00 | 5.50 -4.00

-320.0 | 6.00

E(mV) | mL
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Figura 56. Primera Derivada de la primera valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucion de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando un electrodo
combinado de vidrio.
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Cuadro 17. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo combinado de vidrio.

Primera derivada
mL AE/AmL
65.5 | 0.00 | 0.50 -48.00
17.5 1.00 | 1.50 -9.80
7.7 2.00 | 2.50 -14.30
-6.6 3.00 | 3.25 -31.40
-22.3 | 3.50 | 3.63 -58.80
-37.0 | 3.75 | 3.88 -314.80
-115.7 | 4.00 | 4.08 -1128.67
-285.0 | 4.15 | 4.20 -90.00
-294.0 | 4.25 | 4.30 -50.00
-299.0 | 435 | 4.43 -26.67
-303.0 | 4.50 | 4.63 -16.00
-307.0 | 4.75 | 4.88 -12.00
-310.0 | 5.00 | 5.50 -4.00
-314.0 | 6.00

E(mV) | mL

Cuadro 18. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera valoracién potenciométrica
de 5 mL de solucién de Naproxeno 0.1430 N empleado
un electrodo combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
69.2 | 0.00 | 0.50 -51.70
17.5 | 1.00 | 1.50 -10.50
7.0 2.00 | 2.50 -14.30
-7.3 | 3.00 | 3.25 -31.20
-22.9 | 3.50 | 3.63 -65.20
-39.2 | 3.75 | 3.88 -202.00
-89.7 | 4.00 | 4.08 | -1268.67

-280.0 | 4.15 | 4.20 -110.00

-291.0 | 4.25 | 4.30 -60.00

-297.0 | 4.35 | 4.43 -26.67

-301.0 | 4.50 | 4.63 -20.00

-306.0 | 4.75 | 4.88 -8.00

-308.0 | 5.00 | 5.50 -5.00

-313.0 | 6.00

E(mV) | mL
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Figura 57. Primera Derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de soluciéon de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando un electrodo
combinado de vidrio.
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Figura 58. Primera Derivada de la tercera valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando un electrodo
combinado de vidrio.
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Cuadro 19. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la cuarta valoracion potenciométrica
de 5 mL de solucién de Naproxeno 0.1430 N empleado
un electrodo combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
68.0 | 0.00 | 0.50 -48.30
19.7 1.00 | 1.50 -10.80
8.9 2.00 | 2.50 -14.20
-5.3 | 3.00 | 3.25 -32.40
-21.5 | 3.50 | 3.63 -55.20
-35.3 | 3.75 | 3.88 | -180.40
-80.4 | 4.00 | 4.08 | -1284.00

-273.0 | 4.15 | 4.20 | -140.00

-287.0 | 4.25 | 4.30 -60.00

-293.0 | 435 | 443 -26.67

-297.0 | 4.50 | 4.63 -24.00

-303.0 | 4.75 | 4.88 -12.00

-306.0 | 5.00 | 5.50 -4.00

-310.0 | 6.00

E(mV) | mL

Cuadro 20. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la quinta valoracion potenciométrica
de 5 mL de solucién de Naproxeno 0.1430 N empleado
un electrodo combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
68.0 | 0.00 | 0.50 -48.00
20.0 |1.00| 1.50 -10.60
9.4 2.00 | 2.50 -13.70
-43 |3.00 | 3.25 -30.60
-19.6 | 3.50 | 3.63 -56.40
-33.7 | 3.75| 3.88 | -156.80
-72.9 | 4.00 | 4.08 | -1294.00

-267.0 | 4.15 | 4.20 | -170.00

-284.0 | 4.25 | 4.30 -40.00

-288.0 | 4.35 | 4.43 -46.67

-295.0 | 4.50 | 4.63 -28.00

-302.0 { 4.75 | 4.88 -8.00

-304.0 | 5.00 | 5.50 -5.00

-309.0 | 6.00

E(mV) | mL
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Figura 59. Primera Derivada de la cuarta valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucién de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando un electrodo
combinado de vidrio.
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Figura 60. Primera Derivada de la quinta valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucion de Naproxeno
0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando un electrodo
combinado de vidrio.
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Cuadro 21. Variaciones del potencial por unidad de

volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la 0 —— !
primera derivada de la sexta valoracién potenciométrica 0 2 4 6
de 5 mL de solucién de Naproxeno 0.1430 N empleado -200
un electrodo combinado de vidrio
E(mV) | mL Primera derivada -400
mL AE/AmL
67.2 |0.00| 050 | -47.20 g 000
200 |1.00| 1.50 | -10.60 S
9.4 |2.00 | 250 | -13.70 < 800
-4.3 3.00 | 3.25 -30.60 1000
-19.6 |3.50 | 3.63 | -56.40 )
-33.7 | 3.75 | 3.88 -156.80
-1200
-72.9 | 4.00 | 4.08 | -1294.00 !
-267.0 | 4.15 | 4.20 | -170.00 1400 4.08
-284.0 | 4.25 | 4.30 -40.00 (V2-V1)/2 (mL)
-288.0 | 4.35 | 4.43 -46.67
~295.0 | 4.50 | 4.63 -28.00 Figura 61. Primera Derivada de la sexta valoracién
-302.0 | 4.75 | 4.88 -8.00 potenciométrica de 5 mL de solucién de Naproxeno
-304.0 | 5.00 | 5.50 -5.00 0.1430 N con NaOH 0.1752 N usando un electrodo
309.0 | 6.00 combinado de vidrio.
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c) Potenciales obtenidos en cada una de las valoraciones de la segunda
estandarizacion de NaOH 0.1743 N con HCI 0.0998 N

Cuadro 22. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la primera valoracion potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1743 N empleado un electrodo

combinado de vidrio

E(mv) | mL Primera derivada
mL AE/AmL
-307.0 | 0.00 1.00 2.00
-303.0 | 2.00 3.00 1.50
-300.0 | 4.00 5.00 8.00
-284.0 | 6.00 7.00 23.50
-237.0 | 8.00 8.25 176.80
-148.6 | 8.50 8.55 449.00
-103.7 | 8.60 8.63 788.00
-64.3 | 8.65 8.68 1376.00
4.5 8.7 8.73 1822.00
95.6 8.75 8.78 328.00
112.0 | 8.80 8.90 440.00
200.0 | 9.00 9.25 148.00
274.0 | 9.50 10.75 8.40
295.0 | 12.00
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400
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Figura 62. Primera Derivada de la primera valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1743 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio
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Cuadro 23. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1743 N empleado un
electrodo combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
-305 0.00 1.00 2.00
-301 2.00 3.00 0.50
-300 4.00 5.00 7.50
-285 6.00 7.00 18.00
-249 8.00 8.25 118.60
-189.7 8.50 8.55 351.00
-154.6 | 8.60 8.63 410.00
-134.1 8.65 8.68 872.00
-90.5 8.7 8.73 | 2358.00
27.4 8.75 8.78 580.00
56.4 8.80 8.90 833.00
223 9.00 9.25 110.00
278 9.50 | 10.75 6.00
293 12.00

E (mV) mL

Cuadro 24. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la tercera valoracién potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1743 N empleado un electrodo
combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
-307.0 0.00 1.00 2.50
-302.0 2.00 | 3.00 1.00
-300.0 | 4.00 | 5.00 7.50
-285.0 6.00 | 7.00 27.00
-231.0 | 8.00 | 8.25 188.40
-136.8 8.50 8.55 1021.00
-34.7 8.60 | 8.63 722.00
1.4 8.65 8.68 802.00
41.5 8.7 8.73 496.00
66.3 8.75 | 8.78 | 3434.00
238.0 8.80 | 8.90 40.00
246.0 9.00 | 9.25 74.00
283.0 9.50 | 10.75 5.20
296.0 | 12.00

E(mV) mL
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Figura 63. Primera Derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1743 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio
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Figura 64. Primera Derivada de la tercera valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1743 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio.
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Cuadro 25. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta valoracion potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1743 N empleado un electrodo
combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
-309.0 | 0.00 1.00 0.00
-309.0 2.00 3.00 5.00
-299.0 | 4.00 5.00 6.00
-287.0 6.00 7.00 32.50
-222.0 | 8.00 8.25 186.80
-128.6 8.50 8.55 486.00
-80.0 8.60 8.63 | 1464.00
-6.8 8.65 8.68 482.00
17.3 8.70 8.73 668.00
50.7 8.75 8.78 854.00
93.4 8.80 8.90 668.00
227.0 9.00 9.25 112.00
283.0 9.50 | 10.75 4.80
295.0 | 12.00

E (mV) mL

Cuadro 26. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de HCI 0.0998 N y calculo de la
primera derivada de la quinta valoracion potenciométrica
de 5 mL de NaOH 0.1743 N empleado un electrodo
combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
-304.0 | 0.00 1.00 0.00
-304.0 | 2.00 3.00 6.00
-292.0 | 4.00 5.00 5.00
-282.0 | 6.00 7.00 24.00
-234.0 | 8.00 8.25 151.40
-158.3 | 8.50 8.55 276.00
-130.7 | 8.60 8.63 688.00
-96.3 8.65 8.68 256.00
-83.5 8.70 8.73 1956.00
14.3 8.75 8.78 658.00
47.2 8.80 8.90 749.00
197.0 9.00 9.25 160.00
277.0 9.50 | 10.75 6.80
294.0 | 12.00

E (mV) mL

® 8.63
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Figura 65. Primera Derivada de la cuarta valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1743 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio.
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Figura 66. Primera Derivada de la quinta valoracion
potenciométrica de 5 mL de NaOH 0.1743 N con HCI
0.0998 N usando un electrodo combinado de vidrio
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d) Potenciales obtenidos en cada una de las valoraciones de la estandarizacion
de la solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N.

Cuadro 27. Variaciones del potencial por unidad de

volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y célculo de la 0 — !
primera derivada de la primera valoracién potenciométrica 0 2 4
de 5 mL de solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N -200
empleado un electrodo combinado de vidrio
-400
Primera derivada
E (mV L
(mv) | m mL | AE/AmL 600
145.6 0.00 1.00 -42.85 7E‘
59.9 2.00 3.00 -8.40 § -800
43.1 4.00 4.38 -12.00 <
341 | 475 | 4.88 -8.80 -1000
31.9 5.00 5.18 -10.29 1200
28.3 5.35 5.40 -132.00
15.1 | 545 | 548 | -102.00 1400
100 | 550 | 558 | -384.67 = 570
-47.7 5.65 5.70 -1437.00 -1600
1914 | 575 | 5.88 | -174.40 (V2:V1)/2 (mL)
-235.0 | 6.00 6.25 -36.00
-253.0 | 6.50 | 6.75 -36.00 Figura 67. Primera Derivada de la primera valoracion
-271.0 7.00 7.50 -29.00 potenciométrica de 5 mL de solucién de Naproxeno
0.1987 N con NaOH 0.1743 N usando un electrodo
-300.0 8.00 combinado de vidrio.
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Cuadro 28. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de soluciéon de estandar de
Naproxeno 0.1987 N empleado un electrodo combinado
de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
163.1 0.00 1.00 -48.05
67.0 2.00 3.00 -13.30
40.4 4.00 4.38 -5.33
36.4 4.75 4.88 -14.00
32.9 5.00 5.18 -20.29
25.8 5.35 5.40 -121.00
13.7 5.45 5.48 -66.00
10.4 5.50 5.58 -404.00
-50.2 5.65 5.70 | -1371.00
-187.3 5.75 5.88 -202.80
-238.0 | 6.00 6.25 -24.00
-250.0 | 6.50 6.75 -30.00
-265.0 | 7.00 7.50 -34.00
-299.0 | 8.00

E (mV) mL

Cuadro 29. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la tercera valoracién potenciométrica
de 5 mL de solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N
empleado un electrodo combinado de vidrio

Primera derivada

E L
(mv) | m mL | AE/AmL
1431 | 000 | 1.00 | -4335
564 | 2.00 | 3.00 | -555

45.3 4.00 4.38 -12.40
36.0 4.75 4.88 -12.40
32.9 5.00 5.18 -30.86
22.1 5.35 5.40 -72.00
14.9 5.45 5.48 -114.00
9.2 5.50 5.58 -636.67
-86.3 5.65 5.70 -993.00
-185.6 | 5.75 5.88 -189.60
-233.0 | 6.00 6.25 -38.00
-252.0 | 6.50 6.75 -34.00
-269.0 | 7.00 7.50 -34.00
-303.0 | 8.00

-200

-400

-600

-800

AE/AmL

-1000

-1200

-1400 o570

-1600
(V2-v1)/2 (mL)

Figura 68. Primera Derivada de la segunda valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucion de Naproxeno
0.1987 N con NaOH 0.1743 N usando un electrodo
combinado de vidrio
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Figura 69. Primera Derivada de la tercera valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucién de Naproxeno
0.1987 N con NaOH 0.1743 N usando un electrodo
combinado de vidrio.
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Cuadro 30. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la cuarta valoracion potenciométrica
de 5 mL de solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N
empleado un electrodo combinado de vidrio

Primera derivada

E(mv) | mbL =T Ag/amL
1431 | 000 | 1.00 | -42.30
585 | 2.00 | 3.00 | -7.25
440 | 400 | 438 | -13.87
336 | 475 | 488 | -8.00

31.6 5.00 5.18 -23.43
23.4 5.35 5.40 -81.00
15.3 5.45 5.48 -168.00
6.9 5.50 5.58 -350.00
-45.6 5.65 5.70 | -1480.00
-193.6 | 5.75 5.88 -185.60
-240.0 | 6.00 6.25 -42.00
-261.0 | 6.50 6.75 -20.00
-271.0 | 7.00 7.50 -35.00
-306.0 | 8.00

Cuadro 31. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la quinta valoracion potenciométrica
de 5 mL de solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N
empleado un electrodo combinado de vidrio

Primera derivada
mL AE/AmL
140.5 0.00 1.00 -40.45

E (mV) mL

59.6 2.00 3.00 -8.05
43.5 4.00 4.38 -14.13
32.9 4.75 4.88 -7.60

31.0 5.00 5.18 -24.57

22.4 5.35 5.40 -77.00

14.7 5.45 5.48 -102.00

9.6 5.50 5.58 -302.00
-35.7 5.65 5.70 1609.00
-196.6 5.75 5.88 -157.60
-236.0 6.00 6.25 -46.00
-259.0 6.50 6.75 -18.00
-268.0 7.00 7.50 -29.00
-297.0 8.00

0 ./1/. T 1
0 2 4 & 8
-200

-400

-600

-800

AE/AmL

-1000

-1200

-1400
& 570

-1600
(V2-v1)/2 (mL)

Figura 70. Primera Derivada de la cuarta valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucion de Naproxeno
0.1987 N con NaOH 0.1743 N usando un electrodo
combinado de vidrio
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-1800
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Figura 71. Primera Derivada de la quinta valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucién de Naproxeno
0.1987 N con NaOH 0.1743 N usando un electrodo
combinado de vidrio
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Cuadro 32. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la sexta valoracion potenciométrica
de 5 mL de solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N
empleado un electrodo combinado de vidrio

Primera derivada

E(mv) | mb — T aE/amL
1440 | 0.00 | 1.00 | -43.45
571 | 2.00 | 3.00 -6.95
432 | 4.00 | 438 29.87
358 | 475 | 488 | -12.40
327 | 500 | 518 | -29.71
223 | 535 | 540 | -76.00

14.7 5.45 | 5.48 -114.00
9.0 5.50 | 5.58 -346.00
-42.9 5.65 | 5.70 -1444.00
-187.3 5.75 | 5.88 -214.80

-241.0 | 6.00 | 6.25 -38.00
-260.0 | 6.50 | 6.75 -26.00
-273.0 | 7.00 | 7.50 -31.00
-304.0 | 8.00

0 — T
0 2 4 #
-200

-400

-600

-800
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-1000

-1200
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-1600
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Figura 72. Primera Derivada de la sexta valoracion
potenciométrica de 5 mL de solucion de Naproxeno
0.1987 N con NaOH 0.1743 N usando un electrodo
combinado de vidrio.
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V. Anexo: Potenciales obtenidos en las ultramicrovaloraciones
realizadas con la solucion de Naproxeno 0.1430 N parala
evaluacion de exactitud, precision, linealidad y limite de

deteccion.

a) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 400 uL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con hidroxido de sodio 0.1752 N

Cuadro 33. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino.

Primera derivada
pL AE/ApL
193.5 0 50.00 -0.19
174.9 | 100 | 150.00 0.02
176.9 | 200 | 225.00 | -0.03
175.3 | 250 | 265.00 -0.14
171.1 | 280 | 290.00 -0.67
157.7 | 300 | 305.00 -1.17
146.0 | 310 | 317.50 | -16.34
-99.1 | 325 | 326.00 | -35.40
-169.9 | 327 | 32850 | -5.43
-186.2 | 330 | 340.00 | -0.53
-196.8 | 350 | 375.00 | -0.28
-211.0 | 400 | 450.00 | -0.14
-225.0 | 500 | 550.00 0.00
-225.0 | 600

E(mV) | upL

) 200 400 600

-35 o

326.00
(V2-V1)/2 (L)

Figura 73. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino.
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Cuadro 34. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino.

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
121.5 0 50.00 0.00
121.2 | 100 | 150.00 0.14
134.9 | 200 | 225.00 | -0.04
1329 | 250 | 265.00 | -0.12
129.2 | 280 | 290.00 | -0.50
119.3 | 300 | 305.00 | -0.85
110.8 | 310 | 317.50 | -0.97
96.2 | 325 | 326.00 | -130.50
-164.8 | 327 | 328.50 | -1.80
-170.2 | 330 | 340.00 | -2.39
-218.0 | 350 | 375.00 | -0.04
-220.0 | 400 | 450.00 | -0.02
-222.0 | 500 | 550.00 | -0.02
-224.0 | 600

Cuadro 35. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
131.8 0 50.00 0.00
131.6 | 100 | 150.00 | -0.02
129.2 | 200 | 225.00 | -0.02
128.1 | 250 | 265.00 | -0.14
123.9 | 280 | 290.00 | -0.25
119.0 | 300 | 305.00 | -0.08
118.2 | 310 | 317.50 | -3.70
62.7 | 325 | 326.00 | -80.50
-98.3 | 327 | 328.50 | -11.33
-132.3 | 330 | 340.00 | -1.57
-163.7 | 350 | 375.00 | -0.69
-198.4 | 400 | 450.00 | -0.11
-209.0 | 500 | 550.00 | -0.08
-217.0 | 600

o
=4

200 400 600

AE/ApL
N
o

-100

-120

326.00
(V2-V1)/2 (L)

-140

Figura 74. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

200 400 600

o
=4

326.00
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 75. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de
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solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 36. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
142.7 0 50.00 0.00
142.4 | 100 | 150.00 | -0.03
139.8 | 200 | 225.00 | -0.06
136.9 | 250 | 265.00 | -0.05
135.4 | 280 | 290.00 | -0.05
134.3 | 300 | 305.00 | -0.41
130.2 | 310 | 317.50 | -0.79
118.4 | 325 | 326.00 | -134.45
-150.5 | 327 | 32850 | -9.17
-178.0 | 330 | 340.00 | -1.45
-207.0 | 350 | 375.00 | -0.04
-209.0 | 400 | 450.00 | -0.03
-212.0 | 500 | 550.00 | -0.11
-223.0 | 600

E(mV) | upL

Cuadro 37. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
149.5 0 50.00 -0.02
147.1 | 100 | 150.00 0.00
146.7 | 200 | 225.00 -0.04
144.6 | 250 | 265.00 -0.21
138.2 | 280 | 290.00 | -0.43
129.6 | 300 | 305.00 | -0.24
127.2 | 310 | 317.50 | -0.79
115.4 | 325 | 326.00 | -129.85
-144.3 | 327 | 32850 | -3.17
-153.8 | 330 | 340.00 | -1.25
-178.7 | 350 | 375.00 | -0.34
-195.9 | 400 | 450.00 | -0.10

E(mV) | pL

0 200 400 600

AE/ApL
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]
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-160
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Figura 76. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

-206.0 | 500 | 550.00 | -0.01

-207.0 | 600
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Figura 77. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 400 pL de

Cuadro 38. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
146.9 0 50.00 0.00
146.7 | 100 | 150.00 | -0.02
144.6 | 200 | 225.00 | -0.10
139.8 | 250 | 265.00 | -0.01
139.6 | 280 | 290.00 | -0.21
135.3 | 300 | 305.00 | -0.39
131.4 | 310 | 317.50 | -0.71
120.8 | 325 | 326.00 | -5.30
110.2 | 327 | 328.50 | -79.47
-128.2 | 330 | 340.00 | -2.15
-171.2 | 350 | 375.00 | -0.35
-188.9 | 400 | 450.00 | -0.13
-202.0 | 500 | 550.00 | -0.04
-206.0 | 600

E(mV) | pL

solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

o
1 =4

200 400 600

328.50

(V2-V1)/2 (L)

Figura 78. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 39. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 400 puL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacién estandar y

porcentaje de coeficiente de variacion.

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

326.0

326.0

326.0

326.0

326.0

328.5

Promedio

326.4

Desviacion
estandar

1.0

%CV

0.3
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b) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 300 pL
de solucién de Naproxeno 0.1430 N con Hidréxido de sodio 0.1752 N

Cuadro 40. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
166.3 0 50.00 -0.02
164.3 | 100 | 125.00 | -0.03
162.8 | 150 | 175.00 | -0.03
161.2 | 200 | 210.00 | -0.10
159.2 | 220 | 225.00 | -0.33
155.9 | 230 | 232.50 | -0.36
154.1 | 235 | 237.50 -0.34
152.4 | 240 | 241.50 -2.67
144.4 | 243 | 244.50 | -58.27
-30.4 | 246 | 248.00 | -16.20
-95.2 | 250 | 275.00 | -1.84
-187.4 | 300 | 350.00 | -0.13
-200.0 | 400 | 450.00 | -0.13
-213.0 | 500

E(mV) | upL

o
(=4

200 400 600

AE/ApL
w
o
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244.50
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Figura 79. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N

usando un electrodo de platino.

70



Cuadro 41. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
1440 | O 50.00 -0.02
141.6 | 100 | 125.00 -0.01
140.9 | 150 | 175.00 -0.01
140.2 | 200 | 210.00 | -0.15
137.2 | 220 | 225.00 | -0.01
137.1 | 230 | 232.50 | -0.26
135.8 | 235 | 237.50 | -1.84
126.6 | 240 | 241.50 | -0.03
126.5 | 243 | 244.50 | -54.37
-36.6 | 246 | 248.00 | -22.90
-128.2 | 250 | 275.00 -1.44
-200.0 | 300 | 350.00 | -0.14
-214.0 | 400 | 450.00 | -0.03
-217.0 | 500

E(mV) | pL

Cuadro 42. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
172.2 0 50.00 -0.02
170.5 | 100 | 125.00 | -0.02
169.4 | 150 | 175.00 | -0.08
165.6 | 200 | 210.00 | -0.05
164.5 | 220 | 225.00 | -0.71
157.4 | 230 | 232.50 | -0.08
157.0 | 235 | 237.50 | -3.36
140.2 | 240 | 241.50 | -5.87
122.6 | 243 | 244.50 | -88.17
-141.9 | 246 | 248.00 -4.48
-159.8 | 250 | 275.00 | -0.61
-190.2 | 300 | 350.00 -0.10
-200.0 | 400 | 450.00 | -0.02
-202.0 | 500

E(mV) | upL
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Figura 80. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracién potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Figura 81. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 43. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
130.8 0 50.00 -0.04
126.5 | 100 | 125.00 | -0.08
122.3 | 150 | 175.00 | -0.05
119.7 | 200 | 210.00 -0.37
112.4 | 220 | 225.00 | -0.13
111.1 | 230 | 232.50 | -7.92
715 | 235| 237.50 | -3.84
52.3 | 240 | 24150 | -8.73
26.1 | 243 | 244,50 | -56.07
-142.1 | 246 | 248.00 | -1.45
-147.9 | 250 | 275.00 | -0.85
-190.6 | 300 | 350.00 | -0.09
-200.0 | 400 | 450.00 | -0.02
-202.0 | 500

E(mV) | pL

Cuadro 44. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
156.7 0 50.00 0.00
156.5 | 100 | 125.00 | -0.05
154.1 | 150 | 175.00 | -0.02
153.1 | 200 | 210.00 0.00
153.0 | 220 | 225.00 | -0.44
148.6 | 230 | 232.50 | -0.26
147.3 | 235 | 237.50 | -4.86
123.0 | 240 | 241.50 | -10.60
91.2 | 243 | 244.50 | -22.77
22,9 | 246 | 248.00 | -6.30
-2.3 | 250 | 275.00 | -3.50
-177.2 | 300 | 350.00 | -0.17
-193.9 | 400 | 450.00 | -0.06
-200.0 | 500

E(mV) | uL

o

20 400 600

m 244.50
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Figura 82. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Figura 83. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 45. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la

primera derivada de

la sexta ultramicrovaloracion

potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

E (mV)

718

Primera derivada

pL AE/ApL
150.1 0 50.00 -0.03
147.5 | 100 | 125.00 -0.04
145.5 | 150 | 175.00 -0.07
141.8 | 200 | 210.00 -0.29
136.0 | 220 | 225.00 -0.64
129.6 | 230 | 232.50 -1.78
120.7 | 235 | 237.50 | -11.48
63.3 240 | 241.50 | -27.93
-20.2 | 243 | 244.50 | -30.00
-110.2 | 246 | 248.00 -5.50
-132.2 | 250 | 275.00 -1.04
-184.4 | 300 | 350.00 -0.13
-197.7 | 400 | 450.00 -0.02
-200.0 | 500

o
(=4

20 400 600

-30 I

244.50

(V2-V1)/2 (ut)

Figura 84. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 46. Volimenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 300 pL de solucion de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacion estandar y
porcentaje de coeficiente de variacion

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

2445

2445

2445

2445

244.5

244.5

Promedio

244.5

Desviacion
Estandar

0.0

%CV

0.0
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c) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 200 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidréxido de sodio 0.1752 N

Cuadro 47. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
143.9 0 35.00 -0.07
138.9 | 70 | 90.00 -0.06
136.5 | 110 | 120.00 -0.14
133.7 | 130 | 140.00 -0.26
128.6 | 150 | 152.50 -2.22
117.5 | 155 | 157.50 -5.32
90.9 | 160 | 161.00 | -35.30
20.3 162 | 163.00 | -70.50
-120.7 | 164 | 167.00 -5.87
-155.9 | 170 | 175.00 -1.79
-173.8 | 180 | 190.00 -0.98
-193.3 | 200 | 250.00 -0.08
-201.0 | 300 | 350.00 -0.01
-202.0 | 400

E(mV) | L

) 100 200 300 400

AE/ApL

-70 ]
163.00

(V2-v1)/2 (ui)

Figura 85. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 48. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

E(mv) | uL Primera derivada
uL AE/ApL
1486 | O 35.00 -0.09
142.4 | 70 | 90.00 -0.06
140.2 | 110 | 120.00 | -0.58
128.5 | 130 | 140.00 | -0.05
127.6 | 150 | 152.50 | -0.08
127.2 | 155 | 157.50 | -4.14
106.5 | 160 | 161.00 | -51.25
4.0 162 | 163.00 | -67.80
-131.6 | 164 | 167.00 | -3.33
-151.6 | 170 | 175.00 -1.74
-169.0 | 180 | 190.00 -0.74
-183.8 | 200 | 250.00 | -0.08
-191.3 | 300 | 350.00 | -0.08
-199.4 | 400

Cuadro 49. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

E(mV) | L Primera derivada

uL AE/ApL
159.2 0 35.00 -0.05
155.9 | 70 | 90.00 -0.04
154.3 | 110 | 120.00 | -0.70
140.3 | 130 | 140.00 | -1.22
116.0 | 150 | 152.50 | -7.84
76.8 | 155 | 157.50 | -2.90
62.3 160 | 161.00 | -37.40
-12.5 | 162 | 163.00 | -52.50
-117.5 | 164 | 167.00 -3.22
-136.8 | 170 | 175.00 | -2.70
-163.8 | 180 | 190.00 | -0.73
-178.3 | 200 | 250.00 | -0.05
-183.4 | 300 | 350.00 | -0.19
-202.0 | 400

AE/ApL

163.00

(V2-v1)/2 (uL)

Figura 86. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

10

100 200 300 400

o
(=4

163.00
(V2-V1)/2 (ui)

Figura 87. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 50. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
155.3 0 35.00 -0.01
154.4 | 70 | 90.00 -0.06
151.9 | 110 | 120.00 -1.32
125.5 | 130 | 140.00 | -0.10
123.5 | 150 | 152.50 | -2.22
112.4 | 155 | 157.50 | -19.04
17.2 | 160 | 161.00 | -27.30
-37.4 | 162 | 163.00 | -54.00
-145.4 | 164 | 167.00 | -2.32
-159.3 | 170 | 175.00 | -1.19
-171.2 | 180 | 190.00 | -0.32
-177.6 | 200 | 250.00 | -0.21
-198.1 | 300 | 350.00 | -0.02
-200.0 | 400

E(mV) | pL

Cuadro 51. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
94.1 0 35.00 -0.01
93.6 70 | 90.00 0.01
93.8 | 110 | 120.00 | -0.30
87.8 | 130 | 140.00 | -0.13
85.3 | 150 | 152.50 | -1.18
79.4 | 155 | 157.50 | -0.60
76.4 | 160 | 161.00 | -10.65
55.1 | 162 | 163.00 | -47.65
-40.2 | 164 | 167.00 | -5.85
-75.3 | 170 | 175.00 | -2.27
-98.0 | 180 | 190.00 | -2.78
-153.5 | 200 | 250.00 | -0.23
-176.5 | 300 | 350.00 | -0.24
-200.0 | 400

E(mV) | upL

o
=4

100 200 300 400

® 163.00

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 88. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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1\ =4

100 0 300 400

163.00

-60
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 89. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 52. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la

primera derivada de

la sexta ultramicrovaloracion

potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
149.9 0 35.00 -0.01
1489 | 70 | 90.00 -0.02
148.2 | 110 | 120.00 | -0.03
147.5 | 130 | 140.00 | -0.04
146.7 | 150 | 152.50 | -3.74
128.0 | 155 | 157.50 | -3.74
109.3 | 160 | 161.00 | -23.35
62.6 | 162 | 163.00 | -58.05
-53.5 | 164 | 167.00 | -12.75
-130.0 | 170 | 175.00 | -1.65
-146.5 | 180 | 190.00 | -1.80
-182.5 | 200 | 250.00 | -0.15
-197.1 | 300 | 350.00 | -0.01
-198.1 | 400

o

100 200 300 400

-10 r
20
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< 30

w

<
-40
-50
-60 =

163.00

70

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 90. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 53. Volimenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 200 pL de solucion de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacién estandar y
porcentaje de coeficiente de variacion

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

163

163

163

163

163

163

Promedio

163.0

Desviacion
Estandar

0.0

%CV

0.0
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d) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 100 L
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidroxido de sodio 0.1752 N

Cuadro 54. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
159.2 0 10.00 -0.71
145.1 | 20 | 30.00 -0.13
142.5 | 40 | 50.00 -0.51
132.3 | 60 | 65.00 -0.61
126.2 | 70 74.50 -2.84
100.6 | 79 | 79.50 | -203.60
-103.0 | 80 | 80.50 | -32.50
-135.5 | 81 | 81.50 -8.00
-143.5 | 82 83.50 -4.57
-157.2 | 85 87.50 -2.46
-169.5 | 90 | 95.00 -0.08
-170.3 | 100 | 125.00 | -0.16
-178.3 | 150 | 175.00 | -0.22
-189.3 | 200

E(mV) | pL

50

) 50 100 150 200

-200 /!
79.50

-250

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 91. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 100 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 55. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
1126 | O 10.00 -0.90
94.6 20 | 30.00 -0.10
92.6 40 | 50.00 -0.15
89.7 60 | 65.00 -1.42
75.5 70 74.50 -5.74
23.8 79 | 79.50 | -127.40
-103.6 | 80 | 80.50 | -50.90
-1545 | 81 | 81.50 -1.10
-155.6 | 82 | 83.50 -2.43
-162.9 | 85 | 87.50 -0.86
-167.2 | 90 95.00 -0.47
-171.9 | 100 | 125.00 | -0.35
-189.5 | 150 | 175.00 0.00
-189.6 | 200

E(mV) | pL

Cuadro 56. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
138.0 0 10.00 -0.10
136.1 20 30.00 -0.11
133.8 | 40 | 50.00 -0.17
130.5 | 60 | 65.00 -0.72
1233 | 70 | 74.50 -0.23
121.2 | 79 | 79.50 | -147.50
-26.3 | 80 | 80.50 | -76.20
-102.5 | 81 | 81.50 | -13.80
-116.3 | 82 | 83.50 -7.30
-138.2 | 85 87.50 -3.44
-155.4 | 90 95.00 -1.69
-172.3 | 100 | 125.00 | -0.28
-186.3 | 150 | 175.00 | -0.04
-188.5 | 200

E(mV) | pL

) 50 100 150 200

AE/ApL
N
o

-100
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79.50

-140

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 92. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 100 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

20

) 50 100 150 200

AE/ApL

-100

-120

-140

79.50
(V2-V1)/2 (L)

-160

Figura 93. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 57. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

) 50 100

150

200

E(mV) | L Primera derivada

uL AE/ApL
119.1 0 10.00 -0.19
115.3 | 20 | 30.00 -0.02
1149 | 40 | 50.00 -0.09
113.1 | 60 | 65.00 -0.18
1113 | 70 | 74.50 -0.76
1045 | 79 | 79.50 | -140.40
-35.9 | 80 | 80.50 | -47.60
-83.5 | 81 | 81.50 | -14.60
-98.1 | 82 | 83.50 -9.60
-126.9 | 85 | 87.50 -3.92
-146.5 | 90 | 95.00 -0.12
-147.7 | 100 | 125.00 | -0.54
-174.5 | 150 | 175.00 | -0.12
-180.5 | 200

Cuadro 58. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno

0.1430 N empleado un electrodo de platino

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
114.9 0 10.00 -0.23
1104 | 20 | 30.00 -0.09
108.7 | 40 | 50.00 -0.21
104.5 | 60 | 65.00 -0.51
99.4 70 | 7450 | -12.63
-14.3 | 79 | 79.50 | -80.40
-94.7 | 80 | 80.50 | -18.30
-113.0 | 81 | 81.50 | -11.80
-124.8 | 82 | 83.50 -6.37
-143.9 | 85 | 87.50 -3.22
-160.0 | 90 | 95.00 -0.99
-169.9 | 100 | 125.00 | -0.19
-179.6 | 150 | 175.00 | -0.11
-185.3 | 200

AE/ApL

-100

-120

-140 =
79.50

(V2-V1)/2 (ui)

-160

Figura 94. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

o

50 100 150 200

-80 -
79.50
(V2-V1)/2 (L)

Figura 95. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 59. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la

primera derivada de

la sexta ultramicrovaloracion

potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

E (mV)

718

Primera derivada

uL AE/ApL
1435 0 10.00 -0.17
140.2 | 20 30.00 0.00
140.2 | 40 50.00 -1.17
116.9 | 60 65.00 -1.22
104.7 | 70 74.50 -19.41
-70.0 79 79.50 -49.00
-119.0 | 80 80.50 -6.00
-125.0 | 81 81.50 -2.40
-127.4 | 82 83.50 -1.70
-132.5 | 85 87.50 -3.66
-150.8 | 90 95.00 -1.67
-167.5 | 100 | 125.00 -0.28
-181.6 | 150 | 175.00 -0.03
-183.1 | 200

0 T T i —
50 M)O/Fﬁo 200

o

-50 u
79.50

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 96. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 60. Volimenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 100 pL de solucion de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacién estandar y
porcentaje de coeficiente de variacién

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

79.5

79.5

79.5

79.5

79.5

79.5

Promedio

79.5

Desviacion
Estandar

0.0

%CV

0.0
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e) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 50 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidréxido de sodio 0.1752 N

Cuadro 61. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 50 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
107.6 | 0 | 5.00 -0.33
104.3 | 10 | 15.00 -0.14
102.9 | 20 | 25.00 | -10.68
-3.9 |30 32.50 | -30.24
-155.1 | 35| 36.50 -3.70
-166.2 | 38 | 38.50 -2.80
-169.0 | 39 | 39.50 -2.20
-171.2 | 40 | 40.50 -1.10
-172.3 | 41 | 41.50 -3.30
-175.6 | 42 | 43.50 -1.43
-179.9 | 45 | 47.50 -0.10
-180.4 | 50 | 55.00 -0.70
-187.4 | 60 | 65.00 -0.02
-187.6 | 70

E(mV) | pL

-20 \
-25
-30 V

32.50

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 97. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 50 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 62. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 50 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
1201 | 0 | 5.00 -0.02
119.9 | 10 | 15.00 -0.24
117.5 | 20 | 25.00 -0.27
114.8 | 30 | 32.50 -0.20
113.8 | 35 | 36.50 -1.87
108.2 | 38 | 38.50 | -26.50
81.7 |39 | 39.50 | -65.70
16.0 | 40 | 40.50 -59.30
-43.3 |41 | 41.50 -44.60
-87.9 |42 | 43.50 | -16.23
-136.6 | 45 | 47.50 -4.68
-160.0 | 50 | 55.00 -1.43
-174.3 | 60 | 65.00 -0.58
-180.1 | 70

E(mV) | uL

Cuadro 63. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 50 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
101.2 | O 5.00 -0.01
101.1 | 10 | 15.00 -0.33
97.8 | 20 | 25.00 -0.26
95.2 30 | 32.50 -41.82
-113.9 | 35 | 36.50 | -10.50
-145.4 | 38 | 38.50 -7.30
-152.7 | 39 | 39.50 -3.50
-156.2 | 40 | 40.50 -2.50
-158.7 | 41 | 41.50 -1.70
-160.4 | 42 | 43.50 -1.83
-165.9 | 45 | 47.50 -0.72
-169.5 | 50 | 55.00 -0.18
-171.3 | 60 | 65.00 -0.70
-178.3 | 70

E(mV) | mL
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o

AE/ApL

39.50

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 98. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracién potenciométrica de 50 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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32.50
(V2-V1)/2 (ui)

Figura 99. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 50 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 64. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 50 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
1514 | O 5.00 -0.52
146.2 | 10 | 15.00 -0.28
143.4 | 20 | 25.00 -0.23
141.1 | 30 | 32.50 -1.18
135.2 | 35| 36.50 | -77.67
-97.8 | 38 | 38.50 | -19.40
-117.2 | 39 | 39.50 | -13.10
-130.3 | 40 | 40.50 -9.70
-140.0 | 41 | 41.50 -5.40
-145.4 | 42 | 43.50 -3.23
-155.1 | 45 | 47.50 -1.50
-162.6 | 50 | 55.00 -0.54
-168.0 | 60 | 65.00 -0.19
-169.9 | 70

E(mV) | uL

Cuadro 65. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 50 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
puL AE/ApL
1113 | O 5.00 0.09
112.2 | 10 | 15.00 -0.27
109.5 | 20 | 25.00 -0.15
108.0 | 30 | 32.50 -0.66
104.7 | 35 | 36.50 -0.87
102.1 | 38 | 38.50 -4.30
97.8 | 39 | 39.50 -1.00
96.8 | 40 | 40.50 -63.20
33.6 | 41| 41.50 | -161.60
-128.0 | 42 | 43.50 -9.40
-156.2 | 45 | 47.50 -2.14
-166.9 | 50 | 55.00 -0.87
-175.6 | 60 | 65.00 -0.29
-178.5 | 70

E(mV) | pL

o
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Figura 100. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 50 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Figura 101. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 50 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 66. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 50 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

E(mV) | Primera derivada
pL AE/ApL
1051 | O 5.00 -0.95
95.6 | 10 | 15.00 -1.67
78.9 |20 | 25.00 -6.04
185 |30 | 32.50 -35.62
-159.6 | 35 | 36.50 -2.20
-166.2 | 38 | 38.50 -1.70
-167.9 | 39 | 39.50 -2.00
-169.9 | 40 | 40.50 -0.80
-170.7 | 41 | 41.50 -3.60
-174.3 | 42 | 43.50 -3.30
-184.2 | 45 | 47.50 -0.24
-185.4 | 50 | 55.00 -0.15
-186.9 | 60 | 65.00 -0.03
-187.2 | 70

60 80

32.50
(V2-V1)/2 (ui)

Figura 102. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 50 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 67. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 50 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacién estandar y

porcentaje de coeficiente de variacién

Volumen de punto de
equivalencia (uL)

32.5

32.5

39.5

36.5

415

325

Promedio

35.8

Desviacion
Estandar

4.0

%CV

111
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f) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 25 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidréxido de sodio 0.1752 N

Cuadro 68. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 25 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
97.4 0 2.50 -2.02
87.3 5 7.50 -10.58
344 | 10| 12.00 | -13.38
-19.1 | 14| 16.00 | -28.33
-132.4 | 18 | 18.50 | -15.10
-147.5 | 19 | 19.50 -9.20
-156.7 | 20 | 20.50 -2.20
-158.9 | 21 | 21.50 -7.30
-166.2 | 22 | 23.50 -2.73
-174.4 | 25 | 27.50 -1.36
-181.2 | 30 | 32.50 -0.96
-186.0 | 35 | 37.50 -0.26
-187.3 | 40 | 45.00 -0.17
-189.0 | 50

E(mV) | uL

T
N,
|

|

I

-25
v 16.00

(V2-V1)/2 (ui)

AE/AmclL
N
wu

Figura 103. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 25 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

86



Cuadro 69. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 25 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
1175 | O 2.50 -0.26
116.2 | 5 7.50 -0.18
115.3 | 10 | 12.00 -8.83
80.0 14 | 16.00 -4.43
62.3 |18 | 1850 | -112.60
-50.3 |19 | 19.50 | -105.50
-155.8 | 20 | 20.50 -3.80
-159.6 | 21| 21.50 -5.70
-165.3 | 22 | 23.50 -1.57
-170.0 | 25 | 27.50 -2.46
-182.3 | 30 | 32.50 -0.68
-185.7 | 35| 37.50 -0.08
-186.1 | 40 | 45.00 -0.62
-192.3 | 50

E(mV) | uL

Cuadro 70. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 25 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/AuL
1203 | O 2.50 -1.74
1116 | 5 7.50 0.42
113.7 | 10 | 12.00 -0.43
112.0 | 14 | 16.00 -1.33
106.7 | 18 | 18.50 -2.00
104.7 | 19| 19.50 | -17.20
87.5 |20 | 20.50 | -94.90
-7.4 | 21| 21.50 | -71.50
-78.9 | 22| 23.50 | -12.57
-116.6 | 25 | 27.50 -7.74
-155.3 | 30 | 32.50 -0.24
-156.5 | 35 | 37.50 -6.00
-186.5 | 40 | 45.00 -0.08
-187.3 | 50

E(mV) | uL

AE/ApL
»
o

-100 i

-120

18.50

-140

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 104. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracion potenciométrica de 25 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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AE/ApL

-100

20.50

-120

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 105. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 25 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 71. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 25 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
1124 | O 2.50 -1.84
103.2 | 5 7.50 -0.46
1009 | 10 | 12.00 -1.65
943 |14 | 16.00 | -50.65
-108.3 | 18 | 18.50 | -31.40
-139.7 | 19 | 19.50 | -15.30
-155.0 | 20 | 20.50 -9.90
-164.9 | 21 | 21.50 -4.40
-169.3 | 22 | 23.50 -2.93
-178.1 | 25 | 27.50 -0.84
-182.3 | 30 | 32.50 -0.70
-185.8 | 35 | 37.50 -0.06
-186.1 | 40 | 45.00 -0.38
-189.9 | 50

E(mV) | uL

Cuadro 72. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 25 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/AuL
98.6 0 2.50 -0.66
95.3 5 7.50 -0.20
94.3 | 10| 12.00 -45.90
-89.3 | 14 | 16.00 -3.33
-102.6 | 18 | 18.50 -19.60
-122.2 | 19 | 19.50 -6.10
-128.3 | 20 | 20.50 -2.00
-130.3 | 21 | 21.50 -12.50
-142.8 | 22 | 23.50 -7.00
-163.8 | 25 | 27.50 -1.66
-172.1 | 30 | 32.50 -0.58
-175.0 | 35 | 37.50 -2.24
-186.2 | 40 | 45.00 -0.26
-188.8 | 50

E(mV) | uL

N -

o S
I I —
——

-40
-50 U

16.00

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 106. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 25 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Figura 107. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 25 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 73. Variaciones del potencial por unidad de

volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 25 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino

primera derivada de

Primera derivada
E(mV) | uL
pL AE/ApL
1043 | O 2.50 -0.36
1025 | 5 7.50 -0.34
100.8 | 10 | 12.00 -2.28
91.7 | 14 | 16.00 -45.80
-91.5 | 18 | 18.50 -31.50
-123.0 | 19 | 19.50 -21.30
-144.3 | 20 | 20.50 -15.00
-159.3 | 21 | 21.50 -12.50
-171.8 | 22 | 23.50 -2.33
-178.8 | 25 | 27.50 -1.00
-183.8 | 30 | 32.50 -1.38
-190.7 | 35 | 37.50 -0.12
-191.3 | 40 | 45.00 -0.07
-192.0 | 50

10

;
]
|

-40 U
16.00

(V2-V1)/2 (ui)

AE/ApL
N
o

Figura 108. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 25 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 74. Volimenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 25 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacion estandar y
porcentaje de coeficiente de variacion

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

16

18.5

20.5

16

12

16

Promedio 16.5

Desviacion

2.
Estandar ?

%CV 17.4
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VI. Anexo: Potenciales obtenidos en las ultramicrovaloraciones
realizadas para la evaluacion de robustez.

a) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 200 L
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidréxido de sodio 0.1752 N

realizadas el 03/08/13

Cuadro 75. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 02/08/13.

Primera derivada
uL AE/ApL
163.9 0 35.00 0.00
163.6 | 70 | 90.00 -0.11
159.4 | 110 | 120.00 | -0.05
158.4 | 130 | 140.00 -0.11
156.2 | 150 | 152.50 | -0.10
155.7 | 155 | 157.50 | -0.58
152.8 | 160 | 161.00 | -28.55
95.7 | 162 | 163.00 | -102.25
-108.8 | 164 | 167.00 | -6.28
-146.5 | 170 | 175.00 -2.56
-172.1 | 180 | 190.00 | -0.33
-178.7 | 200 | 250.00 0.00
-179.0 | 300 | 350.00 0.00
-179.2 | 400

E(mV) | pL

1 =4

100 200 300 400

AE/ApL

-100 &
163.00

-120
(V2-V1)/2 (L)

Figura 109. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 02/08/13.

90



Cuadro 76. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 02/08/13.

0 100

200

300

400

Primera derivada
E(mV) | ub T ag/apL
124.3 0 35.00 -0.12
116.0 | 70 90.00 -0.04
114.2 | 110 | 120.00 -0.02
113.8 | 130 | 140.00 -0.03
113.2 | 150 | 152.50 -0.64
110.0 | 155 | 157.50 -2.02
99.9 | 160 | 161.00 -2.85
94.2 162 | 163.00 | -86.85
-79.5 | 164 | 167.00 -7.90
-126.9 | 170 | 175.00 -2.89
-155.8 | 180 | 190.00 -0.85
-172.8 | 200 | 250.00 -0.09
-181.6 | 300 | 350.00 -0.02
-183.2 | 400

Cuadro 77. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 02/08/13.

E(mv) | uL Primera derivada

pL AE/ApL
134.3 0 35.00 -0.02
1329 | 70 | 90.00 -0.17
126.0 | 110 | 120.00 | -0.33
119.5 | 130 | 140.00 | -0.71
105.3 | 150 | 152.50 | -8.64
62.1 | 155 | 157.50 | -15.54
-15.6 | 160 | 161.00 | -22.05
-59.7 | 162 | 163.00 | -29.85
-119.4 | 164 | 167.00 | -5.22
-150.7 | 170 | 175.00 | -1.73
-168.0 | 180 | 190.00 | -0.94
-186.8 | 200 | 250.00 | -0.09
-195.5 | 300 | 350.00 | -0.01
-196.6 | 400

AE/ApL

163.00

-100

(V2-v1)/2 (ui)

Figura 110. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 02/08/13.

100 200 300 400

1\ =4

163.00

(V2-V1)/2 (ut)

Figura 111. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 02/08/13.
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Cuadro 78. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 02/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
134.3 0 35.00 -0.01
133.9 | 70 | 90.00 -0.03
132.9 | 110 | 120.00 -0.22
128.6 | 130 | 140.00 | -0.09
126.8 | 150 | 152.50 -2.18
115.9 | 155 | 157.50 | -1.00
1109 | 160 | 161.00 | -26.30
58.3 162 | 163.00 | -35.25
-12.2 | 164 | 167.00 | -12.68
-88.3 | 170 | 175.00 | -4.68
-135.1 | 180 | 190.00 | -1.43
-163.7 | 200 | 250.00 | -0.18
-181.9 | 300 | 350.00 0.00
-182.0 | 400

E(mV) | upL

Cuadro 79. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 02/08/13.

Primera derivada
uL AE/ApL
148.9 0 35.00 -0.06
1446 | 70 90.00 -0.16
138.2 | 110 | 120.00 | -0.40
130.2 | 130 | 140.00 | -0.65
117.3 | 150 | 152.50 -7.74
78.6 | 155 | 157.50 | -7.92
39.0 | 160 | 161.00 | -25.40
-11.8 | 162 | 163.00 | -35.40
-82.6 | 164 | 167.00 | -4.05
-106.9 | 170 | 175.00 | -3.70
-143.9 | 180 | 190.00 -0.87
-161.3 | 200 | 250.00 | -0.17
-178.3 | 300 | 350.00 | -0.05
-183.2 | 400

E(mV) | pL

) 100 00 300 400

-35 ]
163.00

(V2-V1)/2 (ut)

Figura 112. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 02/08/13

) 100 00 300 400

35 .
163.00

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 113. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 02/08/13
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Cuadro 80. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 02/08/13.

Primera derivada
E(mV) | ub T ag/apL
158.1 0 35.00 -0.01
157.7 | 70 90.00 -0.06
155.2 | 110 | 120.00 -0.05
154.1 | 130 | 140.00 -0.18
150.4 | 150 | 152.50 -0.76
146.6 | 155 | 157.50 -4.88
122.2 | 160 | 161.00 -9.95
102.3 | 162 | 163.00 | -23.65
55.0 | 164 | 167.00 -5.80
20.2 170 | 175.00 -6.25
-42.3 | 180 | 190.00 -4.67
-135.6 | 200 | 250.00 -0.36
-171.6 | 300 | 350.00 -0.10
-182.0 | 400

-15
-20
. 163.00
-25
(V2-v1)/2 (pL)
Figura 114. Primera Derivada de la sexta

ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 02/08/13

Cuadro 81. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 200 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas el dia 02/08/13, mostrando el
promedio, desviacién estandar y porcentaje de coeficiente de variacion

Volumen de punto de
equivalencia (pL)
163
163
163
163
163
163
Promedio 163.0

Desviacion
Estandar 0.0
%CV 0.0
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b) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 200 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidroxido de sodio 0.1752 N

realizadas el 05/08/13

Cuadro 82. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 05/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
196.5 0 35.00 -0.20
182.3 | 70 | 90.00 -0.15
176.4 | 110 | 120.00 | -0.03
175.9 | 130 | 140.00 | -0.03
175.3 | 150 | 152.50 | -0.22
174.2 | 155 | 157.50 | -1.24
168.0 | 160 | 161.00 | -16.85
134.3 | 162 | 163.00 | -96.45
-58.6 | 164 | 167.00 -7.47
-103.4 | 170 | 175.00 -3.71
-140.5 | 180 | 190.00 -0.77
-155.9 | 200 | 250.00 | -0.21
-176.7 | 300 | 350.00 -0.01
-178.1 | 400

E(mV) | pL

0 100 200 300 400

AE/ApL

[ ]
163.00

-100

-120

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 115. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 05/08/13
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Cuadro 83. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 05/08/13.

E(mV) | ul Primera derivada

pL AE/ApL
138.9 0 35.00 -0.14
129.3 | 70 | 90.00 -0.09
125.7 | 110 | 120.00 | -0.27
120.4 | 130 | 140.00 | -0.21
116.2 | 150 | 152.50 | -1.34
109.5 | 155 | 157.50 | -0.98
104.6 | 160 | 161.00 -2.00
100.6 | 162 | 163.00 | -69.65
-38.7 | 164 | 167.00 | -10.15
-99.6 | 170 | 175.00 | -3.61
-135.7 | 180 | 190.00 -1.07
-157.1 | 200 | 250.00 -0.19
-176.3 | 300 | 350.00 | -0.01
-177.2 | 400

Cuadro 84. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 05/08/13.

Primera derivada
E(mV) | ub T ae/auL
152.6 0 35.00 -0.01
1519 | 70 90.00 -0.08
148.9 | 110 | 120.00 -0.33
142.4 | 130 | 140.00 -0.21
138.3 | 150 | 152.50 -0.38
136.4 | 155 | 157.50 -0.44
134.2 | 160 | 161.00 -9.60
115.0 | 162 | 163.00 | -101.65
-88.3 | 164 | 167.00 -4.30
-114.1 | 170 | 175.00 -3.16
-145.7 | 180 | 190.00 -0.69
-159.5 | 200 | 250.00 -0.15
-174.5 | 300 | 350.00 -0.05
-179.1 | 400

100 200 300 400

o

AE/ApL

163.00

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 116. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 05/08/13
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AE/ApL

-100

163.00

-120
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Figura 117. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 05/08/13
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Cuadro 85. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 05/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
156.5 0 35.00 -0.02
155.2 | 70 | 90.00 -0.09
151.7 | 110 | 120.00 -0.04
150.8 | 130 | 140.00 | -0.26
145.7 | 150 | 152.50 | -10.14
95.0 | 155 | 157.50 | -2.62
81.9 | 160 | 161.00 | -17.60
46.7 | 162 | 163.00 | -51.00
-55.3 | 164 | 167.00 | -5.43
-87.9 | 170 | 175.00 | -3.51
-123.0 | 180 | 190.00 -1.52
-153.4 | 200 | 250.00 -0.22
-175.6 | 300 | 350.00 -0.07
-182.7 | 400

E(mV) | upL

Cuadro 86. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 05/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
161.2 0 35.00 -0.02
159.7 | 70 | 90.00 -0.03
158.4 | 110 | 120.00 | -0.41
150.2 | 130 | 140.00 | -0.28
144.6 | 150 | 152.50 | -3.40
127.6 | 155 | 157.50 | -2.06
117.3 | 160 | 161.00 | -18.20
80.9 | 162 | 163.00 | -70.85
-60.8 | 164 | 167.00 | -0.73
-65.2 | 170 | 175.00 | -5.56
-120.8 | 180 | 190.00 | -1.77
-156.2 | 200 | 250.00 | -0.03
-159.3 | 300 | 350.00 | -0.03
-162.3 | 400

E(mV) | uL

o

100 00 300 400

-50 !
163.00

(V2-V1)/2 (L)

Figura 118. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 05/08/13

0 100 00 300 400

-70 )
163.00
(V2-V1)/2 ()

Figura 119. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 05/08/13
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Cuadro 87. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 05/08/13.

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
180.4 | O 35.00 0.00
180.2 | 70 90.00 -0.42
163.4 | 110 | 120.00 | -0.05
162.5 | 130 | 140.00 | -0.04
161.7 | 150 | 152.50 | -5.84
132.5 | 155 | 157.50 | -6.98
97.6 | 160 | 161.00 | -20.30
57.0 | 162 | 163.00 | -56.90
-56.8 | 164 | 167.00 -5.43
-89.4 | 170 | 175.00 | -0.22
-91.6 | 180 | 190.00 | -1.39
-119.3 | 200 | 250.00 | -0.41
-160.2 | 300 | 350.00 | -0.03
-163.0 | 400

10

(=4

100 200 300 400

4 163.00

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 120. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 05/08/13

Cuadro 88. Volimenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 200 pL de solucion de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas el dia 05/08/13, mostrando el
promedio, desviacién estandar y porcentaje de coeficiente de variacion

Volumen de punto de
equivalencia (pL)
163
163
163
163
163
163
Promedio 163.0

Desviacion
Estandar 0.0
%CV 0.0
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c) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 200 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidroxido de sodio 0.1752 N

realizadas el 06/08/13

Cuadro 89. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 06/08/13.

Primera derivada
uL AE/ApL
180.2 0 35.00 -0.01
179.8 | 70 | 90.00 -0.14
174.2 | 110 | 120.00 | -0.36
166.9 | 130 | 140.00 | -0.25
162.0 | 150 | 152.50 | -0.50
159.5 | 155 | 157.50 | -8.00
119.5 | 160 | 161.00 | -12.95
93.6 162 | 163.00 | -44.20
5.2 164 | 167.00 | -6.73
-35.2 | 170 | 175.00 | -5.34
-88.6 | 180 | 190.00 | -1.97
-128.0 | 200 | 250.00 | -0.28
-156.2 | 300 | 350.00 | -0.03
-159.3 | 400

E(mV) | upL

100 00 300 400

1 =4

-45 m
163.00

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 121. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 06/08/13
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Cuadro 90. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 06/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
1376 | O 35.00 -0.01
137.2 | 70 | 90.00 -0.04
135.4 | 110 | 120.00 -0.45
126.5 | 130 | 140.00 | -0.39
118.8 | 150 | 152.50 -1.14
113.1 | 155 | 157.50 | -2.20
102.1 | 160 | 161.00 | -18.90
64.3 | 162 | 163.00 | -38.75
-13.2 | 164 | 167.00 | -8.05
-61.5 | 170 | 175.00 | -3.81
-99.6 | 180 | 190.00 | -1.54
-130.3 | 200 | 250.00 | -0.25
-155.2 | 300 | 350.00 -0.08
-163.3 | 400

E(mV) | upL

Cuadro 91. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 06/08/13.

Primera derivada
uL AE/ApL
157.9 0 35.00 0.00
157.7 | 70 | 90.00 -0.38
142.4 | 110 | 120.00 | -0.37
135.0 | 130 | 140.00 | -0.39
127.2 | 150 | 152.50 -0.08
126.8 | 155 | 157.50 | -0.32
125.2 | 160 | 161.00 -2.00
121.2 | 162 | 163.00 | -67.05
-12.9 | 164 | 167.00 | -10.23
-74.3 | 170 | 175.00 | -3.70
-111.3 | 180 | 190.00 | -0.95
-130.3 | 200 | 250.00 | -0.34
-164.3 | 300 | 350.00 | -0.30
-193.9 | 400

E(mV) | pL

0‘\!7 -, | __—. T 1
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163.00

(V2-v1)/2 (ui)

Figura 122. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 06/08/13
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Figura 123. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 06/08/13
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Cuadro 92. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 06/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
1520 | O 35.00 -0.09
146.0 | 70 | 90.00 -0.13
140.7 | 110 | 120.00 -0.26
135.4 | 130 | 140.00 -1.14
112.7 | 150 | 152.50 -0.62
109.6 | 155 | 157.50 | -2.80
95.6 | 160 | 161.00 | -11.65
72.3 | 162 | 163.00 | -72.75
-73.2 | 164 | 167.00 | -7.88
-120.5 | 170 | 175.00 | -2.34
-143.9 | 180 | 190.00 | -0.05
-144.9 | 200 | 250.00 | -0.13
-158.3 | 300 | 350.00 -0.09
-166.8 | 400

E(mV) | upL

Cuadro 93. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 06/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
164.3 0 35.00 -0.09
158.3 | 70 | 90.00 -0.03
157.0 | 110 | 120.00 | -0.46
147.8 | 130 | 140.00 | -0.22
143.5 | 150 | 152.50 | -4.22
122.4 | 155 | 157.50 | -8.10
81.9 | 160 | 161.00 | -20.50
409 | 162 | 163.00 | -42.25
-43.6 | 164 | 167.00 | -6.40
-82.0 | 170 | 175.00 | -1.28
-94.8 | 180 | 190.00 | -2.48
-144.3 | 200 | 250.00 | -0.17
-161.4 | 300 | 350.00 | -0.06
-167.8 | 400

E(mV) | upL

o
1 =4

100 200 300 400

" 163.00
(V2-V1)/2 (L)

Figura 124. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 06/08/13
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5 163.00
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 125. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 06/08/13
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Cuadro 94. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 06/08/13.

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
163.5 0 35.00 -0.07
158.4 | 70 | 90.00 -0.30
146.4 | 110 | 120.00 | -0.04
145.6 | 130 | 140.00 | -0.33
139.0 | 150 | 152.50 | -4.38
117.1 | 155 | 157.50 | -5.92
87.5 | 160 | 161.00 | -20.00
47.5 | 162 | 163.00 | -60.90
-74.3 | 164 | 167.00 -6.63
-114.1 | 170 | 175.00 -2.05
-134.6 | 180 | 190.00 | -0.67
-147.9 | 200 | 250.00 | -0.14
-162.0 | 300 | 350.00 0.00
-162.2 | 400

0 100 200 300 400

-60 .
163.00
(V2-V1)/2 (L)

Figura 126. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 06/08/13

Cuadro 95. Volimenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 200 pL de solucion de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas el dia 06/08/13, mostrando el
promedio, desviacién estandar y porcentaje de coeficiente de variacion

Volumen de punto de
equivalencia (uL)
163
163
163
163
163
163
Promedio 163.0

Desviacién
Estandar 0.0
%CV 0.0
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d) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 200 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidroxido de sodio 0.1752 N

realizadas el 07/08/13

Cuadro 96. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 07/08/13.

Primera derivada
uL AE/ApL
162.5 0 35.00 -0.01
162.1 | 70 | 90.00 -0.07
159.4 | 110 | 120.00 | -0.05
158.4 | 130 | 140.00 -0.51
148.2 | 150 | 152.50 | -0.60
145.2 | 155 | 157.50 -1.78
136.3 | 160 | 161.00 | -24.80
86.7 | 162 | 163.00 | -34.60
17.5 | 164 | 167.00 | -16.95
-84.2 | 170 | 175.00 -5.35
-137.7 | 180 | 190.00 -0.66
-150.8 | 200 | 250.00 0.00
-150.9 | 300 | 350.00 0.00
-151.2 | 400

E(mV) | pL

o
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Figura 127. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 07/08/13
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Cuadro 97. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 07/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
138.3 0 35.00 -0.04
135.8 | 70 | 90.00 -0.07
132.9 | 110 | 120.00 | -0.22
128.6 | 130 | 140.00 | -0.26
123.5 | 150 | 152.50 | -2.22
112.4 | 155 | 157.50 | -1.42
105.3 | 160 | 161.00 | -14.65
76.0 | 162 | 163.00 | -40.60
-5.2 164 | 167.00 -4.57
-32.6 | 170 | 175.00 | -4.94
-82.0 | 180 | 190.00 | -1.76
-117.2 | 200 | 250.00 | -0.32
-149.4 | 300 | 350.00 | -0.07
-156.8 | 400

E(mV) | upL

Cuadro 98. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 07/08/13.

Primera derivada
uL AE/ApL
1736 | O 35.00 -0.06
169.6 | 70 | 90.00 0.00
169.4 | 110 | 120.00 | -0.13
166.9 | 130 | 140.00 | -0.37
159.5 | 150 | 152.50 | -0.24
158.3 | 155 | 157.50 | -10.60
105.3 | 160 | 161.00 | -12.75
79.8 | 162 | 163.00 | -52.65
-25.5 | 164 | 167.00 | -9.03
-79.7 | 170 | 175.00 | -3.44
-114.1 | 180 | 190.00 -1.08
-135.7 | 200 | 250.00 | -0.15
-150.8 | 300 | 350.00 | -0.08
-158.5 | 400

E(mV) | upL
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o

163.00
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 128. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 07/08/13
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Figura 129. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 07/08/13
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Cuadro 99. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 07/08/13.

Primera derivada
pL AE/ApL
160.6 | O 35.00 -0.07
155.9 | 70 | 90.00 -0.02
155.2 | 110 | 120.00 | -0.66
142.0 | 130 | 140.00 | -0.15
139.1 | 150 | 152.50 | -3.14
123.4 | 155 | 157.50 | -1.34
116.7 | 160 | 161.00 | -18.60
79.5 | 162 | 163.00 | -47.80
-16.1 | 164 | 167.00 -1.28
-23.8 | 170 | 175.00 | -2.89
-52.7 | 180 | 190.00 | -2.28
-98.3 | 200 | 250.00 | -0.20
-118.5 | 300 | 350.00 | -0.30
-148.5 | 400

E(mV) | upL

Cuadro 100. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 07/08/13.

Primera derivada
uL AE/ApL
1676 | O 35.00 -0.07
162.6 | 70 | 90.00 -0.03
161.6 | 110 | 120.00 | -0.16
158.3 | 130 | 140.00 | -0.14
155.5 | 150 | 152.50 | -9.84
106.3 | 155 | 157.50 | -2.18
95.4 | 160 | 161.00 | -23.10
49.2 | 162 | 163.00 | -45.95
-42.7 | 164 | 167.00 -5.27
-74.3 | 170 | 175.00 | -3.26
-106.9 | 180 | 190.00 | -1.10
-128.9 | 200 | 250.00 | -0.36
-164.6 | 300 | 350.00 | -0.01
-165.5 | 400

E(mV) | upL

o
1=
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Figura 130. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 07/08/13

10

o

100 00 300 400

-30
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Figura 131. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 07/08/13
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Cuadro 101. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada el
dia 07/08/13.

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
168.2 0 35.00 -0.02
166.5 | 70 | 90.00 -0.07
163.6 | 110 | 120.00 | -0.48
154.1 | 130 | 140.00 | -0.08
152.6 | 150 | 152.50 | -10.24
101.4 | 155 | 157.50 | -6.24
70.2 | 160 | 161.00 | -21.00
28.2 162 | 163.00 | -44.50
-60.8 | 164 | 167.00 -5.40
-93.2 | 170 | 175.00 | -2.24
-115.6 | 180 | 190.00 | -1.16
-138.7 | 200 | 250.00 | -0.19
-158.0 | 300 | 350.00 | -0.01
-159.3 | 400

00 300 400

-45 |
163.00

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 132. Primera Derivada de Ila sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada el dia 07/08/13

Cuadro 102. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 200 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas el dia 07/08/13, mostrando el
promedio, desviacién estandar y porcentaje de coeficiente de variacion

Volumen de punto de
equivalencia (uL)
163
163
163
163
163
163
Promedio 163.0

Desviacién
Estandar 0.0
%CV 0.0
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VII. Anexo: Potenciales obtenidos en las ultramicrovaloraciones
realizadas por el segundo analista

a) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 400 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidréxido de sodio 0.1752 N
realizadas por el segundo analista.

Cuadro 103. Variaciones del potencial por unidad de

volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la 10
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucion de Naproxeno 01
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por 10 0 200 400 600
el segundo analista.
-20

Primera derivada

E(mV) | uL
(mV) | u uL | AE/BpL 30
=3
1256 | 0 | 50.00 | -0.08 3 40
118.0 | 100 | 150.00 | -0.03 S

114.6 | 200 | 225.00 | -0.02
113.7 | 250 | 265.00 | -0.11 -60
110.4 | 280 | 290.00 | -0.48

100.9 | 300 | 305.00 -0.17 70

99.2 | 310 | 317.50 | -1.40 -80 1

78.3 | 325 | 326.00 | -82.75 90 326.00

-87.2 | 327 | 32850 | -3.40 (V2-v1)/2 (i)

-97.4 | 330 | 340.00 -1.84

-134.2 | 350 | 375.00 | -0.53 Figura 133. Primera Detivada de la primera
-160.5 | 400 | 450.00 -0.14 ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de

solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
-174.7 | 500 | 550.00 -0.13 usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
-187.4 | 600 analista.
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Cuadro 104. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
E(mV) | ub T ag/apL
119.0 0 50.00 -0.02
116.6 | 100 | 150.00 | -0.04
112.9 | 200 | 225.00 | -0.08
108.7 | 250 | 265.00 | -0.23
101.8 | 280 | 290.00 | -0.66
88.6 | 300 | 305.00 | -0.03
88.3 |310| 31750 | -1.60
64.3 | 325 | 326.00 | -70.05
-75.8 | 327 | 328.50 | -5.23
-91.5 | 330 | 340.00 | -2.30
-137.5 | 350 | 375.00 | -0.39
-157.1 | 400 | 450.00 | -0.16
-173.4 | 500 | 550.00 | -0.10
-183.2 | 600

Cuadro 105. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
E(mV) | ub T ag/anL
144.7 0 50.00 -0.03
142.0 | 100 | 150.00 -0.01
141.2 | 200 | 225.00 -0.21
130.6 | 250 | 265.00 -0.25
123.1 | 280 | 290.00 -0.60
111.1 | 300 | 305.00 -0.79
103.2 | 310 | 317.50 -0.36
97.8 325 | 326.00 | -93.20
-88.6 | 327 | 328.50 -5.07
-103.8 | 330 | 340.00 -1.44
-132.5 | 350 | 375.00 -0.44
-154.7 | 400 | 450.00 -0.19
-173.4 | 500 | 550.00 -0.09
-182.7 | 600

200 400 600

o
1 =4

AE/ApL

326.00
(V2-V1)/2 (ui)

Figura 134. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista.
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Figura 135 Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 106. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
120.8 0 50.00 -0.01
119.8 | 100 | 150.00 | -0.02
117.5 | 200 | 225.00 | -0.06
114.6 | 250 | 265.00 -0.24
107.4 | 280 | 290.00 | -0.29
101.7 | 300 | 305.00 | -0.98
91.9 310 | 317.50 -0.43
85.5 325 | 326.00 | -58.15
-30.8 | 327 | 328.50 | -18.17
-85.3 | 330 | 340.00 | -2.08
-126.9 | 350 | 375.00 | -0.69
-161.5 | 400 | 450.00 | -0.18
-179.4 | 500 | 550.00 | -0.07
-186.0 | 600

E(mV) | upL

Cuadro 107. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
uL AE/ApL
1046 | O 50.00 -0.05
100.1 | 100 | 150.00 0.00
99.8 | 200 | 225.00 | -0.02
98.9 | 250 | 265.00 | -0.12
95.2 | 280 | 290.00 | -0.06
94.1 300 | 305.00 -0.58
88.3 |310| 317.50 | -4.13
26.3 | 325 | 326.00 | -20.20
-14.1 | 327 | 32850 | -31.43
-108.4 | 330 | 340.00 | -1.61
-140.6 | 350 | 375.00 -0.54
-167.7 | 400 | 450.00 | -0.16
-184.0 | 500 | 550.00 | -0.06
-190.0 | 600

E(mV) | pL

o

200 400 600

[ ]
326.00

(V2-V1)/2 (ut)

Figura 136 Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

) 200 400 600

" 32850

(V2-v1)/2 (u)

Figura 137. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 108. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
1104 | O 50.00 -0.08
102.5 | 100 | 150.00 | -0.05
97.8 | 200 | 225.00 | -0.01
97.4 | 250 | 265.00 | -0.01
97.2 | 280 290.00 | -0.19
93.4 | 300 | 305.00 | -0.72
86.2 | 310 | 317.50 | -2.00
56.2 | 325 | 326.00 | -39.30
-22.4 | 327 | 328.50 -8.17
-46.9 | 330 | 340.00 | -3.75
-121.8 | 350 | 375.00 | -0.52
-147.6 | 400 | 450.00 | -0.26
-173.5 | 500 | 550.00 | -0.10
-183.3 | 600

E(mV) | upL

o
=4

200 400 600

-40 n
326.00

(V2-v1)/2 (uL)

Figura 138 Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

Cuadro 109. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 400 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas por el segundo analista, mostrando
el promedio, desviacion estandar y porcentaje de coeficiente de variacion.

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

326.0

326.0

326.0

326.0

326.0

328.5

Promedio

326.4

Desviacion
estandar

1.0

%CV

0.3
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b) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 300 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidroxido de sodio 0.1752 N
realizadas por el segundo analista.

Cuadro 110. Variaciones del potencial por unidad de

volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la 10
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucion de Naproxeno 0 -
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por 0 20 400 600
el segundo analista. 10
Primera derivada *
E(mV) | uL -20
uL AE/ApL 2
151.7 0 50.00 0.08 g 30
159.7 | 100 | 125.00 | -0.08 <
155.9 | 150 | 175.00 | -0.08 -40
151.9 | 200 | 210.00 -0.26 0
146.8 | 220 | 225.00 -0.19 =
144.9 | 230 | 232.50 -4.34 60 =
123.2 | 235 | 237.50 | -2.10 244.50
112.7 | 240 | 241.50 | -13.93 -70
70.9 | 243 | 24450 | -59.77 (V2-v1)/2 (L)
-108.4 | 246 | 248.00 -4.68
-127.1 | 250 | 275.00 -0.86 Figura 139 Primera Derivada de la primera
-169.9 | 300 | 350.00 -0.13 ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
. . . solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
-183.0 | 400 | 450.00 -0.01 usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
-184.2 | 500 analista
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Cuadro 111. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
122.1 0 50.00 -0.05
117.1 | 100 | 125.00 | -0.07
113.8 | 150 | 175.00 | -0.28
99.8 | 200 | 210.00 | -0.55
88.9 | 220 | 225.00 | -0.55
83.4 | 230 | 23250 | -3.54
65.7 | 235 | 237.50 | -8.72
22.1 | 240 | 241.50 | -10.30
-8.8 | 243 | 244.50 | -30.40
-100.0 | 246 | 248.00 | -2.05
-108.2 | 250 | 275.00 | -0.79
-147.5 | 300 | 350.00 | -0.24
-171.0 | 400 | 450.00 | -0.15
-185.8 | 500

E(mV) | upL

Cuadro 112. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
uL AE/ApL
1396 | O 50.00 -0.01
139.1 | 100 | 125.00 -0.15
131.8 | 150 | 175.00 -0.10
126.6 | 200 | 210.00 | -0.06
125.4 | 220 | 225.00 | -0.82
117.2 | 230 | 232.50 -3.46
99.9 | 235 237.50 | -0.98
95.0 | 240 | 241.50 | -5.00
80.0 | 243 | 244.50 | -39.20
-37.6 | 246 | 248.00 | -8.40
-71.2 | 250 | 275.00 | -1.63
-152.6 | 300 | 350.00 | -0.20
-172.3 | 400 | 450.00 | -0.11
-183.1 | 500

E(mV) | upL

200 400 600

o

244.50

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 140. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 300 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

244.50

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 141. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 113. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
119.0 | © 50.00 -0.01
117.8 | 100 | 125.00 -0.02
116.8 | 150 | 175.00 | -0.01
116.4 | 200 | 210.00 -0.19
112.6 | 220 | 225.00 | -0.02
112.4 | 230 | 232.50 | -0.36
110.6 | 235 | 237.50 | -0.30
109.1 | 240 | 241.50 | -5.30
93.2 | 243 | 244.50 | -48.50
-52.3 | 246 | 248.00 | -2.98
-64.2 | 250 | 275.00 -1.39
-133.6 | 300 | 350.00 | -0.33
-166.9 | 400 | 450.00 -0.11
-178.3 | 500

E(mV) | upL

Cuadro 114. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
120.1 0 50.00 -0.04
116.4 | 100 | 125.00 -0.05
113.8 | 150 | 175.00 -0.09
109.2 | 200 | 210.00 -0.21
105.1 | 220 | 225.00 -0.03
104.8 | 230 | 232.50 -2.44
92.6 | 235 | 237.50 -0.48
90.2 | 240 | 241.50 -2.60
82.4 | 243 | 244.50 | -47.50
-60.1 | 246 | 248.00 -7.05
-88.3 | 250 | 275.00 -1.03
-139.9 | 300 | 350.00 -0.29
-169.3 | 400 | 450.00 -0.12
-181.6 | 500

E(mV) | uL

o

200 400 600

[ ]
244.50

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 142. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

10

0 20 400 600

-10

AE/ApL
N
o

4 244.50

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 143. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 300 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 115. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
puL AE/ApL
116.4 0 50.00 -0.01
115.9 | 100 | 125.00 | -0.04
113.8 | 150 | 175.00 | -0.03
112.4 | 200 | 210.00 | -0.14
109.6 | 220 | 225.00 | -0.51
104.5 | 230 | 232.50 | -1.20
98.5 | 235 | 237.50 | -3.44
81.3 240 | 241.50 | -12.70
43.2 243 | 24450 | -46.33
-95.8 | 246 | 248.00 | -3.50
-109.8 | 250 | 275.00 | -0.68
-143.6 | 300 | 350.00 | -0.28
-171.7 | 400 | 450.00 | -0.10
-182.0 | 500

E(mV) | pL

10

1\ =4

20 400 600

-10

AE/ApL
)
o

m 244,50

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 144 Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

Cuadro 116. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 300 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas por el segundo analista, mostrando
el promedio, desviacién estandar y porcentaje de coeficiente de variacion.

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

244.5

244.5

2445

244.5

244.5

244.5

Promedio

2445

Desviacion
Estandar

0.0

%CV

0.0
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c) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 200 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidroxido de sodio 0.1752 N

realizadas por el segundo analista.

Cuadro 117. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
164.0 0 35.00 -0.04
161.0 | 70 | 90.00 -0.02
160.3 | 110 | 120.00 | -0.04
159.5 | 130 | 140.00 | -0.27
154.1 | 150 | 152.50 | -2.36
142.3 | 155 | 157.50 | -6.16
111.5 | 160 | 161.00 | -0.30
1109 | 162 | 163.00 | -47.85
15.2 | 164 | 167.00 | -11.37
-53.0 | 170 | 175.00 | -8.32
-136.2 | 180 | 190.00 | -1.06
-157.4 | 200 | 250.00 | -0.01
-158.4 | 300 | 350.00 | -0.12
-169.9 | 400

E(mV) | upL

o
1 =4

100 00 300 400

]
163.00

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 145. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 118. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

E(mV) | L Primera derivada

pL AE/ApL
1546 | O 35.00 -0.01
154.1 | 70 | 90.00 -0.06
151.5 | 110 | 120.00 -0.07
150.2 | 130 | 140.00 | -0.06
148.9 | 150 | 152.50 | -0.48
146.5 | 155 | 157.50 | -7.34
109.8 | 160 | 161.00 | -0.80
108.2 | 162 | 163.00 -2.75
102.7 | 164 | 167.00 | -15.17
11.7 170 | 175.00 | -10.02
-88.5 | 180 | 190.00 | -2.52
-138.9 | 200 | 250.00 | -0.17
-156.0 | 300 | 350.00 | -0.09
-165.3 | 400

Cuadro 119. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
E(mV) | ub T ag/auL
142.4 0 35.00 -0.21
127.7 | 70 90.00 0.00
127.6 | 110 | 120.00 -1.32
101.3 | 130 | 140.00 -7.23
-43.3 | 150 | 152.50 | -13.60
-111.3 | 155 | 157.50 -3.80
-130.3 | 160 | 161.00 -2.95
-136.2 | 162 | 163.00 -0.65
-137.5 | 164 | 167.00 -0.07
-137.9 | 170 | 175.00 -1.44
-152.3 | 180 | 190.00 -0.39
-160.1 | 200 | 250.00 -0.05
-165.1 | 300 | 350.00 -0.03
-167.9 | 400

100 200 300 400

o
=4

AE/ApL

-10

-12

-14

167.00

-16

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 146. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

0 100 200 300 400

AE/ApL

-10

-12

-14
152.50

-16

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 147. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 120. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
130.7 0 35.00 -0.08
125.4 | 70 | 90.00 -0.25
115.3 | 110 | 120.00 | -0.03
114.8 | 130 | 140.00 -0.17
111.5 | 150 | 152.50 | -24.24
-9.7 155 | 157.50 | -13.62
-77.8 | 160 | 161.00 | -12.80
-103.4 | 162 | 163.00 | -16.55
-136.5 | 164 | 167.00 | -3.62
-158.2 | 170 | 175.00 -0.21
-160.3 | 180 | 190.00 | -0.17
-163.7 | 200 | 250.00 | -0.16
-179.4 | 300 | 350.00 | -0.01
-180.8 | 400

E(mV) | upL

Cuadro 121. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucion de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
116.8 0 35.00 -0.04
113.8 | 70 90.00 -0.24
104.3 | 110 | 120.00 -0.34
97.6 130 | 140.00 -1.48
68.0 150 | 152.50 | -14.78
-5.9 155 | 157.50 -7.40
-42.9 | 160 | 161.00 | -10.80
-64.5 | 162 | 163.00 | -9.40
-83.3 | 164 | 167.00 | -2.57
-98.7 | 170 | 175.00 | -1.37
-112.4 | 180 | 190.00 | -0.88
-130.0 | 200 | 250.00 | -0.26
-156.0 | 300 | 350.00 | -0.01
-157.2 | 400

E(mV) | pL

5
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Figura 148. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Figura 149 Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 122. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
140.3 0 35.00 -0.05
137.0 | 70 | 90.00 -0.26
126.5 | 110 | 120.00 -0.32
120.2 | 130 | 140.00 | -0.90
102.3 | 150 | 152.50 | -3.16
86.5 155 | 157.50 | -25.48
-40.9 | 160 | 161.00 | -12.35
-65.6 | 162 | 163.00 | -5.30
-76.2 | 164 | 167.00 | -4.00
-100.2 | 170 | 175.00 | -1.99
-120.1 | 180 | 190.00 | -1.00
-140.0 | 200 | 250.00 | -0.23
-162.7 | 300 | 350.00 -0.12
-174.3 | 400

E(mV) | uL

100 00 300 400

o

-10

AE/ApL
KN
(02}

-25 !
157.50

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 150. Primera Derivada de Ila sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

Cuadro 123. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 200 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas por el segundo analista, mostrando
el promedio, desviacién estandar y porcentaje de coeficiente de variacion.

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

163.0

167.0

152.5

152.5

152.5

157.5

Promedio

157.5

Desviacion
Estandar

6.3

%CV

4.0
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d) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 100 pL
de solucion de Naproxeno 0.1430 N con Hidroxido de sodio 0.1752 N

realizadas por el segundo analista.

Cuadro 124. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
128.5 0 10.00 -0.85
111.6 | 20 | 30.00 -0.11
109.5 | 40 | 50.00 -0.15
106.5 | 60 | 65.00 -0.56
1009 | 70 | 74.50 -3.33
70.9 79 | 79.50 | -58.70
12.2 80 | 80.50 | -52.00
-39.8 | 81 | 81.50 | -31.50
-71.3 | 82 | 83.50 | -14.80
-115.7 | 85 | 87.50 -5.64
-143.9 | 90 | 95.00 -2.00
-163.9 | 100 | 125.00 | -0.10
-169.1 | 150 | 175.00 | -0.10
-173.9 | 200

E(mV) | upL
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Figura 151. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 100 pL de
solucion de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 125. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
124.1 0 10.00 -0.38
116.6 | 20 | 30.00 -0.26
111.5 | 40 | 50.00 -0.39
103.8 | 60 | 65.00 -0.55
98.3 70 | 7450 | -25.20
-128.5 | 79 | 79.50 -4.00
-132.5 | 80 | 80.50 -3.20
-135.7 | 81 | 81.50 -3.40
-139.1 | 82 83.50 -2.63
-147.0 | 85 87.50 -3.58
-164.9 | 90 | 95.00 -1.07
-175.6 | 100 | 125.00 | -0.05
-177.9 | 150 | 175.00 | -0.04
-179.8 | 200

E(mV) | upL

Cuadro 126. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
puL AE/ApL
107.6 0 10.00 -0.55
96.7 20 | 30.00 -1.21
72.6 40 | 50.00 -2.36
25.4 60 | 65.00 | -11.63
-909 | 70 | 74.50 -8.56
-167.9 | 79 | 79.50 -0.10
-168.0 | 80 | 80.50 -1.30
-169.3 | 81 81.50 -0.80
-170.1 | 82 83.50 -0.37
-171.2 | 85 87.50 -0.54
-173.9 | 90 | 95.00 -0.09
-174.8 | 100 | 125.00 | -0.05
-177.2 | 150 | 175.00 | -0.02
-178.2 | 200

E(mV) | uL

07!777* T

) 50 100 150 200

74.50

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 152. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

0 50 100 150 200

AE/ApL
&

-10

-12

65.00

-14

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 153. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracién potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 127. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
pL AE/ApL
90.6 0 10.00 -0.54
79.8 20 | 30.00 -0.01
79.5 40 | 50.00 -0.04
78.7 60 | 65.00 -4.13
37.4 70 | 74.50 -1.01
28.3 79 | 79.50 | -178.20
-149.9 | 80 | 80.50 -4.10
-154.0 | 81 | 81.50 -2.00
-156.0 | 82 83.50 -1.93
-161.8 | 85 87.50 -1.72
-170.4 | 90 | 95.00 -0.09
-171.3 | 100 | 125.00 | -0.20
-181.2 | 150 | 175.00 | -0.10
-186.3 | 200

E(mV) | upL

Cuadro 128. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
uL AE/ApL
94.8 0 10.00 -0.05
93.8 20 | 30.00 -0.09
91.9 40 | 50.00 -0.10
89.9 60 | 65.00 -0.73
82.6 70 74.50 -22.10
-116.3 | 79 79.50 -6.00
-122.3 | 80 | 80.50 -5.70
-128.0 | 81 | 81.50 -4.70
-132.7 | 82 | 83.50 -2.63
-140.6 | 8 | 87.50 -1.76
-149.4 | 90 | 95.00 -0.29
-152.3 | 100 | 125.00 -0.35
-169.9 | 150 | 175.00 | -0.04
-172.0 | 200

E(mV) | pL

50

) 50 100 150 200

AE/ApL

-100

-150

79.50

-200
(V2-V1)/2 (ui)

Figura 154. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

0 50 00 150 200

74.50

-25

(V2-v1)/2 (ui)

Figura 155. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista
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Cuadro 129. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1752 N y célculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1430 N empleado un electrodo de platino, realizada por
el segundo analista.

Primera derivada
E(mV) | ub T ag/apL
110.6 0 10.00 -1.01
90.4 20 30.00 -0.02
90.1 40 50.00 -2.64
37.4 60 65.00 -18.08
-143.4 | 70 74.50 -2.36
-164.6 | 79 79.50 -0.50
-165.1 | 80 80.50 -0.90
-166.0 | 81 81.50 -0.10
-166.1 | 82 83.50 -0.10
-166.4 | 85 87.50 -0.18
-167.3 | 90 95.00 -0.15
-168.8 | 100 | 125.00 -0.05
-171.2 | 150 | 175.00 0.00
-171.4 | 200

O -
5 ); %0 FlOO 150 200

65.00
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 156. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N
usando un electrodo de platino, realizada por el segundo
analista

Cuadro 130. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 100 pL de solucién de
Naproxeno 0.1430 N con NaOH 0.1752 N empleado un electrodo de platino, realizadas por el segundo analista, mostrando
el promedio, desviacién estandar y porcentaje de coeficiente de variacion.

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

79.5

74.5

65.0

79.5

74.5

65.0

Promedio

73.0

Desviacion
Estandar

6.6

%CV

9.0
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VIII. Anexo: Evaluacion de exactitud, precision y linealidad para las
ultramicrovaloraciones potenciométricas realizadas con la
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N.

En las Figuras 157, 159, 161 y 163 se muestra las graficas experimentales del
promedio de los potenciales obtenidos de las seis ultramicrovaloraciones de 400,
300, 200 y 100 pL de solucibn de estandar de Naproxeno 0.1987 N,
respectivamente, con NaOH 0.1743 N como valorante empleando electrodo de
platino incluyendo el intervalo de la desviacion estandar para cada volumen
agregado, incrementado en un factor de 20, con el fin de obtener una apreciacion
visual sencilla.

En las Figuras 158, 160, 162 y 164 se muestra la gréfica de la determinacion de los
puntos de equivalencia experimental por el método de la primera derivada para las
valoraciones con volumen de alicuota de 400, 300, 200 y 100 pL de solucién de
estandar de Naproxeno 0.1987 N respectivamente.

0 TN T i—-am =& 1
130
* Eprom (mV) , 0 200 40(!'7_ 600 800
80 i T .
B! y !
y
30 1 L
T T T 1 -6
z -20 200 4007 600 800 =
= . Q2 3
S~
w -T w
-70 7S <
Ir -10
L 3
-120
i -12
-170 }
-14 ® 455.50
-220
Volumen NaOH 0.1743 N (pL) -16
(V2-V1)/2 (ut)
Figura 157. Curva promedio de seis

Figura 158. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 400 pL de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino

ultramicrovaloraciones potenciométricas de 400 pL de
solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino y sus desviaciones
estandar +20 (DE+20) para cada volumen adicionado.
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Figura 159. Curva promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 300 pL de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino y sus DE+20 para
cada volumen adicionado.

30 [ IITT ¢ Eprom (mV)
L J_J_J-’ﬁ
30 =
s 20 ¢ 200400 600 800
E
w -70 I
-120
-170 I T
L1
-220

Volumen NaOH 0.1743 N (pL)

Figura 161. Curva promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino y sus DE+20 para
cada volumen adicionado

AE/ApL
KN
o

-12
-14

-16

-18

341.50

(V2-v1)/2 (L)

Figura 160. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 300 pL de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino.

-16

227.5

(V2-v1)/2 (L)

Figura 162. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 200 pL de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino
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Figura 163. Curva promedio de seis

ultramicrovaloraciones potenciométricas de 100 pL de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino y sus DE+20 para
cada volumen adicionado

) 5\00 [ 200 300

AE/ApL

-10

-12

-14

-16 1131

-18

(V2-V1)/2 (L)

Figura 164. Primera Derivada Promedio de seis
ultramicrovaloraciones potenciométricas de 100 pL de
solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH
0.1743 N usando electrodo de platino

En la Figura 165 se muestran los miligramos recuperados promedio de todas las
ultramicrovaloraciones de solucién de estandar de Naproxeno 0.1987 N, realizadas
contra el tamafio de muestra de éstas junto con su ecuacion de regresion lineal.

20.00
18.00
16.00
14.00
12.00
10.00
8.00
6.00
4.00

Resultado (mg Naproxeno)

2.00

0.00
0 50 100 150

y =0.0458x - 0.0321
RZ=1

250 300 350 400 450

Tamafio de muestra (uL)

Figura 165. Curva de los miligramos promedio recuperados contra el volumen empleado en las ultramicrovaloraciones de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N empleando electrodo de platino.
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En

Cuadro
ultramicrovaloraciones realizadas, incluyendo los volumenes de equivalencia
experimental, los miligramos recuperados, la desviacion estandar, el porcentaje de
coeficiente de variacion y el error porcentual.

131,

se

presentan

los resultados

promedio

de

las

Cuadro 131. Resultados de los miligramos recuperados de las 24 ultramicrovaloraciones de 100, 200, 300 y 400 pL de
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N y sus desviaciones, porcentajes de coeficiente de

variacion y errores porcentuales.

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Volumen. Normalidad Vil Peso
Uenisraelmesti Prome_dio BEsv et %CV Experim_emal Ve MiI_imoIes Mili,moles Molecular de | Miligramos Miligra_lmos Error
Obtenido Obtenida L Experimentales Tedricos Naproxeno Esperados Obtenidos | porcentual
(uL) (meq) (L) (mg/mmol)
100 pL
Naproxeno con 113.2 0.5 0.4 0.0197 100 0.0197 0.0199 230.36 4.58 4.55 0.70
Hidréxido de sodio
200 pL
Naproxeno con 2275 0.0 0.0 0.0397 200 0.0397 0.0397 230.36 9.15 9.13 0.22
Hidréxido de sodio
300 pL
Naproxeno con 3415 0.0 0.0 0.0595 300 0.0595 0.0596 230.36 13.73 13.71 0.15
Hidréxido de sodio
400 pL
Naproxeno con Hidr6 455.5 0.0 0.3 0.0794 400 0.0794 0.0795 230.36 18.31 18.29 0.11
xido de sodio

Exactitud: Observando el Cuadro 131, se tiene que las ultramicrovaloraciones de
200, 300 y 400 pL de solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N, presentan un
error porcentual o desviacion relativa al valor teérico < 0.3%, por lo que solo éstas
cumplen con el criterio de exactitud.

Precision: En el Cuadro 131 se muestran los porcentajes de coeficiente de
variacion para todas las ultramicrovaloraciones realizadas. Los volimenes de 200,
300 y 400 pL presentan un %CV < 0.3%, cumpliendo de esta manera el criterio de
precision.

Linealidad: La Figura 165 muestra la ecuacién de la regresion lineal obtenida para
los volumenes valorados. Se cumple el criterio de linealidad dado que el coeficiente
de determinacién 1 > 0.995 por lo que los resultados obtenidos son directamente
proporcionales a la concentracién del analito, no dependiendo del tamafio de la
muestra.
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Los resultados obtenidos en las ultramicrovaloraciones potenciométricas de la
solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N, son consistentes con los obtenidos
en las correspondientes ultramicrovaloraciones potenciométricas de solucion de
Naproxeno 0.1430 N, por lo que los excipientes contenidos en las tabletas de 500
mg de Naproxeno que se emplearon para preparar ésta solucion, no interfieren en
la sefial analitica obtenida.
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IX. Anexo: Potenciales obtenidos en las ultramicrovaloraciones
realizadas con la solucion de estandar de Naproxeno 0.1987 N
para la evaluacion de exactitud, precision y linealidad

a) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 400 pL
de solucion de Naproxeno 0.1987 N con hidroxido de sodio 0.1743 N.

Cuadro 132. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y célculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucion de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
89.1 0 100.00 | -0.02
85.7 200 250.00 | -0.03
83.1 300 335.00 | -0.09
76.6 370 385.00 | -0.11
73.3 400 415.00 | -0.09
70.5 430 440.00 | -0.87
53.2 450 452.00 | -4.03
37.1 454 455,50 | -15.73
-10.1 457 458.50 | -5.93
-27.9 460 465.00 | -5.71
-85.0 470 475.00 | -3.17
-116.7 480 490.00 | -1.60
-148.6 500 650.00 -0.14
-191.5 800

E (mV) uL

0 200 40 600 800

AE/ApL

-14

-16 B 455.50

-18
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 166. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 133. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada

E (mV L
(mv) | m uL | AE/BpL
78.2 0 100.00 | -0.04
69.9 | 200 |250.00| -0.14

56.4 300 335.00 -0.01
55.7 370 385.00 -0.05
54.1 400 415.00 -0.31
44.7 430 440.00 -1.93

6.2 450 452.00 -4.90
-13.4 454 455.50 | -14.43
-56.7 457 458.50 -3.87
-68.3 460 465.00 -3.40
-102.3 470 475.00 -2.07
-123.0 480 490.00 -1.48
-152.5 500 650.00 -0.15
-198.0 800

Cuadro 134. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
81.9 0 100.00 -0.05
72.5 200 250.00 -0.06
66.5 300 335.00 -0.14
56.4 370 385.00 -0.18
51.0 400 415.00 -0.27
42.9 430 440.00 -0.78
27.4 450 452.00 -7.05
-0.8 454 455.50 -11.63
-35.7 457 458.50 -5.87
-53.3 460 465.00 -3.73
-90.6 470 475.00 -2.03
-110.9 480 490.00 -1.51
-141.1 500 650.00 -0.12
-178.3 800

E (mV) uL

) 200 40 00 800

AE/ApL
1)

-10

-12

14 B 455.50

-16
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 167. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino

0 = T T 1
0} 200 40? 00 800

AE/ApL

-10

® 455.50

-12

-14
(V2-v1)/2 (ut)

Figura 168. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 135. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

o

200

400

600

800

Primera derivada
E(mv) ) nt uL | AE/BpL
78.9 0 100.00 -0.01
76.2 200 250.00 -0.04
72.3 300 335.00 -0.02
71.0 370 385.00 -0.08
68.7 400 415.00 -0.06
67.0 430 440.00 -0.38
59.4 450 452.00 -4.23
42.5 454 455.50 -19.00
-14.5 457 458.50 -4.83
-29.0 460 465.00 -3.26
-61.6 470 475.00 -5.50
-116.6 480 490.00 -1.31
-142.8 500 650.00 -0.11
-175.6 800

B 455.50
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 169. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 136. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) | ut uL | AE/AuL
69.1 0 100.00 0.00
68.5 200 250.00 -0.10
58.5 300 335.00 -0.11
51.0 370 385.00 -0.01
50.6 400 415.00 -0.06
48.8 430 440.00 -0.61
36.7 450 452.00 -0.93
33.0 454 455.50 -11.17
-0.5 457 458.50 -5.57
-17.2 460 465.00 -4.16
-58.8 470 475.00 -2.32
-82.0 480 490.00 -1.93
-120.6 500 650.00 -0.16
-169.3 800

O .
) 200 40 0 800
2 452.
-4
—
=
2 6
wl
=]
-8
-10
B 455,50
-12
(V2-v1)/2 (pL)
Figura 170. Primera Derivada de la quinta

ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 137. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 400 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) ) nt uL | AE/BpL
74.6 0 100.00 0.00
73.8 200 250.00 -0.02
72.3 300 335.00 -0.04
69.6 370 385.00 -0.04
68.3 400 415.00 -0.11
64.9 430 440.00 -0.40
57.0 450 452.00 -6.60
30.6 454 455.50 -11.60
-4.2 457 458.50 -6.00
-22.2 460 465.00 -3.69
-59.1 470 475.00 -3.52
-94.3 480 490.00 -2.07
-135.6 500 650.00 -0.14
-176.4 800

o

200 40 0 800

AE/ApL

-10

1 " 455.50

-14
(V2-V1)/2 (uL)

Figura 171. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 400 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino.

Cuadro 138. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 400 pL de solucién de
Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacién estandar y

porcentaje de coeficiente de variacién.

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

455.5

455.5

455.5

455.5

455.5

455.5

Promedio

455.5

Desviacion
estandar

0.0

%CV

0.0
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b) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 300 pL
de solucion de Naproxeno 0.1987 N con hidroxido de sodio 0.1743 N.

Cuadro 139. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada

E (mV L
(mv) | u uL | BE/ApL
76.2 0 50.00 | -0.01
753 | 100 | 150.00 | -0.02

73.1 200 225.00 | -0.16
65.0 250 275.00 | -0.95
17.4 300 315.00 | -3.88
-98.9 330 332.50 | -2.26
-110.2 335 337.50 | -0.16
-111.0 340 341.50 | -9.63
-139.9 343 344.00 | -0.90
-141.7 345 347.50 | -1.64
-149.9 350 375.00 | -0.55
-177.4 400 450.00 | -0.08
-185.3 500 550.00 | -0.05
-190.0 600

AE/ApL
o)

10 B 341.50

-12

(V2-v1)/2 (u)

Figura 172. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracién potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino

131



Cuadro 140. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) | ut uL | AE/BpL
83.5 0 50.00 -0.12
71.4 100 150.00 -0.02
69.4 200 225.00 -0.01
69.1 250 275.00 0.00
68.9 300 315.00 -0.01
68.7 330 332.50 0.54
71.4 335 337.50 -2.92
56.8 340 341.50 -25.90
-20.9 343 344.00 -4.60
-30.1 345 347.50 -6.72
-63.7 350 375.00 -2.00
-163.7 400 450.00 -0.19
-182.3 500 550.00 -0.03
-184.9 600

Cuadro 141. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) | ut uL | AE/BpL
76.2 0 50.00 -0.08
67.8 100 150.00 -0.01
67.3 200 225.00 -0.03
65.6 250 275.00 -0.10
60.6 300 315.00 -1.39
18.9 330 332.50 -4.32
-2.7 335 337.50 -11.74
-61.4 340 341.50 -17.23
-113.1 343 344.00 -3.55
-120.2 345 347.50 -1.16
-126.0 350 375.00 -0.88
-169.9 | 400 450.00 -0.16
-185.9 500 550.00 -0.02
-187.4 600

o

200 00 600

AE/ApL
KN
(0]

B 341.50

(V2-V1)/2 (uL)

Figura 173. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracién potenciométrica de 300 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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¥ 341.50

(V2-V1)/2 (ui)

Figura 174. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 142. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) |t ulL | AE/BpL
66.9 0 50.00 -0.04
62.7 100 150.00 -0.02
60.5 200 225.00 -0.02
59.4 250 275.00 -0.02
58.5 300 315.00 -0.41
46.2 330 332.50 -3.22
30.1 335 337.50 -9.76
-18.7 340 341.50 | -17.20
-70.3 343 344.00 -4.15
-78.6 345 347.50 -5.22
-104.7 350 375.00 -1.24
-166.9 400 450.00 -0.17
-184.2 500 550.00 -0.04
-188.5 600

0 = —a—= w —i—
) 0} 200 ~ A00 600
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(V2-V1)/2 (uL)

Figura 175. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 300 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 143. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) | ut uL | AE/AuL
64.1 0 50.00 0.00
63.7 100 150.00 -0.02
61.5 200 225.00 -0.04
59.7 250 275.00 -0.16
51.5 300 315.00 -0.19
45.7 330 332.50 -4.56
22.9 335 337.50 -7.16
-12.9 340 341.50 -21.10
-76.2 343 344.00 -5.50
-87.2 345 347.50 -4.82
-111.3 350 375.00 -1.36
-179.4 | 400 450.00 -0.09
-188.5 500 550.00 -0.03
-191.5 600
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Figura 176. Primera Derivada de la quinta

ultramicrovaloracion potenciométrica de 300 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 144. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 300 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) | ut uL | AE/BpL
69.6 0 50.00 -0.01
68.5 100 150.00 -0.03
65.8 200 225.00 -0.22
54.7 250 275.00 -0.14
47.5 300 315.00 -0.59
29.9 330 332.50 -1.96
20.1 335 337.50 -7.54
-17.6 340 341.50 -19.40
-75.8 343 344.00 -5.30
-86.4 345 347.50 -3.80
-105.4 350 375.00 -1.29
-169.9 400 450.00 -0.14
-183.4 500 550.00 -0.02
-185.6 600

) 200 00 600
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Figura 177. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 300 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 145. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 300 pL de solucién de
Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacién estandar y

porcentaje de coeficiente de variacién.

Volumen de punto de
equivalencia (pL)

341.5

341.5

3415

3415

341.5

341.5

Promedio

341.5

Desviacion
estandar

0.0

%CV

0.0
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c) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 200 L
de solucion de Naproxeno 0.1987 N con hidroxido de sodio 0.1743 N.

Cuadro 146. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
puL AE/ApL
78.2 0 50.00 -0.04
73.8 100 125.00 -0.14
66.9 150 162.50 -0.04
65.9 175 187.50 -0.30
58.5 200 205.00 -0.33
55.2 210 215.00 -1.94
35.8 220 223.00 -9.65
-22.1 226 227.50 | -23.87
-93.7 229 232.00 -4.88
-123.0 235 237.50 -2.40
-135.0 240 270.00 -0.70
-176.8 300 350.00 -0.05
-182.0 400 450.00 -0.01
-182.7 500

E (mV) uL
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Figura 178. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 147. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
74.7 0 50.00 0.00
74.4 100 125.00 -0.13
67.8 150 162.50 -0.48
55.7 175 187.50 -0.01
55.5 200 205.00 -1.09
44.6 210 215.00 -1.01
345 220 223.00 | -10.63
-29.3 226 227.50 | -19.30
-87.2 229 232.00 -5.03
-117.4 235 237.50 -3.44
-134.6 240 270.00 -0.68
-175.6 300 350.00 -0.08
-183.8 400 450.00 -0.01
-184.5 500

E (mV) uL

Cuadro 148. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
118 AE/ApL
73.4 0 50.00 -0.02
71.1 100 125.00 0.00
71.0 150 162.50 -0.09
68.8 175 187.50 -0.08
66.9 200 205.00 -0.90
57.9 210 215.00 -0.02
57.7 220 223.00 -2.88
40.4 226 227.50 | -24.60
-33.4 229 232.00 -7.87
-80.6 235 237.50 -6.06
-110.9 240 270.00 -1.03
-172.4 300 350.00 -0.10
-182.1 400 450.00 -0.01
-183.4 500

E (mV) uL
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Figura 179. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Figura 180. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 149. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/AuL
77.1 0 50.00 -0.03
74.0 100 125.00 0.00
73.8 150 162.50 -0.06
72.3 175 187.50 -0.26
65.9 200 205.00 -0.38
62.1 210 215.00 -2.21
40.0 220 223.00 | -11.20
-27.2 226 227.50 | -17.27
-79.0 229 232.00 -4.78
-107.7 235 237.50 -3.22
-123.8 | 240 270.00 -0.76
-169.1 300 350.00 -0.09
-177.6 | 400 450.00 -0.01
-178.3 500

E (mV) uL

Cuadro 150. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
80.4 0 50.00 -0.04
76.7 100 125.00 -0.02
75.5 150 162.50 -0.07
73.8 175 187.50 -0.10
71.4 200 205.00 -0.25
68.9 210 215.00 -0.77
61.2 220 223.00 -3.38
40.9 226 227.50 | -17.93
-12.9 229 232.00 -6.33
-50.9 235 237.50 -6.00
-80.9 240 270.00 -1.39
-164.0 300 350.00 -0.14
-177.9 | 400 450.00 0.00
-178.0 500

E (mV) uL
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N
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Figura 181. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Figura 182. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 151. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 200 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) |t uL | AE/BpL
78.5 0 50.00 -0.01
77.8 100 125.00 -0.04
76.0 150 162.50 -0.12
72.9 175 187.50 -0.14
69.5 200 205.00 -0.67
62.8 210 215.00 -0.27
60.1 220 223.00 -6.43
21.5 226 227.50 | -13.53
-19.1 229 232.00 -5.25
-50.6 235 237.50 -5.56
-78.4 240 270.00 -1.33
-158.2 300 350.00 -0.16
-174.3 400 450.00 -0.01
-175.5 500
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Figura 183. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloraciéon potenciométrica de 200 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 152. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 200 pL de solucién de
Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacion estandar y

porcentaje de coeficiente de variacion.

Volumen de punto de
equivalencia (uL)

227.5

227.5

227.5

227.5

227.5

227.5

Promedio

227.5

Desviacion
estandar

0.0

%CV

0.0
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d) Potenciales obtenidos en cada una de las ultramicrovaloraciones de 100 pL
de solucion de Naproxeno 0.1987 N con hidroxido de sodio 0.1743 N.

Cuadro 153. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la primera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/ApL
83.7 0 25.00 -0.04
81.5 50 62.50 -0.34
73.1 75 85.00 -0.04
72.2 95 97.50 -2.42
60.1 100 | 105.00 | -10.24
-42.3 110 | 111.00 -9.90
-62.1 112 112.50 -9.70
-71.8 113 113.50 | -12.20
-84.0 114 | 115.50 -3.60
-94.8 117 118.50 -4.03

-106.9 120 | 135.00 -1.27

-144.9 150 | 175.00 -0.31

-160.4 200 | 250.00 -0.04

-163.9 300

E (mV) uL

T ——
i\oo /200 300
/

AE/ApL
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-14
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Figura 184. Primera Derivada de la primera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino.
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Cuadro 154. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la segunda ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
uL AE/AuL
69.2 0 25.00 -0.02
68.1 50 62.50 -0.04
67.2 75 85.00 -0.65
54.3 95 97.50 -2.42
42.2 100 105.00 -9.60
-53.8 110 111.00 | -10.50
-74.8 112 112.50 -20.70
-95.5 113 113.50 | -18.20
-113.7 114 115.50 -2.13
-120.1 117 118.50 -4.63
-134.0 120 135.00 -0.61
-152.2 150 175.00 -0.14
-159.3 200 250.00 -0.02
-161.5 300

E (mV) uL

Cuadro 155. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la tercera ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
pL AE/ApL
70.7 0 25.00 -0.01
70.1 50 62.50 -0.02
69.7 75 85.00 -0.12
67.4 95 97.50 -1.10
61.9 100 105.00 -1.19
50.0 110 111.00 | -17.35
15.3 112 112.50 | -24.10
-8.8 113 113.50 | -16.20
-25.0 114 115.50 | -17.43
-77.3 117 118.50 -6.13
-95.7 120 135.00 -1.33
-135.5 150 175.00 -0.27
-149.0 200 250.00 -0.07
-156.2 300

E (mV) uL
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Figura 185. Primera Derivada de la segunda
ultramicrovaloracién potenciométrica de 100 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino.
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Figura 186. Primera Derivada de la tercera
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 156. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la cuarta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada

E(mv) | ut uL | AE/ApL
72.8 0 2500 | -0.02
716 50 | 6250 | -0.13
68.4 75 | 85.00 | -0.57
57.0 95 | 97.50 | -13.94

-12.7 100 105.00 -2.30
-35.7 110 111.00 | -15.25
-66.2 112 112.50 -9.10
-75.3 113 113.50 | -27.20
-102.5 114 115.50 -2.33
-109.5 117 118.50 -3.33
-119.5 120 135.00 -0.56
-136.4 150 175.00 -0.18
-145.6 200 250.00 -0.04
-149.8 300

Cuadro 157. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la quinta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada

E (mV) uL

pL AE/ApL
68.2 0 25.00 -0.08
64.0 50 62.50 -0.08
61.9 75 85.00 -0.21
57.7 95 97.50 -1.76

48.9 100 105.00 | -9.62
-47.3 110 111.00 | -5.20
-57.7 112 112.50 | -6.70
-64.4 113 113.50 | -12.70
-77.1 114 115.50 | -2.80
-85.5 117 118.50 | -3.90
-97.2 120 135.00 | -0.65
-116.8 150 175.00 | -0.24
-128.7 200 250.00 | -0.08
-136.6 300
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0} il 200 300
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@ 113.50
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Figura 187. Primera Derivada de la cuarta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 100 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Figura 188. Primera Derivada de la quinta
ultramicrovaloracion potenciométrica de 100 pL de
solucién de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino
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Cuadro 158. Variaciones del potencial por unidad de
volumen adicionado de NaOH 0.1743 N y calculo de la
primera derivada de la sexta ultramicrovaloracion
potenciométrica de 100 pL de solucién de Naproxeno
0.1987 N empleado un electrodo de platino

Primera derivada
E(mv) | ut uL | AE/ApL
78.1 0 25.00 -0.10
73.1 50 62.50 -0.35
64.4 75 85.00 -0.02
64.1 95 97.50 -0.26
62.8 100 105.00 -11.10
-48.2 110 111.00 -10.30
-68.8 112 112.50 -10.20
-79.0 113 113.50 -11.70
-90.7 114 115.50 -4.23
-103.4 117 118.50 -2.67
-111.4 120 135.00 -0.58
-128.9 150 175.00 -0.52
-155.1 200 250.00 -0.18
-172.8 300
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Figura 189. Primera Derivada de la sexta
ultramicrovaloracién potenciométrica de 100 pL de
solucion de Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N
usando un electrodo de platino

Cuadro 159. Volumenes de punto de equivalencia de las ultramicrovaloraciones potenciometricas de 100 pL de solucién de
Naproxeno 0.1987 N con NaOH 0.1743 N empleado un electrodo de platino, mostrando el promedio, desviacion estandar y

porcentaje de coeficiente de variacion.

Volumen de punto de
equivalencia (uL)

113.5

112.5

112.5

113.5

113.5

113.5

Promedio

113.2

Desviacion
estandar

0.5

%CV

0.4
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