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1 Resumen

Las innovaciones potenciométricas, estan en evolucién constante, mas en esta época de profundo
cambio tecnolégico. La finalidad de este proyecto es el desarrollo de sensores de potencial eléctrico,
con base en microelectrodos de acero inoxidable electropulidos, sencillos de elaborar, de bajo costo
y con una gran versatilidad en su disefio estructural para realizar valoraciones potenciométricas de
acido-base. El sistema estudiado fue acido fosférico con hidréxido de sodio.

Se utilizaron dos microelectrodos electropulidos combinados (ME-ME) uno como microelectrodo
indicador y otro como microelectrodo de referencia; se compararon las geometrias y los puntos de
equivalencia obtenidos a partir de las ultramicrovaloraciones de los microelectrodos, con las
valoraciones de un electrodo convencional de vidrio.

Finalmente, los alambres de acero 316 tratados con una mezcla de trioxido de cromo y acido
sulfurico, sometidos a una intensidad de corriente de 0.5 A durante 45 segundos, forman sobre la
superficie una monocapa de metaoxidos que responden de manera lineal al pH, implicando que si
con el microelectrodo electropulido se mide el potencial electroquimico generado por una solucion
gue contenga un acido o una base y se obtiene la misma geometria con respecto a un electrodo
convencional de vidrio, se puede concluir que no existe diferencia significativa entre los resultados
obtenidos con el electrodo convencional de vidrio y el microelectrodo elaborado. La cantidad de
residuos generados durante una ultramicrovaloracion es de 0.6 mL mientras que una valoracién
convencional tiene una generacién de 10 mL por lo se redujo la cantidad de residuos quimicos.



2 Objetivos

2.1

2.2.

2.3.

2.4.

Disefar y construir microelectrodos electropulidos por medio de un ataque electroquimico
a alambres de acero 316, con los que se puedan llevar a cabo ultramicrovaloraciones acido-
base.

Generar la metodologia adecuada para construir microelectrodos electropulidos
combinados con el fin de utilizarlos en la ultramicrovaloracién de acido fosférico con
hidréxido de sodio.

Comparar la geometria de las curvas de valoracion obtenidas de los microelectrodos
electropulidos combinados con las curvas obtenidas de un electrodo convencional de vidrio
Determinar la confiabilidad de reproduccién de las ultramicrovaloraciones realizando un
analisis estadistico utilizando los puntos de equivalencia para ello.
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3 Generalidades
3.1 Potenciometria

Por casi un siglo, las técnicas potenciométricas han sido utilizadas para encontrar puntos finales en
valoraciones (o titulaciones). En métodos mas recientes las concentraciones de un ion se miden de
manera directa del potencial de electrodos de membrana ion-selectivos. Estos electrodos estdn
relativamente libres de interferencias y son un medio rapido, conveniente y no destructivo para
determinar cuantitativamente numerosos aniones y cationes de importancia.! (Skoog, 2015)

La potenciometria se basa en el fundamento de una celda electroquimica (figura 1) y la sefial
analitica que se mide es su potencial eléctrico. Es bien conocido que las reacciones redox (implican
transferencia de electrones) se pueden realizar por mezcla directa de sus componentes o sin
contacto directo entre ellos mediante una celda.? (Belarra, 2011)

Bateria

—{ie—
1.

Figura 1. Celda electroquimica.

Toda determinacién potenciometrica se fundamenta en una medida de potencial, en condiciones
de corriente nula, entre dos electrodos sumergidos en una disolucidn problema. Cada electrodo
constituye una semicelda. Uno de ellos, denominado electrodo de referencia, es una semicelda
electroquimica de referencia, cuyo potencial es constante en relacién con de la disolucién problema.
El otro, denominado electrodo selectivo de iones, es el electrodo de medida o electrodo indicador
bafiado en la disolucidén problema. 3 (Rouessac, 2003)

El nimero de medidas potenciométricas es elevado, los fabricantes miden el pH de muchos bienes
de consumo; los laboratorios clinicos determinan los gases sanguineos como indicadores
significativos de enfermedades; los efluentes municipales e industriales se vigilan continuamente
para determinar el pH y las concentraciones de contaminante.

1 Skoog, Douglas (2015). Fundamentos de quimica analitica (9na edicidn), Potenciometria (pp. 535-574).
México. CENAGE Learning.

2 Belarra, Miguel Angel (2011). Introduccién a la quimica analitica (1ra edicién), Algunos ejemplos de sefiales
analiticas (pp. 21-22). Zaragoza. Prensas universitarias de Zaragoza

3 Rouessac, Francias (2003). Analisis quimico, métodos y técnicas instrumentales modernas (1ra edicién),
Métodos potenciométricos (pp. 367-376). Madrid. Mc Graw Hill
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3.2 Electrodos

3.2.1 Definicion
Un electrodo es un dispositivo a través del cual los electrones fluyen hacia o desde las especies
quimicas que participan en una reaccién.* (Harris, 2013)

3.2.2 Principio de funcionamiento

El equipo empleado en potenciometrica para el estudio de un analito, sencillo y barato, comprende
un electrodo de indicador, un electrodo de referencia y un dispositivo de medida de potenciales, el
analito es una especie electroactiva que puede ceder o aceptar electrones en un electrodo. El
sistema puede representarse como:

Electrodo de referencia|puente salino|disolucion del analito|Electrodo indicador

3.2.2.1 Electrodo de referencia

El electrodo de referencia es una semicelda con un potencial de electrodo conocido con exactitud,
el cual es independiente de la concentracién de analito o de cualquier otro ion presente en la
disolucién que se estd estudiado. Este electrodo debe ser resistente, facil de armar, y debe
mantener un potencial constante al paso de pequefias corrientes.® (Skoog, 2015)

3.2.2.2 Electrodo indicador

El electrodo indicador estd inmerso en una disolucion del analito, desarrollando un potencial que
depende de la actividad del analito. El electrodo indicador ideal responde de manera rdpida y
reproducible a los cambios en la concentracién de un ion analito (o de un grupo de iones analito).
Aunque ningun electrodo indicador tiene una respuesta absolutamente especifica, en la actualidad
existen algunos muy selectivos. ® (Skoog, 2015)

3.2.2.3 Puente salino

Un puente salino es medio ionico con una barrera semipermeable en cada uno de sus extremos. A
través de estas barreras pueden pasar pequefias moléculas e iones, pero no moléculas grandes. Se
puede construir un puente salino adecuado llenando un tuvo en U con agar y con cloruro de
potasio. ” (Harris, 2013)

3.2.2.4 Potenciometro
Dispositivo que mide un potencial eléctrico mediante el equilibrio con un potencial conocido de

signo opuesto. Un potenciémetro mide la misma magnitud que mide un voltimetro, pero el
potencidmetro estda disefiado para sacar mucha menos corriente del circuito medido.® (Harris, 2013)

4 Harris, Daniel (2013). Andlisis quimico cuantitativo (3ra edicidn), Glosario (pp.GL9). Barcelona. Reverte

5> Skoog, Douglas (2015). Fundamentos de quimica analitica (9na edicién), Potenciometria (pp. 535-574).
México. CENAGE Learning.

6 lbidem

7 Harris, Daniel (2013). Anélisis quimico cuantitativo (3ra edicién), Fundamentos de electroquimica (pp.290).
Barcelona. Reverte

& lbidem
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3.3 Ecuacion de Nerst
Un potencial de electrodo es la medida de la diferencia de las concentraciones de las especies en la
semicelda y sus valores de equilibrio. Por ejemplo, existe una mayor tendencia para que el proceso

AT +e” o A

Ocurra en una disolucion concentrada de A que en una disolucién diluida del mismo ion. En
consecuencia, la magnitud del potencial de electrodo para este proceso debe ser mayor conforme
aumenta la concentracion del ion A en una disolucién. Considerando la semireaccion reversible

aA + bB+...+ne” & cC + dD+...

El potencial para este electrodo estd dado por la ecuacién:

. RT [CI°[D]?..
E=E = e

Donde
E° = Potencial de electrodo estandar

R = Constante de los gases ideales (8.314L)
mol K

T = Temperatura
n = Numero de electrones intercambiados
F = Constante de Faraday (96485 ()

Sustituyendo los valores numéricos de las constantes, convertimos a base 10 los logaritmos y
trabajando a 25°C, obtenemos:

Esta ecuacidn es conocida como la ecuacién de Nernst.® (Skoog, 2015)

3.4 Valoraciones

Los métodos de valoracidn, también llamados métodos volumétricos, incluyen un gran nimero de
procedimientos cuantitativos que se basan en medir la cantidad de un reactivo de concentracion
conocida que es consumido por un analito durante una reaccién quimica o electroquimica. Las
valoraciones volumétricas involucran la medicion del volumen de una disolucion de concentracion
conocida que es necesario para reaccionar completamente con el analito.

En cualquier valoracién, el punto de equivalencia quimico, llamado punto final cuando se determina
experimentalmente, se hace evidente por el cambio de color o por el cambio en una respuesta

9 Skoog, Douglas (2015). Fundamentos de quimica analitica (9na edicidn), Introduccidn a la electroquimica
(pp. 460-461). México. CENAGE Learning.
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instrumental (figura2). El progreso de la valoracidn se presenta en las curvas de valoracion.’ (Skoog,
2015)

— © —
I I 1
' é. ; A=
S =

Figura 2. Valoracion volumétrica

p—

3.4.1 Curvas de valoracion

Una curva de valoracidn (figura 3) es la representacion grafica de la variacion de un determinado
pardmetro de la disolucién, que se modifica a lo largo de la valoracidn, en funcién del reactivo
afiadido. Resulta de gran utilidad para explicar algunas caracteristicas de la valoracion.

Las curvas de valoracion muestras las proximidades de los puntos de equivalencia un cambio muy
apreciable: una modificaciéon en la pendiente de la curva, un incremento o un decrecimiento brusco
(salto) del parametro medido.

3.4.2 Punto de equivalencia

El punto de equivalencia (figura 3) en una valoracidn es el punto teérico que se alcanza cuando la
cantidad del titulante afiadido es quimicamente equivalente a la cantidad de analito de la muestra,
es decir, el punto de equivalencia es el punto en que la cantidad de titulante afiadido es
exactamente la necesaria para que reacciones estequiométricamente con el analito.'! (Skoog, 2015)

14

e gQuivalence
point

\Y

base
Figura 3. Representacion de una curva de valoracion y su punto de equivalencia

10 Skoog, Douglas (2015). Fundamentos de quimica analitica (9na edicién), Valoraciones en quimica analitica
(pp. 302-313). México. CENAGE Learning.
1 lbidem
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3.4.3 Valoracion acido-base

Este tipo de valoraciones son utilizadas ampliamente para determinar las cantidades de acidos y
bases. Ademas, las valoraciones de neutralizaciéon pueden utilizarse para monitorear el progreso de
las reacciones que producen o consumen iones hidrogeno.

Las valoraciones de neutralizacion dependen de una reaccidon quimica del analito con un reactivo
estdndar. Existen varios tipos de valoraciones acido-base:

e Valoracién de acido fuerte con una base fuerte (figurada).
e Valoracién de acido fuerte con una base débil (figuradb).
e Valoracién de base débil con un acido fuerte (figura4c).

e Valoracién de base fuerte con un acido fuerte (figura4d).

ACIDO FUERTE con BASE FUERTE

ACIDO FUERTE con BASE DEBIL

Ll

BF pH BD pH
A § A
: e
(2.2 (=2
a) b)

0) d)

Figura 4. Valoraciones dcido-base.

Sin embargo, existente diferentes sistemas poliprdticos, es decir, aquellos que ceden o aceptan mas
de un protdn, por lo que existen mas sistemas de valoracién como son los sistemas dipréticos y
triprdticos.

3.4.4 Valoraciones potenciométricas

En una valoracidon potenciometrica se mide potencial de un electrodo indicador adecuado en
funcién del volumen del titulante. La informacidon que provee una valoraciéon potenciométrica es
diferente de los datos obtenidos en una medicidn potenciometrica directa.

Las valoraciones potenciométricas proveen datos que son mads confiables que los datos

provenientes de valoraciones que utilizan indicadores quimicos y son particularmente Utiles en
disoluciones coloridas o turbias y para detectar la presencia de especies insospechadas.
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Este tipo de valoraciones ofrecen ventajas adicionales sobre la potenciometria directa. Debido a que
la medicién se basa en el volumen de titulante que provoca un cambio rapido en el potencial cerca
del punto de equivalencia. Sin embargo, tienen la desventaja de consumir mas tiempo que aquellas
que involucran indicadores.'? (Skoog, 2015)

3.5 Electropulido

El electropulido es un tratamiento superficial que se realiza mediante un proceso electrolitico
adecuado por disolucién anddica de la superficie metalica a tratar, produciendo una nivelacion del
material base que permite obtener un acabado brillante y mejorar las propiedades del metal, es
decir, una integridad superior a la de los acabados mecanicos convencionales disponibles.

Las imperfecciones de la superficie son eliminadas mediante la disolucidn anddica en una solucion
electrolitica con una corriente eléctrica impuesta. Durante el proceso de electropulido, se aplican
cargas eléctricas a los puntos altos de la superficie del metal, eliminando rebabas, bordes filosos y
otras imperfecciones presentes en la superficie.

Las soluciones empleadas como electrolito para la mayor parte de los metales, contiene mezclas de
acidos inorganicos: acidos sulfurico, fosférico, fluorhidrico, crémico, etc.; y acidos organicos: acidos
citricos, propidnicos, etc.

ANTES DEL ELECTROPULIDO

Acero |Inox. 316.

La  superficie pulida
mecdnicamente aparece
aspera cuando se le ve
magnificada 1000 veces
en un microscopio
electrénico de barrido
(SEM). La vista muestra la
borrosidad metélica del
pulido mecénico.

Acero Inox. 316.

La superficie
electropulida aparece
lisa cuando se le ve
magnificada 1000 veces
en un microscopio
electrénico de barrido

(SEM).

DESPUES DEL ELECTROPULIDO

Figura 5. Superficie del acero inoxidable electrupulida.

2 |bidem
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Debido al electropulido obtenemos las siguientes ventajas:

a. Tratar piezas de formairregular y de gran tamafio, en un tiempo corto y con gran ahorro de
mano de obra.

b. Aumentar la resistencia a la corrosidon ya que el proceso permite eliminar las capas
superficiales formadas por labores de laminacién y pulido, dejando sobre la superficie
terminada una capa de oxidos de hierro que le confiere una excelente pasividad en relacién
con numerosos reactivos quimicos.

c. Disminuir la tendencia en los liquidos y sélidos a adherirse a la superficie, mejorando los
aspectos de limpieza y escurrido de las mismas, aspectos muy importantes en
intercambiadores de calor, evaporadores, etc.

d. Pulir piezas en las que el pulido mecdnico resulta inaccesible. Esto es posible lograrlo en un
solo tratamiento, proporcionando un aspecto uniforme en toda la superficie, lo cual seria
dificil de lograr mediante métodos convencionales.

e. Cuando el proceso de electropulido se detiene, no todo el Hierro queda como Hierro (0), ni
todo el hierro queda como Hierro (ll) o Hierro (lll), quedando fases intermedias de hierro
naciente, capaz de producir dxidos de valencia mixta, capaces de intercambiar protones
siguiendo la ley de Nernst.

3.6 Intervalos de Confianza

En la mayoria de los andlisis quimicos cuantitativos, el valor real de la media no se puede determinar
ya que requeriria un numero inmenso (tiende a infinito) de mediciones. Sin embargo, con ayuda de
la estadistica se puede establecer un intervalo que rodea a la media determinada
experimentalmente dentro de la cual se espera que se encuentre la media poblacional con un cierto
grado de probabilidad. Este intervalo se conoce como intervalo de confianza (figura 6). 1* (Skoog,
2015)

Figura 6. Intervalo de confianza.

3.6.1 T de student

La t de student de usa frecuentemente para expresar intervalos de confianza y para comparar los
resultados de diferentes experimentos. El nivel de confianza de la t de student nos indica el
porcentaje de veces que obtendra la misma media de la poblacidn al repetir un experimento un
numero finito de veces.

13 Skoog, Douglas (2015). Fundamentos de quimica analitica (9na edicién), Tratamiento y evaluacién
estadisticos de los datos (pp. 123-128). México. CENAGE Learning.
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4 Procedimiento Experimental

4.1 Tratamiento de dos alambres de acero 316

Se cortaron 6 alambres de acero 316 de 75 milésimas de didmetro y 7.5 cm de longitud,
posteriormente se sumergieron en una mezcla de Tridxido de cromo (CrOs) 2.5 molar en acido
sulfdrico (H2S04) 5 molar. Con ayuda de una fuente de poder (Loedstar), se aplicd una intensidad de
corriente de 0.5 Amperes durante 30 segundo, con la finalidad de electropulir los alambres de acero
316. Los alambres ya electropulidos se almacenaron en una solucion de Hidréxido de sodio 0.1 M
con la finalidad de hidratar la monocapa de metaxidos y se puede realizar el intercambio de
protones (figura7).

Figura 7.- Tratamiento de los alambres de acero 316

4.2 Determinacion experimental de la linealidad

Una vez electropulidos los alambres de acero 316, se conectaron mediante un cable coaxial y
caimanes a un potenciémetro (figura 8), teniendo presente que uno fungié como microelectrodo
de referencia otro como microelectrodo indicador.

__»| EEcatddico

Caimanes

Cahle coaxial

ConectorBNC a
potencidmetro

EE anddico

Figura 8. Conexion de los microelectrodos.
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El microelectrodo de referencia se sumergié en una solucién de KNOs saturada (solucidn de
referencia) y el otro como microelectrodo indicador se sumergié en las soluciones buffer (pH4, 7y
10) y con la ayuda de un puente de agar se cerrd el circuito (figura 9) para asi poder determinar la
pendiente y la correlacidn de cada uno de los pares de microelectrodos. Esta determinacion tiene
como objetivo corroborar que si el par de microelectrodos responde linealmente al potencial
obtenido de las soluciones buffer.

1y7Caimanes
2. Bectrodo EE indicador
3. Electrodo EE referencia

4 Puente s3lino agar-agar

5. Vaso de vidrio de fondo concavo
6. Solucion Buffer cambiante
8. Potenciometro Ozkton
8. Agitador magnetico o
10. Barra magnética de 5 x 2mm - :
11. Microbarra magnética

12. Vaso devidrio de fondo concavo 4 1

~

Figura 9. Sistema para determinar la linealidad de los microelectrodos.
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4.3 Construccion de los microelectrodos

Una vez determinada la linealidad de los microelectrodos, se encapsularon en un tubo de vidrio
separando el microelectrodo de referencia del microelectrodo indicador por medio de un tubo
capilar (figura 10), los electrodos se conectaron a un cable coaxial con conexién BNC mediante
caimanes.

I_

Orificio para H
llenado de KNO3

Conector BNC

Cable coaxial

Acero 316
Electropulido

Tubo capilar

Tubo de vidrio de 0.5

Solucién de KNO3 mm de didmetro

. , Acero 316
Fibra de algodén L }
®— Electropulido

Sello de silicon

Figura 10. Armado de los microelectrodos
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En la figura 11 podemos observar el acabado final de uno de los microelectrodos construidos,
descritos en el procedimiento anterior. Con este disefio en la parte inferior del electrodo, se procura
que el area de contacto con la solucién sea mayor para dar una mejor respuesta y minimizar la
cantidad de solucién problema utilizada para la ultramicrovaloracion.

Figura 11. Microelectrodo elaborado

4.4  Pretratamiento de los microelectrodos

Se llend la cavidad destinada a la solucién de referencia con la solucién saturada de KNOs con la
finalidad de que la fibra de algoddn insertada funja como punto de contacto entra la solucién de
referencia y la solucion problema para cerrar el circuito y poder obtener medidas de potencial
(figura12).

: 1% W —

Figura 12. Orificio para llenado solicion de referencia.
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4.5 Ultramicrovaloraciones

Se llevaron a cabo 5 ultramicrovaloraciones de 0.3 mL de acido fosfdrico (H3PO4) 0.0059M con
hidréxido de sodio (NaOH) 0.0234M empleando los microelectrodos EE-EE para dar seguimiento a
la valoracion (figura 13).

E%_f;

i

|

1. Bureta digital Eppendorf multippete®Plus para
adiciones de 5 a 100 pL.

2. Cable coaxial para la conexidn de electrodos.

3. Punta de microbureta.

&

Contenedor de vidrio de 0.7 cm de didmetro por 3 cm
de altura.

Microelectrodo EE-EE.

300 pL de H3PO4 por valorar

Potenciémetro Oakton modelo 110 Series
Microbarra magnética

Agitador magnético.

©® N w

Figura 13. Sistema de ultramicrovaloracion
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5 Resultados y analisis

5.1 Linealidad de microelectrodos

Se realizé la linealidad con 3 soluciones buffer (tabla 1), ya que para la calibracién indicada en los
manuales de un potenciémetro se requieren 2. Por lo tanto, este proceso se realizé con la finalidad
de calibrar los microelectrodos.

pH mV pH mV pH mV
4.01 -223 4.01 38.8 4.01 393
7.00 -321 7.00 -82.6 7.00 218
10.01 -458 10.01 -274 10.01 99

Tabla 1. Linealidad microelectrodos con buffers

Linealidad microelectrodo 1

-200

-250

-300
y =-39.174x - 59.523
R?=0.9913

-350

mV

-400
-450

-500
pH

Grafica 1. Linealidad microelectrodo 1

Las graficas de la linealidad de los microelectrodos 2 y 3 se encuentran en el anexo 3.

Con los datos anteriores mediante una regresion lineal se obtuvieron los datos de pendiente y
correlacion.

R2 m R? m R? m
0.9913 -39.174 0.9841 -52.146 0.9876 -48.989

Tabla 2. Datos obtenidos de la linealidad de los microelectrodo

Con los valores obtenidos de la regresién lineal, se establece que los microelectrodos construidos
tienen un comportamiento pseudonerstiano, esto se debe a la interferencia de los metaoxidos
formados en la monocapa en la superficie de los microelectrodos, sin embargo se espera que la
geometria de las graficas no se vea afectada.
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De acuerdo con esto, la reaccion electroquimica que predomina en el acero 316 y que puede
justificar la respuesta al potencial electroquimico de los microelectrodos electropulidos combinados
es la siguiente:

2Fe® + 3H,0 & Fey03(5) + 6HY + 6e”

De acuerdo a esta reaccidon el potencial electroquimico estd dado por su ecuacién de Nerst
representativa:

., 0.0592 Fe,0 H*]®é
E=F + Og[ 2 3(5)][ ]
6 [Fe®]?[H,0]3

Considerando que la actividad del Fe® y Fe;0s es 1, y aplicando leyes de los logaritmos se obtiene
E = E°—0.0592pH

Teniendo en que durante el electropulido también se lleva a cabo la reaccidn electroquimica
de Fe(ll)

Fe® + H,0 & FeO, + 2H" + 2e~

De acuerdo a esta reaccién el potencial electroquimico estd dado por su ecuacidén de Nerst
representativa:

g g, 00592 [FeO ][H*]?
= 2 %8 7[Fe%[H,0]

Considerando que la actividad del Fe® y FeO es 1, y aplicando leyes de los logaritmos se obtiene
E=E"— 0.0592pH

Al no existir diferencia en las ecuaciones de Nerst anteriores, el potencial electroquimico
medido por los microelectrodos construidos esta respondiendo a la oxidacion de hierro ya
gue este es el metal que predomina en el acero 316.
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5.2 Curvas de valoracion microelectrodo 1

Tabla 3. 1ra Ultramicrovaloracion de 300 ulL de H3P0O4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1.

0.00 187.90 50.00 142.20 100.00 -101.50 155.00 -265.00

5.00 187.90 55.00 126.30 110.00 -105.80 160.00 -269.00
10.00 187.70 60.00 51.30 115.00 -110.00 165.00 -273.00
15.00 187.50 65.00 -80.10 120.00 -116.60 170.00 -279.00
20.00 180.90 70.00 -85.60 125.00 -124.50 175.00 -281.00
25.00 176.60 75.00 -89.40 130.00 -135.00 180.00 -284.00
30.00 173.30 80.00 -92.60 135.00 -150.00 185.00 -286.00
35.00 168.80 85.00 -94.90 140.00 -191.00 190.00 -289.00
40.00 163.00 90.00 -96.90 145.00 -233.00 195.00 -289.00
45.00 154.50 95.00 -99.70 150.00 -256.00 200.00 -292.00

1ra Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1

200.00
150.00
100.00

50.00

0.00
-50.000-00 200.00

E (mV)

-100.00
-150.00
-200.00
-250.00
-300.00

UL de NaOH

Grafica 2. 1ra curva de ultramicrovaloacion de microelectrodo 1.

De acuerdo a la hipdtesis de que el potencial obtenido se debe a la oxidacidn del hierro (metal con
mayor presencia en el acero, 70%) y revisando la geometria de la grafica podemos confirmar esta
hipétesis y continuar con el andlisis de las valoraciones realizadas.

En la gréfica anterior se puede observar que el microelectrodo 1 responde de manera correcta a la
valoracion de HsPO, (0.0059M) con NaOH (0.0234). También se observa que el primer salto
ampliamente cuantitativo y se obtuvo la geometria esperada (presencia de los 2 saltos) que se
presenta con los electrodos convencionales.

Puesto que el primer salto es el mas cualitativo se utilizara este para la obtencion de los puntos de
equivalencia y el posterior andlisis de estos.
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Tabla 4. 2da ultramicrovaloracion de 300 uL de H3PO4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1.

0.00 25.20 60.00 26.10 125.00 -35.00 185.00 -110.00
5.00 25.50 65.00 23.30 130.00 -36.70 190.00 -111.60
10.00 25.00 70.00 19.70 135.00 -38.90 195.00 -113.40
15.00 25.50 75.00 3.60 140.00 -41.50 200.00 -115.40
20.00 25.00 80.00 -10.50 145.00 -47.40 210.00 -119.50
25.00 24.60 85.00 -18.40 150.00 -55.50 220.00 -121.70
30.00 24.40 90.00 -22.90 155.00 -65.20 230.00 -125.50
35.00 24.10 95.00 -25.30 160.00 -79.90 240.00 -127.90
40.00 26.10 100.00 -28.90 165.00 -91.70 250.00 -133.40
45.00 25.20 110.00 -30.10 170.00 -99.90

50.00 24.40 115.00 -31.50 175.00 -103.70

55.00 26.10 120.00 -33.20 180.00 -107.60

2da Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1

25.00

5.00

-15.000.00 50.00 100.00 150.00 200.00 250.00
-35.00

-55.00

E(mV)

-75.00

-95.00

-115.00

-135.00

puL de NaOH

Grafica 3. 2da curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 1.

Podemos notar que el inicio de esta valoracién fue diferente al de la primera valoracién (grafica 3),
esto debido a que existe una interferencia de los otros metales que componen al acero (niquel,
cromo, manganeso, etc.).

Debido a que no solo se oxida el hierro al electropulir el acero, si no que se oxidan todo el conjunto
de metales del que este se conforma. Se intuye que se forma una monocapa de metaoxidos en la
superficie del alambre, por lo que se cree que la interferencia se debe a esto.

La valoracion cumple con la geometria esperada, a pesar de las interferencias que se generaron a lo
largo de esta, cumpliendo con el rango de ubicacién los puntos de equivalencia.
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Tabla 5. 3ra ultramicrovaloracion de 300 uL de H3PO4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1.

0.00 139.50 60.00 100.80 120.00 -71.10 180.00 -225.00
5.00 136.60 65.00 83.80 125.00 -77.30 185.00 -228.00
10.00 134.00 70.00 30.70 130.00 -84.20 190.00 -231.00
15.00 131.60 75.00 -6.60 135.00 -92.10 195.00 -235.00
20.00 128.90 80.00 -21.60 140.00 -103.00 200.00 -238.00
25.00 128.00 85.00 -28.80 145.00 -121.90 210.00 -242.00
30.00 126.60 90.00 -34.80 150.00 -156.70 220.00 -245.00
35.00 123.20 95.00 -42.20 155.00 -188.50 230.00 -247.00
40.00 119.30 100.00 -48.40 160.00 -202.00 240.00 -250.00
45.00 114.70 105.00 -54.30 165.00 -209.00 250.00 -252.00
50.00 111.80 110.00 -59.60 170.00 -216.00

55.00 105.20 115.00 -65.60 175.00 -221.00

3ra Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1
140.00
90.00
40.00

-10.00
0.00 . 150.00

200.00 250.00

-60.00

E (mV)

-110.00
-160.00
-210.00
-260.00

puL de NaOH

Grafica 4. 3ra curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 1.

De igual forma que el caso anterior, se observa que los puntos de equivalencia se encuentran una
vez mas dentro del rango esperado. Sin embargo el potencial inicial de la valoracidn es diferente.

Como ya se menciond esto puede deberse a la formacidon de la monocapa, también se observa una
mejoria en la geometria de la curva que puede deberse a que el microelectrodo elaborado responde
de mejor manera al utilizarse de manera constante en este sistema, por lo que entre mas se repita
la valoracion con el electrodo mejor sera la respuesta de este.
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Tabla 6. 4ta ultramicrovaloracion de 300 uL de H3PO4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1.

0.00 75.40 55.00 49.70 110.00 -61.50 165.00 -153.00

5.00 67.70 60.00 45.90 115.00 -64.20 170.00 -156.00
10.00 67.70 65.00 39.30 120.00 -69.00 175.00 -158.80
15.00 67.70 70.00 12.70 125.00 -71.80 180.00 -164.20
20.00 66.60 75.00 -31.90 130.00 -75.50 185.00 -167.30
25.00 64.90 80.00 -39.50 135.00 -79.90 190.00 -169.30
30.00 63.60 85.00 -45.20 140.00 -86.40 195.00 -171.30
35.00 61.40 90.00 -49.10 145.00 -96.70 200.00 -176.50
40.00 59.00 95.00 -52.20 150.00 -125.40 210.00 -180.00
45.00 56.90 100.00 -55.50 155.00 -142.00 220.00 -181.90
50.00 53.70 105.00 -57.90 160.00 -148.50

4ta Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1

60.00

10.00

0.00 150.00
-40.00

E(mV)

-90.00

-140.00

-190.00

puL deNaOH

Grafica 5. 4ta curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 1.
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Tabla 7. 5ta ultramicrovaloracion de 300 uL de H3PO4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1.

0.00 21.40 60.00 -21.20 120.00 -171.90 180.00 -282.00

5.00 20.20 65.00 -38.30 125.00 -175.00 185.00 -284.00
10.00 18.60 70.00 -87.10 130.00 -180.00 190.00 -285.00
15.00 16.70 75.00 -130.00 135.00 -185.20 195.00 -285.00
20.00 14.50 80.00 -145.90 140.00 -193.90 200.00 -286.00
25.00 12.10 85.00 -155.20 145.00 -208.00 210.00 -286.00
30.00 9.40 90.00 -157.60 150.00 -243.00 220.00 -286.00
35.00 6.60 95.00 -157.40 155.00 -262.00 230.00 -286.00
40.00 3.10 100.00 -161.20 160.00 -272.00 240.00 -286.00
45.00 -0.90 105.00 -161.60 165.00 -275.00 250.00 -286.00
50.00 -5.60 110.00 -164.30 170.00 -277.00
55.00 -11.80 115.00 -167.80 175.00 -280.00

5ta Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 1

0.00
0.00 . 100.00

150.00 200.00 250.00

-50.00

-100.00

E (mV)

-150.00

-200.00

-250.00

-300.00
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Grafica 6. 5ta curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 1.
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5.3 Curvas de valoracion microelectrodo 2

Tabla 8. 1ra ultramicrovaloracion de 300 ul de H3PO4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2.

0.00 130.50 60.00 -36.80 120.00 -181.90 180.00 -251.00

5.00 126.80 65.00 -46.10 125.00 -204.00 185.00 -253.00
10.00 121.70 70.00 -51.90 130.00 -216.00 190.00 -253.00
15.00 116.40 75.00 -58.80 135.00 -225.00 195.00 -253.00
20.00 109.80 80.00 -65.20 140.00 -231.00 200.00 -253.00
25.00 101.90 85.00 -72.40 145.00 -236.00 210.00 -255.00
30.00 95.70 90.00 -79.60 150.00 -239.00 220.00 -257.00
35.00 89.10 95.00 -86.90 155.00 -241.00 230.00 -257.00
40.00 77.70 100.00 -94.50 160.00 -245.00 240.00 -259.00
45.00 65.40 105.00 -105.00 165.00 -247.00 250.00 -259.00
50.00 46.10 110.00 -119.50 170.00 -249.00
55.00 5.30 115.00 -145.40 175.00 -249.00

1ra Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2
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40
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Grafica 7. 1ra curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 2.

El caso del microelecrodo 2 es similar al del microelectrodo 1 y de igual forma se corrobora la
hipotesis formulada, de que el potencial obtenido se ve afectado por los otros metales presentes
en el acero.

Aun asi se observa que los puntos de equivalencia se encuentran dentro de lo esperado, y podemos
afirmar que la geometria de la valoracién se asemeja a la del electrodo convencional de vidrio. Por
lo que el analisis con este microelectrodo puede proseguir.
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Tabla 9. 2da ultramicrovaloracion de 300 uL de H3PO4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2.

0.00 97.70 60.00 34.40 120.00 -80.30 180.00 -225.00

5.00 94.30 65.00 2.20 125.00 -89.30 185.00 -227.00
10.00 91.80 70.00 -49.10 130.00 -100.10 190.00 -229.00
15.00 87.30 75.00 -51.30 135.00 -120.20 195.00 -231.00
20.00 84.80 80.00 -54.60 140.00 -164.20 200.00 -233.00
25.00 82.00 85.00 -57.20 145.00 -185.90 210.00 -235.00
30.00 77.90 90.00 -60.30 150.00 -195.90 220.00 -236.00
35.00 75.70 95.00 -63.70 155.00 -204.00 230.00 -238.00
40.00 71.10 100.00 -66.80 160.00 -210.00 240.00 -240.00
45.00 66.40 105.00 -68.80 165.00 -215.00 250.00 -242.00
50.00 59.00 110.00 -72.50 170.00 -219.00
55.00 49.90 115.00 -77.30 175.00 -222.00

2da Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2
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Grafica 8. 2da curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 2.
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Tabla 10. 3ra ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P0O4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2.

0.00 118.50 60.00 53.90 120.00 -49.50 180.00 -148.80

5.00 116.60 65.00 15.10 125.00 -54.80 185.00 -152.00
10.00 114.40 70.00 -5.90 130.00 -60.90 190.00 -154.20
15.00 111.60 75.00 -15.80 135.00 -74.00 195.00 -156.20
20.00 109.30 80.00 -21.90 140.00 -102.80 200.00 -157.90
25.00 106.60 85.00 -23.80 145.00 -119.50 210.00 -160.50
30.00 103.40 90.00 -26.90 150.00 -127.60 220.00 -163.20
35.00 99.50 95.00 -30.80 155.00 -133.50 230.00 -166.60
40.00 95.30 100.00 -33.80 160.00 -137.30 240.00 -169.70
45.00 89.50 105.00 -38.00 165.00 -140.30 250.00 -170.80
50.00 82.20 110.00 -42.90 170.00 -143.70
55.00 71.90 115.00 -45.60 175.00 -146.40

3ra Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2

120
70

20

30 0 50 0 150 200 250

E(mV)

-80
-130

-180
puL de NaOH

Grafica 9. 3ra curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 2.
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Tabla 11. 4ta ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P04 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2.

0.00 25.30 55.00 5.20 110.00 -90.10 165.00 -163.80

5.00 24.10 60.00 1.30 115.00 -91.80 170.00 -170.80
10.00 23.00 65.00 -4.20 120.00 -94.00 175.00 -172.50
15.00 21.50 70.00 -14.70 125.00 -96.10 180.00 -175.40
20.00 19.70 75.00 -44.60 130.00 -98.60 185.00 -180.40
25.00 18.40 80.00 -65.20 135.00 -101.30 190.00 -184.30
30.00 16.70 85.00 -74.80 140.00 -104.70 195.00 -187.10
35.00 15.20 90.00 -80.10 145.00 -110.00 200.00 -192.10
40.00 13.20 95.00 -83.30 150.00 -119.50 210.00 -202.00
45.00 10.90 100.00 -85.80 155.00 -143.80
50.00 8.70 105.00 -87.90 160.00 -156.00

4ta Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2

-10
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Grafica 10. 4ta curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 2.
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Tabla 12. 5ta ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P04 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2.

0.00 81.20 80.00 -77.90 135.00 -129.10 190.00 -233.00
10.00 74.90 85.00 -84.30 140.00 -136.90 195.00 -235.00
20.00 67.30 90.00 -89.00 145.00 -147.20 200.00 -237.00
30.00 60.70 95.00 -93.60 150.00 -167.70 210.00 -240.00
40.00 52.30 100.00 -98.60 155.00 -190.70 220.00 -243.00
50.00 37.00 105.00 -103.60 160.00 -204.00 230.00 -245.00
55.00 25.30 110.00 -108.60 165.00 -212.00 240.00 -248.00
60.00 9.90 115.00 -112.10 170.00 -219.00 250.00 -250.00
65.00 -19.30 120.00 -116.00 175.00 -222.00
70.00 -57.90 125.00 -119.70 180.00 -225.00
75.00 -69.30 130.00 -123.90 185.00 -229.00

5ta Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 2

50

-50

E (mV)

-100

-150
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Grafica 11. 5ta curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 2.
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5.4 Curvas de valoracion microelectrodo 3

Tabla 13. 1ra ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P0O4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3.

0.00 37.80 60.00 -5.30 120.00 -98.40 180.00 -180.40
5.00 36.10 65.00 -21.40 125.00 -101.30 185.00 -184.50
10.00 34.30 70.00 -52.80 130.00 -105.00 190.00 -185.10
15.00 32.80 75.00 -68.10 135.00 -110.20 195.00 -187.00
20.00 30.80 80.00 -73.80 140.00 -119.20 200.00 -188.20
25.00 28.50 85.00 -78.40 145.00 -127.20 210.00 -191.70
30.00 25.20 90.00 -80.70 150.00 -150.90 220.00 -194.10
35.00 21.70 95.00 -83.80 155.00 -162.80 230.00 -196.10
40.00 17.50 100.00 -87.30 160.00 -168.60 240.00 -198.00
45.00 14.10 105.00 -89.90 165.00 -171.70 250.00 -199.10
50.00 9.60 110.00 -93.00 170.00 -174.50

55.00 3.70 115.00 -95.30 175.00 -178.90

1ra Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3

0.00
0.00 100.00

150.00 200.00 250.00
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-150.00

-200.00
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Grafica 12. 1ra curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 3.

El caso del microelecrodo 3 es similar al de los microelectrodos anteriores, y de igual forma se
corrobora la hipotesis formulada, de que el potencial obtenido se ve afectado por los otros metales
presentes en el acero.

Aun asi se puede observar que los puntos de equivalencia se encuentran dentro de lo esperado, y

podemos afirmar que la geometria de la valoracién se asemeja a la del electrodo convencional de
vidrio. Por lo que el analisis con este microelectrodo puede proseguir.
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Tabla 14. 2da ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P0O4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3.

0.00 37.30 60.00 -39.40 120.00 -108.90 180.00 -178.00
5.00 35.40 65.00 -59.40 125.00 -121.50 185.00 -179.20
10.00 33.60 70.00 -68.10 130.00 -143.60 190.00 -180.40
15.00 32.00 75.00 -74.00 135.00 -153.30 195.00 -181.60
20.00 29.10 80.00 -78.60 140.00 -158.80 200.00 -182.80
25.00 27.10 85.00 -82.10 145.00 -162.70 210.00 -184.50
30.00 23.10 90.00 -85.70 150.00 -165.90 220.00 -186.10
35.00 19.50 95.00 -88.80 155.00 -168.80 230.00 -187.80
40.00 15.30 100.00 -91.70 160.00 -171.50 240.00 -189.30
45.00 10.10 105.00 -94.10 165.00 -173.40 250.00 -190.90
50.00 3.00 110.00 -97.80 170.00 -175.00

55.00 -9.60 115.00 -102.30 175.00 -176.50

2da Curva de Ultramicrovaloracién de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3
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Grafica 13. 2da curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 3.
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Tabla 15. 3ra ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P0O4 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3.

0.00 118.80 60.00 80.90 120.00 -7.70 180.00 -78.40

5.00 116.60 65.00 65.30 125.00 -10.80 185.00 -80.30
10.00 115.00 70.00 31.90 130.00 -12.50 190.00 -81.80
15.00 113.10 75.00 21.70 135.00 -16.90 195.00 -83.10
20.00 111.40 80.00 15.60 140.00 -26.00 200.00 -84.20
25.00 109.30 85.00 10.90 145.00 -44.60 210.00 -87.10
30.00 107.10 90.00 7.70 150.00 -57.00 220.00 -88.80
35.00 104.50 95.00 6.60 155.00 -63.70 230.00 -90.50
40.00 101.40 100.00 4.10 160.00 -68.10 240.00 -94.00
45.00 98.10 105.00 1.50 165.00 -71.80 250.00 -96.20
50.00 94.40 110.00 -0.90 170.00 -74.40
55.00 88.70 115.00 -3.80 175.00 -76.60

3ra Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3

100.00
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Grafica 14. 3ra curva de ultramicrovaloracion de microelectrodo 3.
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Tabla 16. 4ta ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P04 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3.

0.00 78.50 60.00 36.10 120.00 -125.90 180.00 -237.00

5.00 76.30 65.00 24.60 125.00 -129.80 185.00 -240.00
10.00 74.30 70.00 1.90 130.00 -134.00 190.00 -241.00
15.00 72.20 75.00 -59.30 135.00 -138.90 195.00 -241.00
20.00 69.90 80.00 -80.80 140.00 -144.90 200.00 -242.00
25.00 67.30 85.00 -92.70 145.00 -149.80 210.00 -243.00
30.00 64.50 90.00 -101.10 150.00 -159.30 220.00 -245.00
35.00 61.50 95.00 -106.00 155.00 -186.30 230.00 -245.00
40.00 57.90 100.00 -111.00 160.00 -216.00 240.00 -247.00
45.00 54.10 105.00 -115.40 165.00 -227.00 250.00 -247.00
50.00 49.50 110.00 -118.50 170.00 -232.00
55.00 43.70 115.00 -122.00 175.00 -236.00

4ta Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3
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Grafica 15. 4ta curva de ultramicrovaloracén de microelectrodo 3.
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Tabla 17. 5ta ultramicrovaloracion de 300 uL de H3P04 (0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3.

0.00 69.20 60.00 17.50 120.00 -62.70 180.00 -140.70
5.00 67.10 65.00 -10.80 125.00 -66.60 185.00 -141.20
10.00 65.10 70.00 -32.80 130.00 -71.80 190.00 -142.40
15.00 63.30 75.00 -39.80 135.00 -84.50 195.00 -143.10
20.00 61.10 80.00 -44.60 140.00 -101.40 200.00 -144.00
25.00 58.50 85.00 -47.60 145.00 -112.60 210.00 -145.20
30.00 55.60 90.00 -50.60 150.00 -120.70 220.00 -146.30
35.00 53.40 95.00 -51.90 155.00 -125.20 230.00 -147.30
40.00 49.10 100.00 -53.90 160.00 -128.90 240.00 -148.50
45.00 44.60 105.00 -55.70 165.00 -132.40 250.00 -149.70
50.00 39.30 110.00 -57.90 170.00 -135.80

55.00 30.60 115.00 -60.00 175.00 -139.20

5ta Curva de Ultramicrovaloracion de 300 pL de H;PO,
(0.0059M) con NaOH (0.0234) con microelectrodo 3
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Grafica 16. 5ta ultramicrovaloracion de microelectrodo 3.

A lo largo de la experimentacion se verifico que los puntos de equivalencia de las gréficas 2-16
fueran similares, lo cual se cumplié en los 3 microelectrodos construidos. Ademds se noté que el
punto inicial de todas las graficas es diferente entre si, por lo cual se cree que los metales presentes
en el acero generan esa interferencia lo cual no permite que se establezca un potencial constante
inicial.
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5.5 Determinacion de puntos de equivalencia por el método de la primera
derivada

Se determiné el punto de equivalencia se usé la metodologia de la primera derivada, en la cual se
calcula la variacién de potencial por unidad de volumen entre lecturas consecutivas y el volumen
promedio:

AE
A_v_f(v)

En donde al graficar estos valores, se obtiene una curva donde los valores maximos corresponden a
los puntos de equivalencia.

5.5.1 Determinacion de la concentracion de NaOH con electrodo convencional

Se realizaron 3 valoraciones de NaOH, esto con la finalidad de estandarizar la soluciéon para realizar
las valoraciones con los microelectrodos construidos, utilizando el método de la primera derivada
obtuvimos:

1ra Curva de Valoracion de NaOH con HCI

e
o N

pH
N W S U1 OO N 0 O

0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00
mL de HCI

Grafica 17. 1ra Curva de valoraciones de NaOH con HCl con electrodo convencional.
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Tabla 18. Datos de la 1ra derivada de la 1ra valoracion de NaOH con electrodo convencional.

0.00 11.92 1.00 -0.06 0.500 -0.06
1.00 11.86 1.00 -0.09 1.500 -0.09
2.00 11.77 1.00 -0.16 2.500 -0.16
3.00 11.61 1.00 -0.22 3.500 -0.22
4.00 11.39 0.25 -0.14 4.125 -0.56
4.25 11.25 0.25 -0.09 4.375 -0.36
4.50 11.16 0.25 -0.18 4.625 -0.72
4.75 10.98 0.25 -0.3 4.875 -1.20
5.00 10.68 0.10 -0.14 5.050 -1.40
5.10 10.54 0.10 -0.32 5.150 -3.20
5.20 10.22 0.10 -0.77 5.250 -7.70
5.30 9.45 0.10 -3.48 5.350 -34.8
5.40 5.97 0.10 -2.50 5.450 -25.0
5.50 3.47 0.50 -0.77 5.750 -1.54
6.00 2.70 1.00 -0.30 6.50 -0.30
7.00 2.40 1.00 -0.08 7.50 -0.08
8.00 2.32 -8.00 -2.32 4.00 0.29

1ra derivada de ler valoracion de NaOH con
electrodo convencional

o5 0 6 7 8
1
. 15
o
= -2
o
T s
-3
35
PE (mL)=5.35

prom

Grafica 18. 1ra derivada de ler valoracion de NaOH con electrodo convencional.



Mediante este procedimiento que se realizd a cada una de las valoraciones (las graficas de las
valoraciones 2 y 3 se encuentran en el anexo 4), obtuvimos los siguientes resultados:

Valoracion 1 2 3 Vpromedio

Volumen de P.E. (mL) 5.35 5.25 5.375 5.325

Tabla 19. Volimenes de punto de equivalencia NaOH con electrodo convencional

Una vez obtenido el volumen promedio de HCl se determiné la concentracidn real que esta tenia,
mediante:

NV, = N,V,
Tomando en cuenta que se conocia la concentracién de HCI (0.025M) y el volumen de alicuota (5mL)

que se utilizo del estandar, ademas de la cantidad utilizada de NaOH (5.325 mL) para llegar al punto
de equivalencia obtenemos:

CNaOH = 0.0234M

5.5.2 Determinacion de la concentracion de H3PO4 con electrodo convencional

Mediante el procedimiento de la primera derivada que se realizé a cada una de las valoraciones (las
graficas de las valoraciones se encuentran en el anexo 4), obtuvimos los siguientes resultados:

Va|0raCIén l 2 3 4 5 Vpromedio
Volumen de P.E. (mL)  1.25 1.25 1.25 1.25  1.25 1.25

Tabla 20. Puntos de equivalencia de la estandarizacion de H3PO4

Tomando en cuenta que se conocia la concentraciéon de NaOH (0.0234M) y el volumen del primer
punto de equivalencia (1.25 mL), esto debido a que como se menciond anteriormente, este es el
punto de equivalencia mas cuantitativo, ademas de la cantidad de alicuota de HsPO, (5 mL),
obtenemos la concentracién de HsPOa:

CH3PO4 = 0.0059M

5.5.3 Determinacion de la concentracion de H3PO4 con microelectrodo electropulido

Mediante el procedimiento de la primera derivada que se realizé a cada una de las valoraciones (las
graficas de las valoraciones se encuentran en el anexo 5), obtuvimos los siguientes resultados:

Valoracion 1 2 3 4 5 Vpromedio

Volumen de P.E. (uL) 57.5 67.5 625 725 675 65.5
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Tabla 21. Puntos de equivalencia microelectrodo 2

Tomando en cuenta que se conocia la concentracién de NaOH (0.0234M) y el volumen del primer
punto de equivalencia (65.5 uL) que se utilizé del estandar, ademas de la cantidad de alicuota de
HsPO, (300 L), obtenemos la concentracién de HsPOa:

Cu,po, = 0.0051M

5.6 Error experimental

Una vez obtenidos los valores de las concentraciones con el electrodo convencional y con los
electrodos electropulidos, podemos determinar el error experimental de cada uno de los electrodos
tomando como medida de comparacion la concentracién calculada de HsPOa,.

Electrodo Convencional Microelectrodo1 Microelectrodo 2 Microelectrodo 3

Concentracion (M) 0.0059 0.0054 0.0051 0.0051
Tabla 22. Concentraciones de H3PO,

Para el calculo del error se utilizé la siguiente formula:

Cconvencional - Cculculada
%error = X 100

Cconvencional

0.0059 — 0.0051
%error = W X 100 = 13.14

De este modo se calcularon los porcentajes de error para los electrodos faltantes obteniendo los
siguientes resultados:

Microelectrodo 1 2 3
% error 9.17 13.14 13.14

Tabla 23. Porcentaje de error

Este porcentaje de error se debe a la composicién de la solucidn utilizada, por lo que se realizé un
analisis estadistico con la finalidad de establecer la confiabilidad y la capacidad de reproducir las
curvas de valoracion obtenidas.

5.7 Analisis estadistico (t de student)

Con la finalidad de realizar la comparacion en cuanto a desempefio del cada uno de los electrodos
elaborados, se realizd la prueba estadistica de t student utilizando como datos estadisticos los
puntos de equivalencia que arrojo el método de la primera derivada, por lo que se utilizaron las
siguientes formulas:
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t = pEMicroelectrodo - [(pEElectrodo Convencional)(f)] nn,
S n, +n,

Donde:

s =la varianza

_ \[ZMicroelectrodo (PEj - [_)EMicroelectrodo)Z + ZElectrodo Concencional(PEi - ﬁEElectrodo Concencional)2
n+n, —2
ni= numero de valoraciones electrodo armado
n2=numero de valoraciones electrodo convencional
f = factor de conversién (0.06) debido a la relacién de volimenes valorados
PE; = Punto de equivalencia de cada una de las valoraciones del microelectrodo
PE;= Punto de equivalencia de cada una de las valoraciones del electrodo convencional
PEvicroelectrodo = Punto de equivalencia promedio del microelectrodo
PEgicctrodo Convencionai= PuUnto de equivalencia promedio del electrodo convencional

De acuerdo a estas formulas obtuvimos los siguientes resultados:

57.50 1.25 0.0575 6.40E-05 0.08 0.00
67.50 1.25 0.0675 4.00E-06 0.08 0.00
62.50 1.25 0.0625 9.00E-06 0.08 0.00
72.50 1.25 0.0725 4.90E-05 0.08 0.00
67.50 1.25 0.0675 4.00E-06 0.08 0.00

Tabla 24. Datos para cdlculos de varianza con datos del microelectrodo 2

0.07 0.08 5 5 1.30E-04 0.00 4.03E-03 3.73

Tabla 25. Calculo de t student para el microelectrodo 2

44



Con el resultado obtenido de t y mediante la tabla de valores de t de Student, se determiné el nivel
de confianza del electrodo debido a los grados de libertad (n-1), los valores de nivel de confianza
para los grados de libertad (4) son los siguientes

Nivel de confianza (%)

Grados de libertad

90 95 98 99 995 99.9

4 2.132 2.776 3.747 4.604 5.598 8.610
Tabla 26. Valores de la t de student4

Mediante el andlisis estadistico de la t de Student que se realizd a cada una de los electrodos (las
tablas se encuentran en el anexo 4) y comparando el valor obtenido con la tabla anterior, obtuvimos
el nivel de confianza para cada uno de los microelectrodos construidos:

Microelectrodo T  Nivel de confianza (%)

1 3.47 98
2 3.73 98
3 3.73 98

Tabla 27. Nivel de confianza de los electrodos

Se estimd un nivel de confianza de 98%, esto debido a que el valor obtenido mediante el analisis
estadistico estd mas proximo al 98%, por lo que podemos se establece que cada uno de los
electrodos puede reproducir de manera confiable el experimento.

14 Harris, Daniel (2013). Analisis quimico cuantitativo (3ra edicién), Intervalos de confianza (pp. 66-67).
Barcelona. Reverté.
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6 Conclusiones

Se lograron construir 3 microelectrodos combinados electropulido-electropulido para seguir
potenciométricamente las valoraciones de acido fosfdrico (0.0059M) con hidréxido de sodio
(0.0234M).

Con los microelectrodos elaborados las cuantificaciones realizadas no tuvieron diferencias
significativas con las valoraciones convencionales en cuanto la geometria de las graficas y de
acuerdo con los resultados obtenidos con el andlisis estadistico de t de student, el experimento se
puede repetir de forma confiable con los microelectrodos construidos, por lo que el porcentaje de
error no es significativo ya que estamos evaluando la capacidad de respuesta de los microelectrodos
y no la composicién de las soluciones utilizadas

Este tipo de microelectrodos elaborados permite realizar ultramicrovaloraciones (volimenes por
valorar de 0.3 mL) de acido fosfdrico con el consiguiente ahorro de reactivos y minimizacién de
residuos, puesto que la cantidad total generada fue de 0.06 mL por experimento, por lo que se
disminuyd considerablemente la cantidad de residuos.

En conclusion, los microelectrodos elaborados cumplen satisfactoriamente con los objetivos
estipulados y con ello abre un camino para el estudio de esta nueva tecnologia y para que en un
futuro pueda ser aplicada en los laboratorios de quimica analitica de la facultad.

Este tipo de tecnologia puede ser reproducible por los alumnos con la ayuda de la metodologia
generada, ya que las geometrias de las gréficas obtenidas con los microelectrodos construidos
tienen el mismo comportamiento que las realizadas con electrodos convencionales logrando con
esto que los estudiantes tengan un mayor aprendizaje del principio de funcionamiento de los
electrodos.
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ANnexos



8 Anexo 1: Material y equipo

Material

Equipo

1 soporte universal completo
1 bureta de 10 mL
1 pipeta volumétrica de 0.5 mL

1 pipeta volumétrica de 1 mL

1 pipeta volumétrica de 25 mL

1 matraz volumétrico de 10 mL

3 matraces volumétricos de 100 mL

1 vaso de precipitado de 25 mL
1 vaso de precipitado de 50 mL

3 copas tequileras

3 tubos capilares

3 tubos de vidrio de 1 cm de didmetro x 3
cm de largo

3 tubos de vidrio de 0.5 cm de diametro x
4 cm de largo

1 Puente salino agar-agar
1 Piseta
1 espatula de acero

3 soluciones buffer (pH 4, 7 y 10)

1 agitador magnético
1 fuente de poder
1 pHmetro

2 microburetas

1 multipipeta de 5uL-100uL marca
eppendorf

1 multipipeta de 25uL-250uL marca
eppendorf

1 agitador magnético convecional

1 microagitador magnético

6 alambres de acero 360 de 75 milesimas y
7.5 cm de largo

1 balanza analitica

1 electrodo combinado de vidrio

2 cables caiman-caiman

1 conector BNC con 2 caimanes
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9 Anexo 2: Preparacion de soluciones

9.1 Hidrdxido de sodio

Se realizaron los calculos para la obtencién de una solucion de 100 mL de NaOH (0.03M).
Posteriormente se pesaron 0.112 gr de reactivo analitico de NaOH y se aforo a 100 mL.

Peso Molecular Pureza Volumen Soluciéon Concentracion Tedrica

(gr/mol) (%) (mL) (M)
40 99 100 0.03

Tabla 28. Datos de reactivo analitico de NaOH

3x1072 mol de RP
L

40 gr RP ||100 gr RA
| | *0.1L =0.1212 gr RA

|1 mol de RPI| 99 gr RP

Con ayuda de una balanza analitica y mediante la utilizacién de un vidrio de reloj se pesaron 0.14 gr
de RA por lo que fue necesario determinar experimentalmente la concentracion real de la solucidn
de NaOH

9.2 Acido fosférico

Se realizaron los calculos para la obtencidon de una solucién de 100 mL de H3PO, (0.01M).
Posteriormente se tomaron 0.5 mL del acido H3PO. concentrado y se aforé con cama de agua a 100
mL.

Volumen Volumen

Peso . o 0 Concentracion Concentracion
Pureza Densidad Solucion Solucion

Molecular Solucién Soluciéon

(%) (gr/mL) Primaria Final
(gr/mol) (mL) (mL)
98 87.5 1.68 10 100 1 0.01

Tabla 29. Datos de reactivo analitico de H3PO4

|1moldeRP|| 98 gr RP || 1ml RP ||100mLRA
L 1 mol de RPI11.68 gr RP1187.5 mL RP

Primaria (M) Diluida (M)

| *0.01 L = 0.066 mL RA

Debido a que la cantidad mas pequeia que se podia tomar con una pipeta volumétrica es de 0.5 mL
del acido concentrado, se tomo esta cantidad

=0.745 M

87.5mL RA| |1.68 gr RP| |1 mol RP

1
0-5mL kA | 100 mL RP || 1mLRP 1198 gr RP| |0.01L|

Posteriormente se realizé una dilucién correspondiente de 1 mL en 100 mL quedando los calculos
de la siguiente manera:
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€1V

C]_Vl = 62V2 9 CZ = v
_ (0.745M)(1mlL)
z 100 mL

= 0.00745M

Este resultado es tedrico por lo que fue necesario determinar la concentracién real
experimentalmente

9.3 Acido clorhidrico

Se us6 una dilucién 25/100 de una solucidn estandar de HCl (0.0997M) para obtener una
concentracion final de acido de 0.025M.

Se utilizdé una solucién estandarizada de HCl de 0.098M, se tomaron 25 mL y se aforaron en 100 mL
con el fin de estandarizar el NaOH

(0.0997M)(25mL)
Chcl dituida = 100 il = 0.025 M

9.4 Nitrato de potasio (KNO3)

Se realizd una solucién saturada de KNOs de 100 mL
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11 Anexo 3: Linealidad de microelectrodos

Linealidad Microelectrodo 2
100

50

y = -52.146x + 259.44 -\
R = 0.9841

pH

Grafica 19. Linealidad microelectrodo 2

Linealidad microelectrodo 3

450
400
350
300
250
200
150
100

50

mV

y =-48.989x + 579.92
R*=0.9876

pH

Grafica 20. Linealidad microelectrodo 3

12

12
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12 Anexo 4: Estandarizacion de soluciones
12.1 Hidrdxido de Sodio (NaOH)

Se realizaron 3 valoraciones tomando como alicuota 5 mL de HCI (0.025M) con la solucién preparada
de NaOH empleando un electrodo convencional de vidrio, obteniendo los siguientes resultados.

0.00
0.50
1.00
2.00
3.00
4.00
5.00
5.25
5.50
5.75
6.00
6.25
6.50
7.00
8.00

Tabla 30 1ra Valoracion NaOH con HCI

 Vmb  pH

0.00
1.00
2.00
3.00
4.00
4.25
4.50
4.75
5.00
5.10
5.20
5.30
5.40
5.50
6.00
7.00
8.00

Tabla 31. 2da Valoracion NaOH con HCI

12.05
12.03
11.97
11.86
11.67
11.37
10.57
9.33
3.35
2.84
2.66
2.58
2.49
2.41
2.32

11.99
11.93
11.82
11.63
11.36
11.27
11.12
10.93
10.56
10.37
9.87
6.94
5.31
3.28
2.68
2.39
2.32

1ra Curva de Valoracion NaOH con HCI

13
12
11
10

pH

N WS U N

0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00
mL de NaOH

Grafica 21. 1ra Curva de Valoracion NaOH con HCI

2da Curva de Valoracion de NaOH con HCI

13
12
11
10

pH

N Wbk U N 0

0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00
mL de NaOH

Grafica 22. 2da Curva de Valoraciéon de NaOH con HCI



0.00
1.00
2.00
3.00
4.00
4.25
4.50
4.75
5.00
5.10
5.20
5.30
5.40
5.50
6.00
7.00
8.00

Tabla 32. 3ra Valoracion de NaOH con HCI

11.92
11.86
11.77
11.61
11.39
11.25
11.16
10.98
10.68
10.54
10.22
9.45
5.97
3.47
2.7
2.4
2.32

3ra Curva de Valoracion de NaOH con HCl

13
12
11
10

pH

N Wbk Ul N

0.00

1.00

2.00

3.00

4.00 5.00
mL de NaOH

Grafica 23. 3ra Curva de Valoracién de NaOH con HCI

12.2 1ra Derivada NaOH electrodo convencional

W N = O

4.25

4.5

4.75

5.1
5.2
53
5.4
5.5

~N

11.92
11.86
11.77
11.61
11.39
11.25
11.16
10.98
10.68
10.54
10.22
9.45
5.97
3.47
2.7
2.4
2.32

1
1
1
1
0.25
0.25
0.25
0.25
0.1
0.1
0.1
0.1
0.1
0.5
1

1
-8

-0.06
-0.09
-0.16
-0.22
-0.14
-0.09
-0.18
-0.3
-0.14
-0.32
-0.77
-3.48
-2.5
-0.77
-0.3
-0.08
-2.32

0.5
1.5
2.5
3.5
4.125
4.375
4.625
4.875
5.05
5.15
5.25
5.35
5.45
5.75
6.5
7.5
4

Tabla 33. Datos de 1ra derivada de la 1er valoracion de NaOH

6.00

-0.06
-0.09
-0.16
-0.22
-0.56
-0.36
-0.72
-1.2
-1.4
-3.2
-7.7
-34.8

-1.54
-0.3
-0.08
0.29

7.00

8.00
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1ra derivada de ler valoraciéon de NaOH

dpH/dv
N

PE=5.35

prom

Grafica 24. 1ra derivada de ler valoracion de NaOH

0.00 11.99 1.00 -0.06 0.50 -0.06
1.00 11.93 1.00 -0.11 1.50 -0.11
2.00 11.82 1.00 -0.19 2.50 -0.19
3.00 11.63 1.00 -0.27 3.50 -0.27
4.00 11.36 0.25 -0.09 4.13 -0.36
4.25 11.27 0.25 -0.15 4.38 -0.60
4.50 11.12 0.25 -0.19 4.63 -0.76
4.75 10.93 0.25 -0.37 4.88 -1.48
5.00 10.56 0.10 -0.19 5.05 -1.90
5.10 10.37 0.10 -0.50 5.15 -5.00
5.20 9.87 0.10 -2.93 5.25 -29.30
5.30 6.94 0.10 -1.63 5.35 -16.30
5.40 5.31 0.10 -2.03 5.45 -20.30
5.50 3.28 0.50 -0.60 5.75 -1.20
6.00 2.68 1.00 -0.29 6.50 -0.29
7.00 2.39 1.00 -0.07 7.50 -0.07
8.00 2.32 -8.00 -2.32 4.00 0.29

Tabla 34. Datos de 1ra derivada de la 2da valoracion de NaOH



1ra derivada de 2da valoracion de NaOH

0.00 ® ® o—
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 8.00
-5.00
-10.00
2 -15.00
S~
T
£ -20.00
-25.00
-30.00
-35.00
Vprom
Grafica 25. 1ra derivada de 2da valoracion de NaOH
0.00 12.05 0.50 -0.02 0.25 -0.04
0.50 12.03 0.50 -0.06 0.75 -0.12
1.00 11.97 1.00 -0.11 1.50 -0.11
2.00 11.86 1.00 -0.19 2.50 -0.19
3.00 11.67 1.00 -0.30 3.50 -0.30
4.00 11.37 1.00 -0.80 4.50 -0.80
5.00 10.57 0.25 -1.24 5.13 -4.96
5.25 9.33 0.25 -5.98 5.38 -23.92
5.50 3.35 0.25 -0.51 5.63 -2.04
5.75 2.84 0.25 -0.18 5.88 -0.72
6.00 2.66 0.25 -0.08 6.13 -0.32
6.25 2.58 0.25 -0.09 6.38 -0.36
6.50 2.49 0.50 -0.08 6.75 -0.16
7.00 241 1.00 -0.09 7.50 -0.09
8.00 2.32 -8.00 -2.32 4.00 0.29

Tabla 35. Datos de 1ra derivada de la 3ra valoracion de NaOH
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1ra derivada de la 3ra valoracion de NaOH

0.00 —o—o—o——&
0.00 1.00 2.00 3.00
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Grafica 26. 1ra derivada de la 3ra valoracion de NaOH

12.3 Acido fosférico (HsPO4)

Se realizaron 5 valoraciones tomando como alicuota 5 mL de la solucién preparada de HsPO4 con la
solucidn previamente estandarizada de NaOH empleando un electrodo convencional de vidrio, se
obtuvieron los siguientes resultados.

0.00 223.00 0.90 198.70 1.80 -19.80 2.70 -232.00
0.10 223.00 1.00 189.40 1.90 -25.10 2.80 -241.00
0.20 221.00 1.10 181.50 2.00 -34.10 2.90 -251.00
0.30 219.00 1.20 166.80 2.10 -43.00 3.00 -256.00
0.40 217.00 1.30 58.50 2.20 -53.90 3.25 -265.00
0.50 214.00 1.40 23.40 2.30 -66.20 3.50 -270.00
0.60 211.00 1.50 13.00 2.40 -89.60 3.75 -274.00
0.70 209.00 1.60 -1.10 2.50 -126.40 4.00 -277.00
0.80 205.00 1.70 -11.10 2.60 -197.00

Tabla 36. 1ra Valoracion de HsPO4 con NaOH
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1ra Curva de Valoracién de H;PO, con NaOH

300.00
200.00

100.00

0.00

0.00
-100.00

0.50 1.00 1.50 . . . . 4.00

E (mV)

-200.00
-300.00

-400.00
mL de NaOH

Grafica 27. 1ra Curva de Valoracion de HsPO, con NaOH

0.00 223.00 1.10 183.70 1.90 -25.00 2.70 -227.00
0.25 222.00 1.20 166.40 2.00 -32.60 2.80 -240.00
0.50 219.00 1.30 56.70 2.10 -42.50 2.90 -249.00
0.60 214.00 1.40 24.80 2.20 -49.20 3.00 -255.00
0.70 212.00 1.50 14.60 2.30 -63.30 3.25 -262.00
0.80 210.00 1.60 0.20 2.40 -78.40 3.50 -269.00
0.90 205.00 1.70 -8.80 2.50 -113.80 3.75 -273.00
1.00 196.50 1.80 -14.70 2.60 -186.20 4.00 -276.00

Tabla 37. 2da Valoracion H3PO4 con NaOH
2da Curva de Valoracion H;PO, con NaOH
300.00
200.00
100.00

0.00

E(mV)

3.50 4.00
-100.00

-200.00

-300.00

mL de NaOH

Grafica 28. 2da Curva de Valoracion H3PO4 con NaOH
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0.00 222.00 1.10 184.10 1.90 -20.60 2.70 -223.00
0.25 220.00 1.20 168.10 2.00 -30.10 2.80 -234.00
0.50 216.00 1.30 55.40 2.10 -35.20 2.90 -245.00
0.60 215.00 1.40 34.90 2.20 -47.20 3.00 -249.00
0.70 212.00 1.50 14.40 2.30 -54.50 3.25 -260.00
0.80 209.00 1.60 6.80 2.40 -75.20 3.50 -266.00
0.90 203.00 1.70 -5.80 2.50 -109.10 3.75 -271.00
1.00 198.10 1.80 -15.10 2.60 -176.00 4.00 -274.00

Tabla 38. 3ra Valoracion H3PO4 con NaOH

3ra Curva de Valoracion de H;PO, con NaOH

300.00
200.00
100.00

0.00

E (mV)

0.00

0.50 1.00 1.50 . . . . 4.00

-100.00
-200.00

-300.00
mL de NaOH

Grafica 29. 3ra Curva de Valoracion de H3PO4 con NaOH

0.00 222.00 1.10 183.60 1.90 -22.00 2.70 -218.00
0.25 221.00 1.20 166.20 2.00 -29.70 2.80 -235.00
0.50 217.00 1.30 55.60 2.10 -38.50 2.90 -242.00
0.60 215.00 1.40 29.00 2.20 -44.90 3.00 -250.00
0.70 213.00 1.50 12.30 2.30 -58.50 3.25 -261.00
0.80 208.00 1.60 4.80 2.40 -68.20 3.50 -266.00
0.90 205.00 1.70 -6.90 2.50 -103.10 3.75 -271.00
1.00 195.80 1.80 -12.70 2.60 -166.30 4.00 -274.00

Tabla 39. 4ta Valoracion de HsPO, con NaOH
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4ta Curva de Valoracion de H;PO, con NaOH

300.00
200.00
100.00

0.00

E (mV)

0.00 0.50 1.00 1.50 . . . . 4.00

-100.00
-200.00

-300.00
mL de NaOH

Grafica 30. 4ta Curva de Valoracion de HsPO4 con NaOH

0.00 222.00 1.10 185.90 1.90 -26.40 2.70 -230.00
0.25 221.00 1.20 170.80 2.00 -31.80 2.80 -239.00
0.50 216.00 1.30 53.40 2.10 -42.10 2.90 -249.00
0.60 214.00 1.40 22.60 2.20 -48.90 3.00 -253.00
0.70 211.00 1.50 13.20 2.30 -56.50 3.25 -263.00
0.80 207.00 1.60 -0.10 2.40 -78.90 3.50 -269.00
0.90 204.00 1.70 -6.00 2.50 -129.50 3.75 -273.00
1.00 193.90 1.80 -16.90 2.60 -196.50 4.00 -277.00

Tabla 40. 5ta Valoracion de H3PO4, con NaOH

5ta Curva de Valoracion de H;PO, con NaOH

300.00
200.00
100.00

0.00

0.00

0.50 1.00 1.50 . . . . 4.00

E (mV)

-100.00
-200.00
-300.00

-400.00
mL de NaOH

Grafica 31. 5ta Curva de Valoracién de H3PO4 con NaOH
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12.4 1ra Derivada H3PO4 electrodo convencional

0.00
0.10
0.20
0.30
0.40
0.50
0.60
0.70
0.80
0.90
1.00
1.10
1.20
1.30
1.40
1.50
1.60
1.70
1.80
1.90
2.00
2.10
2.20
2.30
2.40
2.50
2.60
2.70
2.80
2.90
3.00
3.25
3.50
3.75
4.00

-277.00

-4.00

277.00

Tabla 41. Datos de 1er derivada de 1ra valoracion de H3PO,

-1083.00
-351.00
-104.00
-141.00
-100.00

-87.00
-53.00
-90.00
-89.00
-109.00
-123.00
-234.00
-368.00
-706.00
-350.00
-90.00
-100.00
-50.00
-36.00
-20.00
-16.00
-12.00
-69.25
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ler derivada de 1ra valoracion de H;PO,

0.00
0.00 0.50 2.50 00 3,50 4.00 4.50
-200.00
-400.00
>
% -600.00
°
-800.00
-1000.00
& PE=1.25
-1200.00
Vprom
Grafica 32. ler derivada de 1ra valoracion de H3PO4
0.00 223.00 0.25 -1.00 0.13 -4.00
0.25 222.00 0.25 -3.00 0.38 -12.00
0.50 219.00 0.10 -5.00 0.55 -50.00
0.60 214.00 0.10 -2.00 0.65 -20.00
0.70 212.00 0.10 -2.00 0.75 -20.00
0.80 210.00 0.10 -5.00 0.85 -50.00
0.90 205.00 0.10 -8.50 0.95 -85.00
1.00 196.50 0.10 -12.80 1.05 -128.00
1.10 183.70 0.10 -17.30 1.15 -173.00
1.20 166.40 0.10 -109.70 1.25 -1097.00
1.30 56.70 0.10 -31.90 1.35 -319.00
1.40 24.80 0.10 -10.20 1.45 -102.00
1.50 14.60 0.10 -14.40 1.55 -144.00
1.60 0.20 0.10 -9.00 1.65 -90.00
1.70 -8.80 0.10 -5.90 1.75 -59.00
1.80 -14.70 0.10 -10.30 1.85 -103.00
1.90 -25.00 0.10 -7.60 1.95 -76.00
2.00 -32.60 0.10 -9.90 2.05 -99.00
2.10 -42.50 0.10 -6.70 2.15 -67.00
2.20 -49.20 0.10 -14.10 2.25 -141.00
2.30 -63.30 0.10 -15.10 2.35 -151.00
2.40 -78.40 0.10 -35.40 2.45 -354.00
2.50 -113.80 0.10 -72.40 2.55 -724.00
2.60 -186.20 0.10 -40.80 2.65 -408.00
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2.70
2.80
2.90
3.00
3.25
3.50
3.75
4.00

-227.00
-240.00
-249.00
-255.00
-262.00
-269.00
-273.00
-276.00

0.10
0.10
0.10
0.25
0.25
0.25
0.25
-4.00

-13.00
-9.00
-6.00
-7.00
-7.00
-4.00
-3.00

276.00

Tabla 42. Datos de ler derivada de 2da valoracion de H3PO,

ler derivada de 2da valoracion de H;PO,

2.75
2.85
2.95
3.13
3.38
3.63
3.88
2.00

-130.00
-90.00
-60.00
-28.00
-28.00
-16.00
-12.00
-69.00

0.00
0.00 o. 4.50
-200.00
-400.00
S
T -600.00
=%
©
-800.00
-1000.00
©® PE=1.25
-1200.00
Vprom
Grafica 33. ler derivada de 2da valoracion de H3PO,
0.00 222.00 0.25 -2.00 0.13 -8.00
0.25 220.00 0.25 -4.00 0.38 -16.00
0.50 216.00 0.10 -1.00 0.55 -10.00
0.60 215.00 0.10 -3.00 0.65 -30.00
0.70 212.00 0.10 -3.00 0.75 -30.00
0.80 209.00 0.10 -6.00 0.85 -60.00
0.90 203.00 0.10 -4.90 0.95 -49.00
1.00 198.10 0.10 -14.00 1.05 -140.00
1.10 184.10 0.10 -16.00 1.15 -160.00
1.20 168.10 0.10 -112.70 1.25 -1127.00
1.30 55.40 0.10 -20.50 1.35 -205.00
1.40 34.90 0.10 -20.50 1.45 -205.00
1.50 14.40 0.10 -7.60 1.55 -76.00
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1.60
1.70
1.80
1.90
2.00
2.10
2.20
2.30
2.40
2.50
2.60
2.70
2.80
2.90
3.00
3.25
3.50
3.75
4.00

6.80
-5.80
-15.10
-20.60
-30.10
-35.20
-47.20
-54.50
-75.20
-109.10
-176.00
-223.00
-234.00
-245.00
-249.00
-260.00
-266.00
-271.00
-274.00

0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.25
0.25
0.25
0.25
-4.00

-12.60
-9.30
-5.50
-9.50
-5.10

-12.00
-7.30

-20.70

-33.90

-66.90

-47.00

-11.00

-11.00
-4.00

-11.00
-6.00
-5.00
-3.00

274.00

Tabla 43. Datos de 1er derivada de 3er valoracion de H3PO4

ler derivada de 3ra valoracion de H;PO,,

1.65
1.75
1.85
1.95
2.05
2.15
2.25
2.35
2.45
2.55
2.65
2.75
2.85
2.95
3.13
3.38
3.63
3.88
2.00
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-93.00
-55.00
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-110.00
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-12.00
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Grafica 34. ler derivada de 3ra valoracion de H3PO4
0.00 222.00 0.25 -1.00 0.13 -4.00
0.25 221.00 0.25 -4.00 0.38 -16.00
0.50 217.00 0.10 -2.00 0.55 -20.00
0.60 215.00 0.10 -2.00 0.65 -20.00
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0.70
0.80
0.90
1.00
1.10
1.20
1.30
1.40
1.50
1.60
1.70
1.80
1.90
2.00
2.10
2.20
2.30
2.40
2.50
2.60
2.70
2.80
2.90
3.00
3.25
3.50
3.75
4.00

213.00
208.00
205.00
195.80
183.60
166.20
55.60
29.00
12.30
4.80
-6.90
-12.70
-22.00
-29.70
-38.50
-44.90
-58.50
-68.20
-103.10
-166.30
-218.00
-235.00
-242.00
-250.00
-261.00
-266.00
-271.00
-274.00

0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.25
0.25
0.25
0.25
-4.00

-5.00
-3.00
-9.20
-12.20
-17.40
-110.60
-26.60
-16.70
-7.50
-11.70
-5.80
-9.30
-7.70
-8.80
-6.40
-13.60
-9.70
-34.90
-63.20
-51.70
-17.00
-7.00
-8.00
-11.00
-5.00
-5.00
-3.00
274.00

Tabla 44. Datos de 1er derivada de 4ta valoracion de H3PO4

0.75
0.85
0.95
1.05
1.15
1.25
1.35
1.45
1.55
1.65
1.75
1.85
1.95
2.05
2.15
2.25
2.35
2.45
2.55
2.65
2.75
2.85
2.95
3.13
3.38
3.63
3.88
2.00

-50.00
-30.00
-92.00
-122.00
-174.00
-1106.00
-266.00
-167.00
-75.00
-117.00
-58.00
-93.00
-77.00
-88.00
-64.00
-136.00
-97.00
-349.00
-632.00
-517.00
-170.00
-70.00
-80.00
-44.00
-20.00
-20.00
-12.00
-68.50
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ler derivada de 4ta valoraciéon de H;PO,

0.00
0.00 0.50 4.50
-200.00
-400.00
>
% -600.00
©
-800.00
-1000.00
€ PE=1.25
-1200.00
Vprom
Grafica 35. ler derivada de 4ta valoracion de H3POq
0.00 222.00 0.25 -1.00 0.13 -4.00
0.25 221.00 0.25 -5.00 0.38 -20.00
0.50 216.00 0.10 -2.00 0.55 -20.00
0.60 214.00 0.10 -3.00 0.65 -30.00
0.70 211.00 0.10 -4.00 0.75 -40.00
0.80 207.00 0.10 -3.00 0.85 -30.00
0.90 204.00 0.10 -10.10 0.95 -101.00
1.00 193.90 0.10 -8.00 1.05 -80.00
1.10 185.90 0.10 -15.10 1.15 -151.00
1.20 170.80 0.10 -117.40 1.25 -1174.00
1.30 53.40 0.10 -30.80 1.35 -308.00
1.40 22.60 0.10 -9.40 1.45 -94.00
1.50 13.20 0.10 -13.30 1.55 -133.00
1.60 -0.10 0.10 -5.90 1.65 -59.00
1.70 -6.00 0.10 -10.90 1.75 -109.00
1.80 -16.90 0.10 -9.50 1.85 -95.00
1.90 -26.40 0.10 -5.40 1.95 -54.00
2.00 -31.80 0.10 -10.30 2.05 -103.00
2.10 -42.10 0.10 -6.80 2.15 -68.00
2.20 -48.90 0.10 -7.60 2.25 -76.00
2.30 -56.50 0.10 -22.40 2.35 -224.00
2.40 -78.90 0.10 -50.60 2.45 -506.00
2.50 -129.50 0.10 -67.00 2.55 -670.00
2.60 -196.50 0.10 -33.50 2.65 -335.00
2.70 -230.00 0.10 -9.00 2.75 -90.00
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2.80
2.90
3.00
3.25
3.50
3.75
4.00

-239.00
-249.00
-253.00
-263.00
-269.00
-273.00
-277.00

0.10
0.10
0.25
0.25
0.25
0.25
-4.00

-10.00
-4.00
-10.00
-6.00
-4.00
-4.00
277.00

Tabla 45. Datos de ler derivada de 5ta valoracion de H3PO4

0.00

-200.00

-400.00

-600.00

dpH/dv

-800.00

-1000.00

-1200.00

-1400.00

Grafica 36. ler derivada de 5ta valoracion de H;PO4

ler derivada de 5ta valoracién de H;PO4

0.00 0.50

& PE=1.25

prom

2.85
2.95
3.13
3.38
3.63
3.88
2.00

-100.00
-40.00
-40.00
-24.00
-16.00
-16.00
-69.25

4.50
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13 Anexo 5: Determinacion de la concentracion de H3zPO4 con
microelectrodos.

13.1 1ra Derivada H3PO4 microelectrodo 1

0.00 25.20 5.00 0.30 2.50 0.06
5.00 25.50 5.00 -0.50 7.50 -0.10
10.00 25.00 5.00 0.50 12.50 0.10
15.00 25.50 5.00 -0.50 17.50 -0.10
20.00 25.00 5.00 -0.40 22.50 -0.08
25.00 24.60 5.00 -0.20 27.50 -0.04
30.00 24.40 5.00 -0.30 32.50 -0.06
35.00 24.10 5.00 2.00 37.50 0.40
40.00 26.10 5.00 -0.90 42.50 -0.18
45.00 25.20 5.00 -0.80 47.50 -0.16
50.00 24.40 5.00 1.70 52.50 0.34
55.00 26.10 5.00 0.00 57.50 0.00
60.00 26.10 5.00 -2.80 62.50 -0.56
65.00 23.30 5.00 -3.60 67.50 -0.72
70.00 19.70 5.00 -16.10 72.50 -3.22
75.00 3.60 5.00 -14.10 77.50 -2.82
80.00 -10.50 5.00 -7.90 82.50 -1.58
85.00 -18.40 5.00 -4.50 87.50 -0.90
90.00 -22.90 5.00 -2.40 92.50 -0.48
95.00 -25.30 5.00 -3.60 97.50 -0.72
100.00 -28.90 10.00 -1.20 105.00 -0.12
110.00 -30.10 5.00 -1.40 112.50 -0.28
115.00 -31.50 5.00 -1.70 117.50 -0.34
120.00 -33.20 5.00 -1.80 122.50 -0.36
125.00 -35.00 5.00 -1.70 127.50 -0.34
130.00 -36.70 5.00 -2.20 132.50 -0.44
135.00 -38.90 5.00 -2.60 137.50 -0.52
140.00 -41.50 5.00 -5.90 142.50 -1.18
145.00 -47.40 5.00 -8.10 147.50 -1.62
150.00 -55.50 5.00 -9.70 152.50 -1.94
155.00 -65.20 5.00 -14.70 157.50 -2.94
160.00 -79.90 5.00 -11.80 162.50 -2.36
165.00 -91.70 5.00 -8.20 167.50 -1.64
170.00 -99.90 5.00 -3.80 172.50 -0.76

175.00 -103.70 5.00 -3.90 177.50 -0.78



180.00 -107.60 5.00 -2.40 182.50 -0.48

185.00 -110.00 5.00 -1.60 187.50 -0.32
190.00 -111.60 5.00 -1.80 192.50 -0.36
195.00 -113.40 5.00 -2.00 197.50 -0.40
200.00 -115.40 10.00 -4.10 205.00 -0.41
210.00 -119.50 10.00 -2.20 215.00 -0.22
220.00 -121.70 10.00 -3.80 225.00 -0.38
230.00 -125.50 10.00 -2.40 235.00 -0.24
240.00 -127.90 10.00 -5.50 245.00 -0.55
250.00 -133.40 -250.00 133.40 125.00 -0.53

Tabla 46. Datos de ler derivada de 1ra Ultramicrovaloracion microelectrodo 1

ler derivada de 1ra Ultramicrovaloracion
microelectrodo 1

1.00
0.50

0.00

-0.500-00 300.00

-1.00
-1.50
-2.00
-2.50
-3.00
-3.50

dE/dv

PE=72.50

prom

Grafica 37. 1ra derivada de 1ra ultramicrovaloracion microelectrodo 1

Viml  E(mV) dv dE (w22 DE/OV

0.00 139.50 5.00 -2.90 2.50 -0.58
5.00 136.60 5.00 -2.60 7.50 -0.52
10.00 134.00 5.00 -2.40 12.50 -0.48
15.00 131.60 5.00 -2.70 17.50 -0.54
20.00 128.90 5.00 -0.90 22.50 -0.18
25.00 128.00 5.00 -1.40 27.50 -0.28
30.00 126.60 5.00 -3.40 32.50 -0.68
35.00 123.20 5.00 -3.90 37.50 -0.78
40.00 119.30 5.00 -4.60 42.50 -0.92
45.00 114.70 5.00 -2.90 47.50 -0.58
50.00 111.80 5.00 -6.60 52.50 -1.32

55.00 105.20 5.00 -4.40 57.50 -0.88



60.00

65.00

70.00

75.00

80.00

85.00

90.00

95.00

100.00
105.00
110.00
115.00
120.00
125.00
130.00
135.00
140.00
145.00
150.00
155.00
160.00
165.00
170.00
175.00
180.00
185.00
190.00
195.00
200.00
210.00
220.00
230.00
240.00
250.00

100.80
83.80
30.70
-6.60

-21.60

-28.80

-34.80

-42.20

-48.40

-54.30

-59.60

-65.60

-71.10

-77.30

-84.20

-92.10

-103.00

-121.90

-156.70

-188.50

-202.00

-209.00

-216.00

-221.00

-225.00

-228.00

-231.00

-235.00

-238.00

-242.00

-245.00

-247.00

-250.00

-252.00

5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
-250.00

-17.00
-53.10
-37.30
-15.00
-7.20
-6.00
-7.40
-6.20
-5.90
-5.30
-6.00
-5.50
-6.20
-6.90
-7.90
-10.90
-18.90
-34.80
-31.80
-13.50
-7.00
-7.00
-5.00
-4.00
-3.00
-3.00
-4.00
-3.00
-4.00
-3.00
-2.00
-3.00
-2.00
252.00

62.50

67.50

72.50

77.50

82.50

87.50

92.50

97.50

102.50
107.50
112.50
117.50
122.50
127.50
132.50
137.50
142.50
147.50
152.50
157.50
162.50
167.50
172.50
177.50
182.50
187.50
192.50
197.50
205.00
215.00
225.00
235.00
245.00
125.00

-3.40
-10.62
-7.46
-3.00
-1.44
-1.20
-1.48
-1.24
-1.18
-1.06
-1.20
-1.10
-1.24
-1.38
-1.58
-2.18
-3.78
-6.96
-6.36
-2.70
-1.40
-1.40
-1.00
-0.80
-0.60
-0.60
-0.80
-0.60
-0.40
-0.30
-0.20
-0.30
-0.20
-1.01

Tabla 47. Datos de ler derivada de 2da Ultramicrovaloracién microelectrodo 1
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ler derivada 2da Ultramicrovaloracion

microelectrodo 1

0.00
. 250.00 300.00
-2.00
-4.00
>
< -6.00
°
-8.00
-10.00
PE=67.50
-12.00
Vprom
Grafica 38. ler derivada 2da Ultramicrovaloracion microelectrodo 1

0.00 75.40 500  -770 250  -1.54
5.00 67.70 5.00 0.00 7.50 0.00
10.00 67.70 5.00 0.00 12.50 0.00
15.00 67.70 5.00 -1.10 17.50 -0.22
20.00 66.60 5.00 -1.70 22.50 -0.34
25.00 64.90 5.00 -1.30 27.50 -0.26
30.00 63.60 5.00 -2.20 32.50 -0.44
35.00 61.40 5.00 -2.40 37.50 -0.48
40.00 59.00 5.00 -2.10 42.50 -0.42
45.00 56.90 5.00 -3.20 47.50 -0.64
50.00 53.70 5.00 -4.00 52.50 -0.80
55.00 49.70 5.00 -3.80 57.50 -0.76
60.00 45.90 5.00 -6.60 62.50 -1.32
65.00 39.30 5.00 -26.60 67.50 -5.32
70.00 12.70 5.00 -44.60 72.50 -8.92
75.00 -31.90 5.00 -7.60 77.50 -1.52
80.00 -39.50 5.00 -5.70 82.50 -1.14
85.00 -45.20 5.00 -3.90 87.50 -0.78
90.00 -49.10 5.00 -3.10 92.50 -0.62
95.00 -52.20 5.00 -3.30 97.50 -0.66
100.00 -55.50 5.00 -2.40 102.50 -0.48
105.00 -57.90 5.00 -3.60 107.50 -0.72
110.00 -61.50 5.00 -2.70 112.50 -0.54
115.00 -64.20 5.00 -4.80 117.50 -0.96
120.00 -69.00 5.00 -2.80 122.50 -0.56
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125.00 -71.80 5.00 -3.70 127.50 -0.74

130.00 -75.50 5.00 -4.40 132.50 -0.88
135.00 -79.90 5.00 -6.50 137.50 -1.30
140.00 -86.40 5.00 -10.30 142.50 -2.06
145.00 -96.70 5.00 -28.70 147.50 -5.74
150.00 -125.40 5.00 -16.60 152.50 -3.32
155.00 -142.00 5.00 -6.50 157.50 -1.30
160.00 -148.50 5.00 -4.50 162.50 -0.90
165.00 -153.00 5.00 -3.00 167.50 -0.60
170.00 -156.00 5.00 -2.80 172.50 -0.56
175.00 -158.80 5.00 -5.40 177.50 -1.08
180.00 -164.20 5.00 -3.10 182.50 -0.62
185.00 -167.30 5.00 -2.00 187.50 -0.40
190.00 -169.30 5.00 -2.00 192.50 -0.40
195.00 -171.30 5.00 -5.20 197.50 -1.04
200.00 -176.50 10.00 -3.50 205.00 -0.35
210.00 -180.00 10.00 -1.90 215.00 -0.19
220.00 -181.90 -220.00 181.90 110.00 -0.83

Tabla 48. Datos de ler derivada de 3er Ultramicrovaloracion microelectrodo 1

ler derivada 3ra Ultramicrovaloracion
microelectrodo 1

0.00
0.0 501

-2.00

250.00

-4.00

dE/dv

-6.00

-8.00

PE=72.50

-10.00

prom

Grafica 39. ler derivada 3ra Ultramicrovaloracion microelectrodo 1



200.00

-292.00

5.00
-200.00

-3.00
292.00

197.50
100.00

-1.46

Tabla 49. Datos de ler derivada de 4ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 1
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ler derivada 4ta Ultramicrovaloracion
microelectrodo 1

0.00
0.00 0 100.00 150700 200.00 250.00

-5.00
-10.00

-15.00

dE/dv

-20.00

-25.00
PE=62.50

-30.00

porm

Grafica 40. ler derivada 4ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 1

0.00 21.40 5.00 -1.20 2.50 -0.24
5.00 20.20 5.00 -1.60 7.50 -0.32
10.00 18.60 5.00 -1.90 12.50 -0.38
15.00 16.70 5.00 -2.20 17.50 -0.44
20.00 14.50 5.00 -2.40 22.50 -0.48
25.00 12.10 5.00 -2.70 27.50 -0.54
30.00 9.40 5.00 -2.80 32.50 -0.56
35.00 6.60 5.00 -3.50 37.50 -0.70
40.00 3.10 5.00 -4.00 42.50 -0.80
45.00 -0.90 5.00 -4.70 47.50 -0.94
50.00 -5.60 5.00 -6.20 52.50 -1.24
55.00 -11.80 5.00 -9.40 57.50 -1.88
60.00 -21.20 5.00 -17.10 62.50 -3.42
65.00 -38.30 5.00 -48.80 67.50 -9.76
70.00 -87.10 5.00 -42.90 72.50 -8.58
75.00 -130.00 5.00 -15.90 77.50 -3.18
80.00 -145.90 5.00 -9.30 82.50 -1.86
85.00 -155.20 5.00 -2.40 87.50 -0.48
90.00 -157.60 5.00 0.20 92.50 0.04
95.00 -157.40 5.00 -3.80 97.50 -0.76
100.00 -161.20 5.00 -0.40 102.50 -0.08
105.00 -161.60 5.00 -2.70 107.50 -0.54
110.00 -164.30 5.00 -3.50 112.50 -0.70
115.00 -167.80 5.00 -4.10 117.50 -0.82

120.00 -171.90 5.00 -3.10 122.50 -0.62



125.00 -175.00 5.00 -5.00 127.50 -1.00

130.00 -180.00 5.00 -5.20 132.50 -1.04
135.00 -185.20 5.00 -8.70 137.50 -1.74
140.00 -193.90 5.00 -14.10 142.50 -2.82
145.00 -208.00 5.00 -35.00 147.50 -7.00
150.00 -243.00 5.00 -19.00 152.50 -3.80
155.00 -262.00 5.00 -10.00 157.50 -2.00
160.00 -272.00 5.00 -3.00 162.50 -0.60
165.00 -275.00 5.00 -2.00 167.50 -0.40
170.00 -277.00 5.00 -3.00 172.50 -0.60
175.00 -280.00 5.00 -2.00 177.50 -0.40
180.00 -282.00 5.00 -2.00 182.50 -0.40
185.00 -284.00 5.00 -1.00 187.50 -0.20
190.00 -285.00 5.00 0.00 192.50 0.00
195.00 -285.00 5.00 -1.00 197.50 -0.20
200.00 -286.00 10.00 0.00 205.00 0.00
210.00 -286.00 10.00 0.00 215.00 0.00
220.00 -286.00 10.00 0.00 225.00 0.00
230.00 -286.00 10.00 0.00 235.00 0.00
240.00 -286.00 10.00 0.00 245.00 0.00
250.00 -286.00 -250.00 286.00 125.00 -1.14

Tabla 50. Datos de 1er derivada de 5ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 1

ler derivada 5ta Ultramicrovaloracion
microelectrodo 1
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Grafica 41. ler derivada 5ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 1



13.2 1ra Derivada H3PO4 microelectrodo 2

0.00 130.50 5.00 -3.70 2.50 -0.74
5.00 126.80 5.00 -5.10 7.50 -1.02
10.00 121.70 5.00 -5.30 12.50 -1.06
15.00 116.40 5.00 -6.60 17.50 -1.32
20.00 109.80 5.00 -7.90 22.50 -1.58
25.00 101.90 5.00 -6.20 27.50 -1.24
30.00 95.70 5.00 -6.60 32.50 -1.32
35.00 89.10 5.00 -11.40 37.50 -2.28
40.00 77.70 5.00 -12.30 42.50 -2.46
45.00 65.40 5.00 -19.30 47.50 -3.86
50.00 46.10 5.00 -40.80 52.50 -8.16
55.00 5.30 5.00 -42.10 57.50 -8.42
60.00 -36.80 5.00 -9.30 62.50 -1.86
65.00 -46.10 5.00 -5.80 67.50 -1.16
70.00 -51.90 5.00 -6.90 72.50 -1.38
75.00 -58.80 5.00 -6.40 77.50 -1.28
80.00 -65.20 5.00 -7.20 82.50 -1.44
85.00 -72.40 5.00 -7.20 87.50 -1.44
90.00 -79.60 5.00 -7.30 92.50 -1.46
95.00 -86.90 5.00 -7.60 97.50 -1.52
100.00 -94.50 5.00 -10.50 102.50 -2.10
105.00 -105.00 5.00 -14.50 107.50 -2.90
110.00 -119.50 5.00 -25.90 112.50 -5.18
115.00 -145.40 5.00 -36.50 117.50 -7.30
120.00 -181.90 5.00 -22.10 122.50 -4.42
125.00 -204.00 5.00 -12.00 127.50 -2.40
130.00 -216.00 5.00 -9.00 132.50 -1.80
135.00 -225.00 5.00 -6.00 137.50 -1.20
140.00 -231.00 5.00 -5.00 142.50 -1.00
145.00 -236.00 5.00 -3.00 147.50 -0.60
150.00 -239.00 5.00 -2.00 152.50 -0.40
155.00 -241.00 5.00 -4.00 157.50 -0.80
160.00 -245.00 5.00 -2.00 162.50 -0.40
165.00 -247.00 5.00 -2.00 167.50 -0.40
170.00 -249.00 5.00 0.00 172.50 0.00
175.00 -249.00 5.00 -2.00 177.50 -0.40
180.00 -251.00 5.00 -2.00 182.50 -0.40
185.00 -253.00 5.00 0.00 187.50 0.00
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190.00 -253.00 5.00 0.00 192.50 0.00

195.00 -253.00 5.00 0.00 197.50 0.00
200.00 -253.00 10.00 -2.00 205.00 -0.20
210.00 -255.00 10.00 -2.00 215.00 -0.20
220.00 -257.00 10.00 0.00 225.00 0.00
230.00 -257.00 10.00 -2.00 235.00 -0.20
240.00 -259.00 10.00 0.00 245.00 0.00
250.00 -259.00 -250.00 259.00 125.00 -1.04

Tabla 51. Datos de ler derivada de 1er Ultramicrovaloracion microelectrodo 2

ler derivada 1ra Ultramicrovaloracion
microelectrodo 2

0.00
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Grafica 42. ler derivada 1ra Ultramicrovaloracion microelectrodo 2

0.00 97.70 5.00 -3.40 2.50 -0.68
5.00 94.30 5.00 -2.50 7.50 -0.50
10.00 91.80 5.00 -4.50 12.50 -0.90
15.00 87.30 5.00 -2.50 17.50 -0.50
20.00 84.80 5.00 -2.80 22.50 -0.56
25.00 82.00 5.00 -4.10 27.50 -0.82
30.00 77.90 5.00 -2.20 32.50 -0.44
35.00 75.70 5.00 -4.60 37.50 -0.92
40.00 71.10 5.00 -4.70 42.50 -0.94
45.00 66.40 5.00 -7.40 47.50 -1.48
50.00 59.00 5.00 -9.10 52.50 -1.82
55.00 49.90 5.00 -15.50 57.50 -3.10

60.00 34.40 5.00 -32.20 62.50 -6.44



65.00

70.00

75.00

80.00

85.00

90.00

95.00

100.00
105.00
110.00
115.00
120.00
125.00
130.00
135.00
140.00
145.00
150.00
155.00
160.00
165.00
170.00
175.00
180.00
185.00
190.00
195.00
200.00
210.00
220.00
230.00
240.00

250.00
Tabla 52.

2.20
-49.10
-51.30
-54.60
-57.20
-60.30
-63.70
-66.80
-68.80
-72.50
-77.30
-80.30
-89.30
-100.10
-120.20
-164.20
-185.90
-195.90
-204.00
-210.00
-215.00
-219.00
-222.00
-225.00
-227.00
-229.00
-231.00
-233.00
-235.00
-236.00
-238.00
-240.00
-242.00

5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
5.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
-250.00

-51.30
-2.20
-3.30
-2.60
-3.10
-3.40
-3.10
-2.00
-3.70
-4.80
-3.00
-9.00

-10.80

-20.10

-44.00

-21.70

-10.00
-8.10
-6.00
-5.00
-4.00
-3.00
-3.00
-2.00
-2.00
-2.00
-2.00
-2.00
-1.00
-2.00
-2.00
-2.00

242.00

67.50

72.50

77.50

82.50

87.50

92.50

97.50

102.50
107.50
112.50
117.50
122.50
127.50
132.50
137.50
142.50
147.50
152.50
157.50
162.50
167.50
172.50
177.50
182.50
187.50
192.50
197.50
205.00
215.00
225.00
235.00
245.00
125.00

-10.26
-0.44
-0.66
-0.52
-0.62
-0.68
-0.62
-0.40
-0.74
-0.96
-0.60
-1.80
-2.16
-4.02
-8.80
-4.34
-2.00
-1.62
-1.20
-1.00
-0.80
-0.60
-0.60
-0.40
-0.40
-0.40
-0.40
-0.20
-0.10
-0.20
-0.20
-0.20
-0.97

Datos de ler derivada de 2da Ultramicrovaloracion microelectrodo 2
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ler derivada 2da Ultramicrovaloracion

microelectrodo 2
0.00
0. 00 . 150 200.00 250.00 300.00
-2.00
-4.00

-6.00

dE/dv

-8.00

-10.00 PE=67.50

-12.00

prom

Grafica 43. ler derivada 2da Ultramicrovaloracion microelectrodo 2

0.00 118.50 5.00 -1.90 2.50 -0.38
5.00 116.60 5.00 -2.20 7.50 -0.44
10.00 114.40 5.00 -2.80 12.50 -0.56
15.00 111.60 5.00 -2.30 17.50 -0.46
20.00 109.30 5.00 -2.70 22.50 -0.54
25.00 106.60 5.00 -3.20 27.50 -0.64
30.00 103.40 5.00 -3.90 32.50 -0.78
35.00 99.50 5.00 -4.20 37.50 -0.84
40.00 95.30 5.00 -5.80 42.50 -1.16
45.00 89.50 5.00 -7.30 47.50 -1.46
50.00 82.20 5.00 -10.30 52.50 -2.06
55.00 71.90 5.00 -18.00 57.50 -3.60
60.00 53.90 5.00 -38.80 62.50 -7.76
65.00 15.10 5.00 -21.00 67.50 -4.20
70.00 -5.90 5.00 -9.90 72.50 -1.98
75.00 -15.80 5.00 -6.10 77.50 -1.22
80.00 -21.90 5.00 -1.90 82.50 -0.38
85.00 -23.80 5.00 -3.10 87.50 -0.62
90.00 -26.90 5.00 -3.90 92.50 -0.78
95.00 -30.80 5.00 -3.00 97.50 -0.60
100.00 -33.80 5.00 -4.20 102.50 -0.84
105.00 -38.00 5.00 -4.90 107.50 -0.98
110.00 -42.90 5.00 -2.70 112.50 -0.54
115.00 -45.60 5.00 -3.90 117.50 -0.78

120.00 -49.50 5.00 -5.30 122.50 -1.06



125.00 -54.80 5.00 -6.10 127.50 -1.22

130.00 -60.90 5.00 -13.10 132.50 -2.62
135.00 -74.00 5.00 -28.80 137.50 -5.76
140.00 -102.80 5.00 -16.70 142.50 -3.34
145.00 -119.50 5.00 -8.10 147.50 -1.62
150.00 -127.60 5.00 -5.90 152.50 -1.18
155.00 -133.50 5.00 -3.80 157.50 -0.76
160.00 -137.30 5.00 -3.00 162.50 -0.60
165.00 -140.30 5.00 -3.40 167.50 -0.68
170.00 -143.70 5.00 -2.70 172.50 -0.54
175.00 -146.40 5.00 -2.40 177.50 -0.48
180.00 -148.80 5.00 -3.20 182.50 -0.64
185.00 -152.00 5.00 -2.20 187.50 -0.44
190.00 -154.20 5.00 -2.00 192.50 -0.40
195.00 -156.20 5.00 -1.70 197.50 -0.34
200.00 -157.90 10.00 -2.60 205.00 -0.26
210.00 -160.50 10.00 -2.70 215.00 -0.27
220.00 -163.20 10.00 -3.40 225.00 -0.34
230.00 -166.60 10.00 -3.10 235.00 -0.31
240.00 -169.70 10.00 -1.10 245.00 -0.11
250.00 -170.80 -250.00 170.80 125.00 -0.68

Tabla 53. Datos de ler derivada de 3er Ultramicrovaloracion microelectrodo 2

ler derivada 3ra Ultramicrovaloracion
microelectrodo 2

00.00 250.00 300.00

dE/dv

PE=62.50

prom

Grafica 44. ler derivada 3ra Ultramicrovaloracion microelectrodo 2



145.00
150.00
155.00
160.00
165.00
170.00
175.00
180.00
185.00
190.00
195.00
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200.00 -192.10 10.00 -9.90 205.00 -0.99
210.00 -202.00 -210.00 202.00 105.00 -0.96

Tabla 54. Datos de ler derivada de 4ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 2

ler derivada 4ta Ultramicrovaloracion
microelectrodo 2

0.00
. 250.00
-1.00

-2.00

-3.00

dE/dv

-4.00

-5.00

-6.00 PE=72.50

-7.00

prom

Grafica 45. ler derivada 4ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 2

0.00 81.20 10.00 -6.30 5.00 -0.63
10.00 74.90 10.00 -7.60 15.00 -0.76
20.00 67.30 10.00 -6.60 25.00 -0.66
30.00 60.70 10.00 -8.40 35.00 -0.84
40.00 52.30 10.00 -15.30 45.00 -1.53
50.00 37.00 5.00 -11.70 52.50 -2.34
55.00 25.30 5.00 -15.40 57.50 -3.08
60.00 9.90 5.00 -29.20 62.50 -5.84
65.00 -19.30 5.00 -38.60 67.50 -7.72
70.00 -57.90 5.00 -11.40 72.50 -2.28
75.00 -69.30 5.00 -8.60 77.50 -1.72
80.00 -77.90 5.00 -6.40 82.50 -1.28
85.00 -84.30 5.00 -4.70 87.50 -0.94
90.00 -89.00 5.00 -4.60 92.50 -0.92
95.00 -93.60 5.00 -5.00 97.50 -1.00
100.00 -98.60 5.00 -5.00 102.50 -1.00
105.00 -103.60 5.00 -5.00 107.50 -1.00
110.00 -108.60 5.00 -3.50 112.50 -0.70
115.00 -112.10 5.00 -3.90 117.50 -0.78
120.00 -116.00 5.00 -3.70 122.50 -0.74

125.00 -119.70 5.00 -4.20 127.50 -0.84



130.00 -123.90 5.00 -5.20 132.50 -1.04

135.00 -129.10 5.00 -7.80 137.50 -1.56
140.00 -136.90 5.00 -10.30 142.50 -2.06
145.00 -147.20 5.00 -20.50 147.50 -4.10
150.00 -167.70 5.00 -23.00 152.50 -4.60
155.00 -190.70 5.00 -13.30 157.50 -2.66
160.00 -204.00 5.00 -8.00 162.50 -1.60
165.00 -212.00 5.00 -7.00 167.50 -1.40
170.00 -219.00 5.00 -3.00 172.50 -0.60
175.00 -222.00 5.00 -3.00 177.50 -0.60
180.00 -225.00 5.00 -4.00 182.50 -0.80
185.00 -229.00 5.00 -4.00 187.50 -0.80
190.00 -233.00 5.00 -2.00 192.50 -0.40
195.00 -235.00 5.00 -2.00 197.50 -0.40
200.00 -237.00 10.00 -3.00 205.00 -0.30
210.00 -240.00 10.00 -3.00 215.00 -0.30
220.00 -243.00 10.00 -2.00 225.00 -0.20
230.00 -245.00 10.00 -3.00 235.00 -0.30
240.00 -248.00 10.00 -2.00 245.00 -0.20
250.00 -250.00 -250.00 250.00 125.00 -1.00

Tabla 55. Datos de ler derivada de 5ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 2

ler derivada 5ta Ultramicrovaloracion
microelectrodo 2

0.00
-1.000-
-2.00
-3.00
-4.00
-5.00
-6.00
-7.00
-8.00
-9.00

00.00 250.00 300.00

dE/dv

PE=67.50
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Grafica 46. ler derivada 5ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 2



13.3 1ra Derivada H3PO4 electrodo 3

0.00
5.00
10.00
15.00
20.00
25.00
30.00
35.00
40.00
45.00
50.00
55.00
60.00
65.00
70.00
75.00
80.00
85.00
90.00
95.00
100.00
105.00
110.00
115.00
120.00
125.00
130.00
135.00
140.00
145.00
150.00
155.00
160.00
165.00
170.00
175.00
180.00
185.00

37.80
36.10
34.30
32.80
30.80
28.50
25.20
21.70
17.50
14.10
9.60
3.70
-5.30
-21.40
-52.80
-68.10
-73.80
-78.40
-80.70
-83.80
-87.30
-89.90
-93.00
-95.30
-98.40
-101.30
-105.00
-110.20
-119.20
-127.20
-150.90
-162.80
-168.60
-171.70
-174.50
-178.90
-180.40
-184.50

(O BRI O R u B O (O 2 B @ B L 2 O B 2 R B R B 2 N B I R IR B R B O R B O N O B O R 2 B @ B B O B O 2 B O B O RO RN O O, IR0 |

-1.7
-1.8
-1.5
-2
-2.3
-3.3
-3.5
-4.2
-3.4
-4.5
-5.9
-9
-16.1
-31.4
-15.3

2.5
7.5
12.5
17.5
22.5
27.5
325
37.5
42.5
47.5
52.5
57.5
62.5
67.5
72.5
77.5
82.5
87.5
92.5
97.5
102.5
107.5
112.5
117.5
122.5
127.5
132.5
137.5
142.5
147.5
152.5
157.5
162.5
167.5
172.5
177.5
182.5
187.5

-0.34
-0.36
-0.3
-0.4
-0.46
-0.66
-0.7
-0.84
-0.68
-0.9
-1.18
-1.8
-3.22
-6.28
-3.06
-1.14
-0.92
-0.46
-0.62
-0.7
-0.52
-0.62
-0.46
-0.62
-0.58
-0.74
-1.04
-1.8
-1.6
-4.74
-2.38
-1.16
-0.62
-0.56
-0.88
-0.3
-0.82
-0.12
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190.00 -185.10 5 -1.9 192.5 -0.38

195.00 -187.00 5 -1.2 197.5 -0.24
200.00 -188.20 10 -3.5 205 -0.35
210.00 -191.70 10 -2.4 215 -0.24
220.00 -194.10 10 -2 225 -0.2
230.00 -196.10 10 -1.9 235 -0.19
240.00 -198.00 10 -1.1 245 -0.11
250.00 -199.10 -250 199.1 125 -0.7964

Tabla 56. Datos de ler derivada de 1ra Ultramicrovaloracion microelectrodo 3

ler derivada 1ra Ultramicrovaloracion
microelectrodo 3

dE/dv

prom

Grafica 47. ler derivada 1ra Ultramicrovaloracion microelectrodo 3

0.00 37.30 5 -1.9 2.5 -0.38
5.00 35.40 5 -1.8 7.5 -0.36
10.00 33.60 5 -1.6 12.5 -0.32
15.00 32.00 5 -2.9 17.5 -0.58
20.00 29.10 5 -2 22.5 -0.4
25.00 27.10 5 -4 27.5 -0.8
30.00 23.10 5 -3.6 325 -0.72
35.00 19.50 5 -4.2 37.5 -0.84
40.00 15.30 5 -5.2 42.5 -1.04
45.00 10.10 5 -7.1 47.5 -1.42
50.00 3.00 5 -12.6 52.5 -2.52
55.00 -9.60 5 -29.8 57.5 -5.96
60.00 -39.40 5 -20 62.5 -4

65.00 -59.40 5 -8.7 67.5 -1.74
70.00 -68.10 5 -5.9 72.5 -1.18
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75.00

80.00

85.00

90.00

95.00

100.00
105.00
110.00
115.00
120.00
125.00
130.00
135.00
140.00
145.00
150.00
155.00
160.00
165.00
170.00
175.00
180.00
185.00
190.00
195.00
200.00
210.00
220.00
230.00
240.00
250.00

-74.00

-78.60

-82.10

-85.70

-88.80

-91.70

-94.10

-97.80

-102.30
-108.90
-121.50
-143.60
-153.30
-158.80
-162.70
-165.90
-168.80
-171.50
-173.40
-175.00
-176.50
-178.00
-179.20
-180.40
-181.60
-182.80
-184.50
-186.10
-187.80
-189.30
-190.90

(2 I 2 N @ B R O N B O N O RO RO 5 B O O 5 B @ N O 2 RO DO 2 DR O R @, BN O, BN O BN O IO, IR O, IO, I 0y ]

el
o O o o

10
-250

-4.6
-3.5
-3.6
-3.1
-2.9
-2.4
-3.7
-4.5
-6.6
-12.6
-22.1
-9.7
-5.5
-3.9
-3.2
-2.9
-2.7
-1.9
-1.6
-1.5
-1.5
-1.2
-1.2
-1.2
-1.2
-1.7
-1.6
-1.7
-1.5
-1.6
190.9

77.5
82.5
87.5
92.5
97.5
102.5
107.5
112.5
117.5
122.5
127.5
132.5
137.5
142.5
147.5
152.5
157.5
162.5
167.5
172.5
177.5
182.5
187.5
192.5
197.5
205
215
225
235
245
125

-0.92
-0.7
-0.72
-0.62
-0.58
-0.48
-0.74
-0.9
-1.32
-2.52
-4.42
-1.94
-11
-0.78
-0.64
-0.58
-0.54
-0.38
-0.32
-0.3
-0.3
-0.24
-0.24
-0.24
-0.24
-0.17
-0.16
-0.17
-0.15
-0.16
-0.7636

Tabla 57. Datos de ler derivada de 2da Ultramicrovaloracion microelectrodo 3

86



ler derivada 2da Ultramicrovaloracion
microelectrodo 3

dE/dv

prom

Grafica 48. ler derivada 2da Ultramicrovaloracion microelectrodo 3

0.00 118.80 5 -2.2 2.5 -0.44
5.00 116.60 5 -1.6 7.5 -0.32
10.00 115.00 5 -1.9 12.5 -0.38
15.00 113.10 5 -1.7 17.5 -0.34
20.00 111.40 5 -2.1 22.5 -0.42
25.00 109.30 5 -2.2 27.5 -0.44
30.00 107.10 5 -2.6 32.5 -0.52
35.00 104.50 5 -3.1 37.5 -0.62
40.00 101.40 5 -3.3 42.5 -0.66
45.00 98.10 5 -3.7 47.5 -0.74
50.00 94.40 5 -5.7 52.5 -1.14
55.00 88.70 5 -7.8 57.5 -1.56
60.00 80.90 5 -15.6 62.5 -3.12
65.00 65.30 5 -33.4 67.5 -6.68
70.00 31.90 5 -10.2 72.5 -2.04
75.00 21.70 5 -6.1 77.5 -1.22
80.00 15.60 5 -4.7 82.5 -0.94
85.00 10.90 5 -3.2 87.5 -0.64
90.00 7.70 5 -1.1 92.5 -0.22
95.00 6.60 5 -2.5 97.5 -0.5
100.00 4.10 5 -2.6 102.5 -0.52
105.00 1.50 5 -2.4 107.5 -0.48
110.00 -0.90 5 -2.9 112.5 -0.58
115.00 -3.80 5 -3.9 117.5 -0.78



120.00
125.00
130.00
135.00
140.00
145.00
150.00
155.00
160.00
165.00
170.00
175.00
180.00
185.00
190.00
195.00
200.00
210.00
220.00
230.00
240.00

250.00
Tabla 58.

-7.70
-10.80
-12.50
-16.90
-26.00
-44.60
-57.00
-63.70
-68.10
-71.80
-74.40
-76.60
-78.40
-80.30
-81.80
-83.10
-84.20
-87.10
-88.80
-90.50
-94.00
-96.20
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[ =y
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10
-250

3.1
1.7
4.4
9.1

-18.6

-12.4
-6.7
4.4
3.7
-2.6
2.2
-1.8
-1.9
-1.5
-1.3
-1.1
2.9
1.7
-1.7
3.5
2.2
96.2

122.5
127.5
132.5
137.5
142.5
147.5
152.5
157.5
162.5
167.5
172.5
177.5
182.5
187.5
192.5
197.5
205
215
225
235
245
125

-0.62
-0.34
-0.88
-1.82
-3.72
-2.48
-1.34
-0.88
-0.74
-0.52
-0.44
-0.36
-0.38
-0.3
-0.26
-0.22
-0.29
-0.17
-0.17
-0.35
-0.22
-0.3848

Datos de 1er derivada de 3ra Ultramicrovaloracion microelectrodo 3

ler derivada 3ra Ultramicrovaloracion
microelectrodo 3

dE/dv
o N & ¢ A W N B O

prom

200

Grafica 49. 1er derivada 3ra Ultramicrovaloracién microelectrodo 3

250

300
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145.00
150.00
155.00
160.00
165.00
170.00
175.00
180.00
185.00
190.00
195.00
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-12.7

-16.9

-11.2
-8.1
-4.5
-3.7
-3.5
-3.4
-3.4
-1.5
-0.5
-1.2
-0.7
-0.9

-0.36
-0.44
-0.42
-0.54
-0.78
-1.04
-2.54
-3.38
-2.24
-1.62
-0.9
-0.74
-0.7
-0.68
-0.68
-0.3
-0.1
-0.24
-0.14
-0.18
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200.00 -144.00 10 -1.2 205 -0.12

210.00 -145.20 10 -11 215 -0.11
220.00 -146.30 10 -1 225 -0.1
230.00 -147.30 10 -1.2 235 -0.12
240.00 -148.50 10 -1.2 245 -0.12
250.00 -149.70 -250 149.7 125 -0.5988

Tabla 59. Datos de ler derivada de 4ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 3

ler derivada 4ta Ultramicrovaloracion
microelectrodo 3

dE/dv
W

prom

Grafica 50. ler derivada 4ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 3

0.00 78.50 5 -2.2 2.5 -0.44
5.00 76.30 5 -2 7.5 -0.4
10.00 74.30 5 -2.1 12.5 -0.42
15.00 72.20 5 -2.3 17.5 -0.46
20.00 69.90 5 -2.6 22.5 -0.52
25.00 67.30 5 -2.8 27.5 -0.56
30.00 64.50 5 -3 32.5 -0.6
35.00 61.50 5 -3.6 37.5 -0.72
40.00 57.90 5 -3.8 42.5 -0.76
45.00 54.10 5 -4.6 47.5 -0.92
50.00 49.50 5 -5.8 52.5 -1.16
55.00 43.70 5 -7.6 57.5 -1.52
60.00 36.10 5 -11.5 62.5 -2.3
65 24.6 5 -22.7 67.5 -4.54
70 1.9 5 -61.2 72.5 -12.24
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75
80
85
90
95
100
105
110
115
120
125
130
135
140
145
150
155
160
165
170
175
180
185
190
195
200
210
220
230
240
250

-59.3
-80.8
-92.7
-101.1
-106
-111
-115.4
-118.5
-122
-125.9
-129.8
-134
-138.9
-144.9
-149.8
-159.3
-186.3
-216
-227
-232
-236
-237
-240
-241
-241
-242
-243
-245
-245
-247
-247
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e el e
o O O O

10
-250

-21.5

-11.9
-8.4
-4.9

-4.4
-3.1
-3.5
-3.9
-3.9
-4.2
-4.9

-4.9

-9.5

-27
-29.7

247

77.5
82.5
87.5
92.5
97.5
102.5
107.5
112.5
117.5
122.5
127.5
132.5
137.5
142.5
147.5
152.5
157.5
162.5
167.5
172.5
177.5
182.5
187.5
192.5
197.5
205
215
225
235
245
125

-4.3
-2.38
-1.68
-0.98

-1
-0.88
-0.62

-0.7
-0.78
-0.78
-0.84
-0.98

-1.2
-0.98

-1.9

-5.4
-5.94

-2.2

-1

-0.8

-0.2

-0.6

-0.2

0

-0.2

-0.1

-0.2

0
-0.2
0
-0.988

Tabla 60. Datos de 1er derivada de 5ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 3
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Grafica 51. 1er derivada 5ta Ultramicrovaloracion microelectrodo 3
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14 Anexo 6: Andlisis estadistico de la t de Student

14.1 Microelectrodo 1

67.50
72.50
72.50
67.50
62.50

1.25
1.25
1.25
1.25
1.25

0.0675
0.0725
0.0725
0.0675
0.0625

1.00E-06
1.60E-05
1.60E-05
1.00E-06
3.60E-05

Tabla 61. Datos para cdlculos de varianza del microelectrodo 1

0.07

0.08

5

5

Tabla 62. Calculo de t student para el microelectrodo 1

14.2 Microelectrodo 3

7.00E-05

0.08
0.08
0.08
0.08
0.08

0.00

0.00
0.00
0.00
0.00
0.00

2.96E-03 3.47

67.50
57.50
67.50
72.50
62.50

Tabla 63. Datos para cdlculos de varianza con datos del microelectrodo 3

0.07

1.25
1.25
1.25
1.25
1.25

0.0675
0.0575
0.0675
0.0725
0.0625

0.08

5

4.00E-06
6.40E-05
4.00E-06
4.90E-05
9.00E-06

5

Tabla 64. Calculo de t student para microelectrodo 3

1.30E-04

0.08
0.08
0.08
0.08
0.08

0.00

0.00
0.00
0.00
0.00
0.00

4.03E-03 3.73
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