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RESUMEN

La tecnologia es la piedra angular para el desarrollo de cualquier
pais y el consecuente bienestar de sus habitantes. Las instituciones de
educacion superior, por tener a los hombres y mujeres mejor preparados,
junto con las grandes empresas deben ser los espacios donde los
desarrollos tecnologicos tengan lugar. El compromiso de todo investigador
o estudiante formado con recursos del pueblo debe ser regresarle a su
nacion las ganancias de tal inversion, con productos que potencialicen las
capacidades productivas de la nacion sin perder de vista que estos
desarrollos deben propiciar métodos y sistemas sustentables.

Con esta dinamica de pensamiento en el presente trabajo se muestra
una innovacion tecnologica, desarrollada en la FES-C, consistente en un
sistema electroquimico sensible a la variacion de pH, formado por un
electrodo de Peliculas de Oxidos Sobre Acero Inoxidable (POSAI) como
electrodo indicador y otro electrodo POSAI sumergido en una solucion
amortiguadora de pH = 4, como electrodo de referencia.

Este sistema electroquimico es utilizado en la valoracion de diazepam
con acido perclorico en medio no acuoso (acido acético), los resultados
muestran valores equivalentes a los obtenidos cuando se utiliza como
sensor un electrodo de vidrio combinado comercial, por lo que en la
seccion de Quimica Analitica se le disena de tal manera que aumente su
versatilidad, se logro (sin que haya ninguna pérdida de informacion)
valorar volimenes de 1mL con 0.37 mL de reactivo valorante, si se hace
por triplicado la valoracion se obtendra un volumen de residuo final de 4.5
mL, aplicando esto a labores docentes (en cada laboratorio se tiene un
promedio de cinco equipos de trabajo) tendremos un volumen total
utilizado de 22.5 mL, volumen al menos 10 veces menor que el
comunmente desechado encontrando en esto cuatro ventajas:

1. Minimizacion de contaminantes.
2. Minimizacion de riesgos para los estudiantes.
3. Eliminacion de gastos por compra de electrodos.

4. El tiempo de exposicion con soluciones agresivas es menor.



1. INTRODUCCION

Dentro de los procesos electroquimicos, que se encuentran en
muchas areas, nos centraremos en los que nos lleven a determinar la
magnitud o a la concentracion de las especies quimicas.

La potenciometria es una técnica Electroanalitica con la que se
puede determinar la concentracion de una especie electroactiva en una
disolucion empleando un electrodo de referencia (un electrodo con un
potencial constante con el tiempo y conocido) y un electrodo de trabajo o
indicador (un electrodo sensible a la especie electroactiva).

Tradicionalmente la quimica analitica se asocia con la medicion de
las concentraciones de especies y elementos; en anos recientes la
tendencia apunta a implementar nuevas y mas sofisticadas técnicas que
combinen la identificacion con la cuantificacion, de tal forma que las
técnicas de laboratorio sean aplicables en materia industrial, biologica y
meédica.

La medicion potenciomeétrica ofrece un gran numero de beneficios en
ciertas situaciones: (2)

a) Selectividad y especificidad.

b) Selectividad, al elegir un electrodo de material adecuado para el
estudio.

c) Mayor sensibilidad y menores limites de deteccion al utilizar
programas de computacion aplicados al potencial.

d) Posibilidad de disminuir los tiempos reales de analisis,
particularmente cuando el flujo de los sistemas es monitoreado en
linea.

e) La posibilidad de utilizar sensores pequenos en situaciones donde
los convencionales no son utilizables.

Actualmente la potenciometria a microescala es complementaria a otras
técnicas de analisis tales como espectrofotometria de absorcion atémica,
espectrofotometria UV-Visible, cromatografia etc, ya que en la mayoria de
los casos al realizar la cuantificacion de sustancias a través de un
microanalisis se obtienen los mismos resultados que con una técnica a
macroescala pero minimizando costos y generando menos desechos. )



2. OBJETIVOS

Elaborar un electrodo combinado POSAI-POSAI, alternativo a los
electrodos convencionales, a base de peliculas de oxido sobre acero inoxidable
316, para su uso en valoraciones ACIDO-BASE en medio no acuoso.

Llevar a cabo la valoracion potenciométrica de diazepam en medio
no acuoso, utilizando el electrodo combinado POSAI-POSAI para comparar su
comportamiento frente al electrodo combinado convencional de vidrio en
diferentes volumenes (1 y 5 mL).

Sustituir el electrodo de vidrio por un electrodo POSAI-POSAI en la
micropotenciometria de diazepam en tabletas a nivel microescala (1mL)



3. GENERALIDADES

3.1. Potenciometria

3.1.1. Métodos potenciométricos

En los métodos potenciométricos o potenciometrias el objetivo de una
medicion potenciométrica es obtener informacion acerca de la composicion de
una disolucion mediante el potencial que aparece entre dos electrodos. La
medicion del potencial se determina bajo condiciones reversibles, en forma
termodinamica, y esto implica que se debe dejar pasar el tiempo suficiente
para llegar al equilibrio, extrayendo la minima cantidad de intensidad, para no
influir sobre el equilibrio que se establece entre la membrana y la disolucion
muestra. Para obtener mediciones analiticas validas en potenciometria,
requerimos un equipo sencillo:

v" Un electrodo indicador.
v Un electrodo de referencia.
v" Un potenciémetro.

Uno de los electrodos debera ser de potencial constante y que no sufra
cambios entre uno y otro experimento. El electrodo que cumple esta condicion
se conoce como electrodo de referencia. Debido a la estabilidad del electrodo
de referencia, cualquier cambio en el potencial del sistema se debera a la
contribucion del otro electrodo, llamado electrodo indicador o de trabajo.

El potencial registrado es en realidad la suma de todos los potenciales
individuales, con su signo correspondiente, producidos por los electrodos
indicador y referencia.

Electrodo indicador; es sensible a la especie electroactiva, los mas utilizados son
el de platino, el de vidrio y los selectivos de iones. El electrodo de vidrio
responde a la actividad del ion hidronio; consiste en un bulbo de vidrio
especial, sensible a la concentracion de iones hidronio, en cuyo interior se
encuentra una disolucion de acido clorhidrico, normalmente de concentracion
0.1M, en la que esta sumergido un hilo de plata, recubierto de cloruro de plata
que se alarga hasta la parte exterior para formar parte del contacto eléctrico.
Frecuentemente el electrodo de vidrio incorpora el electrodo de referencia en el
mismo dispositivo y entonces se convierte en un electrodo combinado. (s,6,9)



Electrodos de referencia; Son aquellos que miden el mismo potencial cualquiera
que sea la naturaleza de la disolucion en que se introduzcan y por tanto dan
una referencia a la medida del electrodo indicador. Estan constituidos por un
conductor metalico en contacto con una sal poco soluble de su metal, y una
disolucion de composicion constante y alta concentracion llamado electrolito
de referencia, los mas utilizados son el de plata-cloruro de plata y el de
calomelanos, el electrodo de plata-cloruro de plata, consiste en un hilo de
plata sobre el que se deposita cloruro de plata y que esta sumergido en una
disolucion acuosa de cloruro de potasio saturada con cloruro de plata, de tal
forma que el electrodo tiene un electrodo de referencia interna (Ag® / AgCl)
sumergido en un tampon con sales de Cl - ( pH = 7), con una membrana de
vidrio.

Py
Ag
Electrolito Interno Vi 1N Electrodo Referencia
pH=7 + CI i Interno AgfAqCl

Membrana

Fig.1. Electrodo de referencia.

La semireaccion de reduccion del par AgCl/Ag es. (5,9

AgCI (S) +e —» Ag s) t Cl-
La expresion del potencial correspondiente es:
E =E° - 0.059 log [CI]

El potencial depende de la concentracion de iones cloruro pero esta permanece
constante.



El electrodo de calomel consiste en una pasta de mercurio metalico y
cloruro de mercurio, contenida en un tubo interno que esta en contacto con
disolucion saturada de cloruro de potasio de un tubo externo mediante una
pequena abertura y un hilo de platino sumergido en la pasta de
mercurio/cloruro de mercurio.

.

Hilo de Lg

— C'al r:-mei AL S

Hegy Tl

Fig.2. Electrodo de Calomel.

IZC21 sar

Diafragma

La semireaccion del par Hg2Cla/Hg es:
Hg> Clz (s) +2 e——» 2 Hg 5 + 2CI
Y el potencial puede expresarse mediante la ecuacion:

E = E° - 0.055 log [CI] 2
2

Potenciometro: es un instrumento que se utiliza para medir el voltaje de la celda
galvanica que forman los electrodos indicador y de referencia. En realidad es
un voltimetro muy sensible que amplifica la débil senal eléctrica que
producen los electrodos y permiten lecturas de hasta 0.1 mV con gran
exactitud. Cuando el potenciometro proporciona la medida en escala de pH se
denomina pH-metro.

La potenciometria como técnica cuantitativa puede ser usada en dos formas:

3.1.2. Potenciometrias directas

La determinacion de la actividad de una especie de forma directa se lleva
a cabo a través de la medida de un potencial eléctrico, es decir una vez
calibrado el sistema se procede a la determinacion del potencial de las
muestras, para ello basta con introducir el sistema electrédico, ya sea para
medir potencial o pH, en la disolucion correspondiente y registrar la lectura
del potenciometro.



La situacion utilizando como ejemplo el electrodo de pH es la siguiente:

indicador referencia

@ 1S

E, -

Es

Fig.3. Electrodo indicador y de referencia sumergidos en disolucion

Al introducir el electrodo en una disolucion a analizar, hay un
intercambio de iones H* y Na*. Dentro y fuera de la membrana tenemos
diferentes concentraciones de H* y por tanto distinto intercambio, y esto
origina la diferencia de potencial referida al electrodo de referencia interno,
que a su vez se refiere al electrodo de referencia externo.

Se mide el potencial a i = O con un pH-metro (Cuando se mide potencial,
Potenciometro)

E = (Eind - Eref) + Eunion

Como se cumple la ecuacion de Nernst, para el sistema:
Ag/ AgCl, pH Inter. / Membrana /pH exter /KCIl, Ag/AgCl
El potencial de la célula se ajusta a la ecuacion:
E = E refiint) - E reflexty + E asimetria- S log (H* int/ H* ext)

pH = - log (HY)



3.1.3. Valoraciones potenciométricas

Se registra el potencial en el transcurso de una valoracion y se
aprovecha el cambio brusco de esta medida que se produce alrededor del
punto de equivalencia para detectar el punto final de la valoracion. Para lo
cual se toma un volumen exactamente conocido de la disolucion a valorar y se
coloca en un vaso de precipitado de volumen adecuado, se sumergen los
electrodos en la disolucion a valorar hasta que la zonas sensibles queden
cubiertas. Se anade un volumen de valorante, a la solucion que esta en
constante agitacion, posteriormente se mide el potencial (en mV), o el pH
segun sea el caso, el proceso se repite hasta obtener la curva de valoracion
completa, es decir hasta un exceso de valorante. En las proximidades del
punto de equivalencia es conveniente adicionar volumenes de valorante muy
pequenos, a fin de disponer de suficientes datos y conseguir que el error sea
minimo. Concluida la valoracion, se dibuja la curva correspondiente mediante
las representaciones de los volumenes del valorante (en abscisas) y de los
potenciales o pH en (ordenadas) y se procede a determinar el punto final de la
misma, para ello hay tres procedimientos:

1.- Estimacion visual: se determina el punto medio del tramo de maxima
pendiente del salto o de los saltos de la curva de valoracion y se acepta que
dicho punto coincide con el punto de equivalencia; de hecho esta hipotesis
solo es correcta para reacciones con estequiometria 1:1; pero aun en casos
donde no es valida, el error cometido es minimo si el cambio de potencial
alrededor del punto de equivalencia es grande. La estimacion visual puede
reforzarse mediante el procedimiento de las paralelas. (4,9

2.- Primera derivada. Se calcula la variacion de potencial por unidad de
volumen entre dos lecturas consecutivas y se representa frente al volumen
promedio es decir:
AE/AV= Eu-En1 frente a Va+Vin 1
Vin-Vn-1 2

se obtiene una curva cuyo maximo (0o maximos) corresponde al punto (o
puntos) de equivalencia. Al igual que en el caso de la estimacion visual, lo
que de hecho se determina es el punto de inflexion de la curva de valoracion.

3.- Segunda derivada: Se calcula la variacion de la primera derivada del
potencial por unidad de volumen, es decir:

A2E | Av2

la representacion de los datos en funcion del volumen promedio da una curva,
cuya ordenada es igual a cero en el punto de equivalencia.



3.1.4. Titulaciones dcido-base en medio no acuoso

Las titulaciones acido-base no acuosas son alternativas para aquellos
compuestos que no pueden ser valorados en sistemas acuosos por las
siguientes razones:

1.- Muchos compuestos organicos presentan una baja solubilidad en agua.

2.- Los acidos o bases de Ka o Kb menores de 10-8 y 10-¢ respectivamente, no
pueden valorarse cuantitativamente en agua.

3.- El acido y la base mas fuerte que puede existir en agua son el i6n H* y el
ion OH- respectivamente. Las bases que son demasiado débiles para poder ser
determinadas en medio acuoso, generalmente son valoradas con disoluciones
de acido perclorico en acido acético concentrado o en medios organicos, como
se muestra en la siguiente tabla. Considerando un aspecto importante el
control de humedad como ya se menciono6 con anterioridad. )

Compuesto Disolvente Titulante Ejemplo
CH;COOH glacial HCIO, Sulfato de atropina
(CH;C0),0 RSO;H Citrato de clomifeno
HCOOH TsOH Clorhidrato de
Bases débiles y sus clorodiazepoxido
sales, aminas, sales SO,Cl, 2,4-dinitrobencensulfénico Maleato de clorfenhiramina
de amonio Fosfato de cloroquina
SO,Cl, Ac. fluorosulfénico Citrato de
dietilcarbamacepina
Bases débiles CH;CN Clorpromazina
Aminas ROH Diazepam
Heterociclos CHCl, Levadopa
Sales alcalinas de C¢Hg Metronidazol
acidos organicos HCIO,
Sales alcalinas de CH;CO,Et Naproxen
acidos inorganicos
Aminoacidos Dioxano Piremetamina
Nicotinamida
Acidos débiles Etilendiamina Hidréxidos de tetralquilaonio 5-fluorouracil
Fenoles Dimetilformamida Alcoxidos Alopurinol
Enoles N-butilamina CH;0Na Difenilhidantoina
Imidas Piridina CH;OLi 6-Mercaptopurina
Tioureas Tetrametilguanidina Azatriopina
Sulfonamidas Clorotiazida
Acidos inorganicos Clortalidona
Haluros de acido Morfolina Difenilguanidina Hidroclorotiazida
Anhidridos Ac. nalidixico
Acidos carboxilicos Sulfametoxazol
Aminoacidos Sulfoisoxazol
Pirroles Cloroquino

Tabla.1. Medios de disolucion y valorantes recomendados para titulaciones 4cidas en disolventes no acuosos.




La metodologia seguida en las valoraciones no acuosas es similar a la
utilizada en sistemas acuosos, con las siguientes variantes:

a) control de la humedad, ya que el agua es una base débil y podria competir
con las bases nitrogenadas débiles por el titulante, perdiéndose la exactitud en
la determinacion del punto final.

H-O + HCIO4¢——1p HsO0* + ClOs
RNH2 + HCIO4 «—» RNHs* + ClOg4

b) evitar la presencia de CO; cuando se titulan acidos débiles con bases
fuertes, debido a que este puede reaccionar con las bases formando
carbonatos.

c) control de la temperatura, pues los coeficientes de expansion de los
disolventes organicos son altos.

El éxito de la valoracion sobre todo para acidos y bases débiles,
dependera del disolvente utilizado; es decir, es importante que los disolventes
tengan propiedades acido basicas ya que el uso inadecuado de un disolvente
puede impedir la disociacion del soluto, presentandose sélo una disociacion
parcial. (5,9

3.2. Electrodos Alternativos

En la FES-Cuautitlan UNAM; Laboratorio de Investigacion de Quimica
Analitica se han elaborado electrodos de peliculas de oxido sobre acero
inoxidable (POSAI), con el propoésito de utilizarlos como alternativa a los
electrodos comerciales. En determinaciones potenciométricas (7,8,10,14)

El electrodo POSAI esta constituido por un alambre de acero inoxidable
316 al cual se le forma una pelicula de 6xido por medio de un tratamiento
quimico. Como la mayor parte del acero inoxidable 316 se compone de hierro,
el 6xido que se forma es un 6xido de hierro es decir;

2Fe® + 3H0¢—>  Fex0O3 + 6e- + 6H*

La ecuacion de Nernst que le corresponde al equilibrio electroquimico antes
citado es:

E = E° re/Fe20s +__0.06 log [Fe2Os][H*]®
6 [Fe°]2[H20]3




Aplicando las leyes de logaritmos y considerando que las actividades del agua,
el Fe®, y el Fe2Os, son iguales a la unidad obtenemos la ecuacion:

E=E° Fe/Fe203 — OO6PH

De esta ecuacion se puede observar que:

a).- El electrodo POSAI funciona como electrodo inerte en las valoraciones
redox debido a que la pelicula de oxido que se forma en la superficie del
alambre no permite que reaccione con las soluciones en las que se sumerge.

b).- El potencial (E) del electrodo POSAI depende del pH de manera lineal por
lo que puede ser utilizado como electrodo indicador de pH.

c).- En pH amortiguado, el electrodo POSAI puede ser utilizado como electrodo
de referencia.

4. CARACTERISTICAS FISICOQUIMICAS DE DIAZEPAM

Muchos de los productos farmaceéuticos presentan problemas a lo largo
de los procesos de calidad y métodos de cuantificacion, por su baja solubilidad
y débil reactividad en agua, utilizando disolventes no acuosos estas
desventajas desaparecen, tanto que con una adecuada selecciéon de
soluciones, (disolvente y titulante) las valoraciones se vuelven selectivas.

Los compuestos puros de las preparaciones farmacéuticas se pueden
titular directamente, aunque a menudo es necesario aislar el ingrediente
activo de los aditivos que pueden interferir o dificultar su manipulaciéon sobre
todo en volumenes pequenos. 3, 10

El diazepam contiene 2 Nitrogenos basicos, siendo el de mayor
basicidad el Nitrogeno de la imida, ya que el Nitrogeno de la amida es menos
basico por estar el par de electrones deslocalizado a través del grupo carbonilo
y el nucleo aromatico.

CHa

CrS
Cl =N

Fig. 4. Estructura Quimica de Diazepam

PM= 284.7



De acuerdo a las siguientes caracteristicas:

pKa =3.3el pKb es 10.7y Kb = 1.99 x 10-11; es decir menor a 10®1o que
impide su titulaciéon en medio acuoso. 3y Las reacciones en medio acido se
efectuaran sobre el Nitrogeno de la imina, es decir:

CHy o CHs 4

B B
O + HCIOy ——= O + Clog
Cl =N Cl =N +

H

Fig.5. Reaccion de valoracion; diazepam en medio no acuoso.s)



5. MATERIAL

e Vasos tequileros (por su forma se adapta mejor en la valoracion al
colocar una solucion)

e Matraces volumétricos de 10,50 y 100 mL Kimax USA

Pipetas volumétricas de 1,2,4,5,10,20 mL Pyrex

Bureta de 5 ml con precision de 0.01 mL Kimax y llave de teflon.

e Vasos de precipitado de 50 y 100 mL

Barras magnéticas

Soporte universal

e Pinza para bureta

EQUIPO

e Potenciometro Oakton mod. WD-35620-17
Potenciometro Orion mod.520 A con interfase
Agitador magneético

Electrodo combinado de vidrio Hanna Instruments
Electrodo alternativo (POSAI-POSAI)

Balanza analitica Mettler Toledo AB204

REACTIVOS

e Acido perclérico 69.4 % Fermont

e Acido acético glacial 99.9% JT Baker

¢ Anhidrido acético 99.4 % JT Baker

e Biftalato de potasio 100 % JT Baker

e Diazepam estandar y tabletas ( Alboral. Diazepam tabletas Smg)
e Indicador cristal violeta 99.0 % Sigma



6. METODOLOGIA (esquema)

Elaboracion del electrodo
POSAI*

koo od

Llevar a cabo el montaje del
sistema de valoracion. (figura 7)
conectar los  electrodos  al

potencidometro.
¢
l............. Apartirde: ...................l
. ., . Disolucion problema, filtrada
ve Dlts'01(111c1on de  diazepam teeesese de diazepam, tabletas.
« | estandar. .
: : :
Tomar alicuotas de 5 mL
Preparar alicuotas de 1 mL e introducir el electrodo ¢
e introducir a la disolucion POSAI-POSAI y el P i de  1mL
el electrodo combinado electrodo  convencional . repa(llrar_ a 1cuoltas di © | m ‘i
POSAI-POSAL combinado de vidrio en introducir  a a disofucion - €
el mismo sistema electrodo  combinado = POSAI-
’ POSAT

.
*o 2°

Tomar las lecturas de E en el
transcurso de la valoraciéon y
determinar el volumen de
punto de equivalencia.

lkeooee

Repetir el proceso en una serie de siete
valoraciones y calcular el contenido de
diazepam en la disolucion

leooccccce

Tomar las lecturas de E en el
transcurso de la valoraciéon y
determinar el volumen de
punto de equivalencia

leoooe

Repetir el proceso en una serie de
siete valoraciones y calcular el
contenido de diazepam por tableta

Comparar los resultados obteni
electrodos

dos con ambos

Keooeo

Calculo de % de contenido v C.V.

Keooh

Conclusiones




7. PREPARACION DE SOLUCIONES
6. 1. Disolucion patrén de dcido perclérico en dcido acético concentrado
Reactivos

Acido perclérico R.A., HClIO4, peso molecular 100.5 g mol-l, 70% (p/p) ¥y
densidad 1.67 g mL-1.

Anhidrido acético R.A., C4HeO3, densidad 1.08 g mL-1.

Acido acético concentrado R.A., CH3COOH, peso molecular 60 g mol!, 100%
(p/p), densidad 1.05 g mL-!

Biftalato de Potasio, R.A.,C4He¢(COOH)(COOK),peso molecular 204.228 g/mol-1.
Violeta cristal: pesar 0.5 g del indicador sélido y disolver en 100 mL de acido
acético concentrado.

La preparacion de una disolucion de acido perclorico de concentracion
conocida requiere de tres etapas:

a) disolucion de la cantidad adecuada del producto comercial en el
volumen necesario de acido acético concentrado.

b) Eliminacion del agua que contiene esta disolucion, mediante la adicion
de anhidrido acético.

c) Determinacion de la concentracion por valoracion con un patron
primario, generalmente el biftalato de potasio (hidrogenoftalato de
potasio)

Para preparar 500 mL de disolucion 0.02 mol 11, tomar con una pipeta
volumeétrica 1mL acido perclorico, vertir con agitacion constante sobre unos
490 mL de acido acético concentrado y anadir 5 mL de anhidrido acético,
aforar. Dejar reposar durante 24 horas, si pasado este periodo ha adquirido
un color oscuro, hay que desechar; si es incolora o de un color amarillo tenue
puede ser utilizada sin problemas.

Para la estandarizacion se pesan, con precision de 0.1 mg alrededor de 40
mg de biftalato de potasio, previamente desecado a 102°C durante un minimo
de una hora, introducir en un matraz Erlenmeyer de 100 mL perfectamente
seco o enjuagado con acido acético), se disuelven en 50 mL de acido acético
concentrado, anadiendo 3-4 gotas de la disoluciéon del indicador violeta cristal
y se valoran con acido perclorico hasta aparicion de una coloraciéon azul
verdosa.



Consideraciones

El material a utilizar debe estar completamente seco o debe ser
perfectamente enjuagado con anhidrido acético concentrado. Hay que evitar la
presencia de agua.

El biftalato de potasio es relativamente poco soluble en acido acético
concentrado y el proceso de disolucion es lento. En caso necesario hay que
calentar un poco para acelerar el proceso.

El violeta cristal pasa por diversos colores a medida que se anade el
valorante. Violeta, azul, azul verdoso, verde, verde amarillento e incluso
amarillo. Normalmente se acepta el color azul verdoso como el
correspondiente al punto final. En este caso no es imprescindible hacer un
blanco del indicador, ya que en ausencia de una base bastan una o dos gotas
de acido perclorico 0.1 mol -1 para observar la aparicion de este color.

Seguridad

El acido acético, el acido perclorico y el anhidrido acético son corrosivos
y pueden provocar lesiones de importancia, que en caso del acido y del
anhidrido acético son de efecto retardado.

6.2. Solucién problema de diazepam estdndar

Disolver 20 mg de diazepam en 10 mL de anhidrido acético, titular con
solucion valorada (0.02300 M) de acido perclorico, calcular el contenido de
diazepam de cada alicuota.”

6.3. Solucién problema de diazepam tabletas

Pesar 20 tabletas y determinar el peso promedio, transferir las tabletas a
un mortero y reducirlas a polvo fino, pesar el equivalente a 100 mg de
diazepam, disolver en 50 mL de anhidrido acético, filtrar hasta obtener una
solucion clara o eliminar la mayor parte de excipientes, titular con solucion
valorada (0.02315 M) de acido perclorico. Calcular el contenido de diazepam
por tableta.

" Los célculos correspondientes se encuentran en el anexo 2.



8. ELABORACION DEL ELECTRODO POSAI-POSAI ( POSAI COMO
REFERENCIA Y POSAI COMO INDICADOR DE POTENCIAL)

Se cortan piezas de acero inoxidable 316 de una longitud aproximada de
10 cm, los cuales se lijan y lavan para eliminar grasa y suciedad que pueda
existir en la superficie. Posteriormente se sumergen cerca de 6 cm del alambre
en una solucion de CrOsz 2.5 M en acido sulfurico 5 M; a una temperatura de
70°C durante 17 minutos, con agitacion constante. Se toman dos porciones y
se colocan dentro de dos tubos de vidrio que se unen de la siguiente manera:

(7,8,10,14)

Cable conector coaxial %

Electrodo POSAI (indicador)

Solucioén amortiguadora de pH 4

Electrodo POSAI (referencia)

< Silicon
Fibra de vidrio ——~ p§g

Fig. 6. Electrodo combinado POSAI-POSAI

En el tubo de la izquierda se coloca lo que es el electrodo POSAI, en una
solucion amortiguadora de pH 4, silicon para sellar el fondo del tubo y fibra de
vidrio para permitir el contacto eléctrico entre la solucion y el electrodo
POSAI. En el tubo de la derecha se introduce el otro electrodo, el cual sale un
poco del sello de silicon para tener contacto con la solucion. Ambos electrodos
se conectan al potenciometro mediante un cable conector coaxial , teniendo
asi un electrodo combinado POSAI-POSALI.



9. VALORACION EXPERIMENTAL DE DIAZEPAM

En un vaso tequilero se colocan con exactitud 5 mL de solucion de
principio activo, se introduce una barra magnética pequena que se mantiene
en agitacion constante, posteriormente se colocan en el electrodo de vidrio y el
electrodo combinado POSAI-POSAI, cada uno conectado a un potenciometro
(Oakton mod.WD-35620-17, Orion mod.520 A respectivamente); se llena una
bureta de 5SmL con precision de 0.01lmL de acido perclorico, previamente
estandarizado y se tapa con un poco de algodon en la parte superior para
evitar que este en contacto con la humedad, después de colocarla en el soporte
se inicia el registro de las lecturas de ambos potenciometros a cada adicion de
un volumen de acido perclorico, para trazar las curvas y determinar los
puntos de equivalencia correspondientes a cada sistema, este proceso se repite

siete veces.



*Esquema de la valoracion de diazepam con el electrodo de vidrio convencional y el
electrodo combinado POSAI-POSAI para un volumen de 5 mL.

6] ;

Fig.7. Montaje experimental para la determinacion de Diazepam con electrodo de vidrio convencional y electrodo
combinado POSAI-POSAI

Electrodo convencional de Vidrio

Electrodo combinado POSAI-POSAI

Barra magnética

Solucién problema de diazepam

Bureta con HCLO4 estandarizado
Potenciometro Oakton mod. WD-35620-17
Potenciometro Orion mod.520 A con interfase
Agitador Magnético

PN R W=

* 5 ml de Diazepam se valoran con 4cido perclérico estandarizado, utilizando un montaje doble como se muestra en
la fig. 7.



Observaciones

Para realizar la curva de valoracion en volumenes de 1 mL, se lleva a
cabo, con el mismo montaje mostrado en la figura 7, retirando el electrodo
combinado de vidrio y utilizando tinicamente el electrodo combinado POSAI-
POSAL

Fig.8. "Fotomontaje de la valoracién de diazepam con electrodo POSAI-POSAL

1.- electrodo POSAI-POSAI
2.- Potenciometro Orion mod.520 A
3.- Interfase

" Los datos obtenidos fueron procesados en una hoja de célculo para obtener las graficas de potencial contra
volumen de acido perclorico estandarizado, por medio de este programa, el método de la primera derivada y las
graficas se determind el punto de equivalencia en cada valoracion.



10. RESULTADOS Y DISCUSION

En la tabla 2 se muestran los resultados obtenidos al valorar S mL de
principio activo de diazepam utilizando el montaje mostrado en la figura 7,
haciendo 7 repeticiones.

RESULTADOS DE LA VALORACION DE 5 ML DE DIAZEPAM CON ELECTRODO
DE VIDRIO COMBINADO Y POSAI-POSAL

Vol.
SOLUCION | Val | Val | Val | Val | Val | Val | Val | prom. Cant % de
ESTANDAR | 1 2 3 4 5 6 7 | (mL) | agreg Cant rec | recuperacion S Cc:V
Vol. P.E
(mL)
Electrodo

de Vidrio |1.921.87[1.92|1.82|1.87|1.82|1.82] 1.86 | 101.2mg | 101.68mg 100.48% 0.0450 | 2.42 %

Vol. P.E
(mL)
Electrodo
POSAI-
POSAI 1.92|1.8711.92|1.82|1.87|1.82]|1.82| 1.86 | 101.2mg | 101.68mg 100.48% 0.0450 | 2.42 %

Cant. agreg. = cantidad agregada Vol. P.E = volumen de punto de equivalencia
Cant rec. = cantidad recuperada Vol. prom. = volumen promedio
Val = valoracion C.V. = Coeficiente de variaciéon

S = Desviacion estandar

Tabla.2.Resultados de las siete valoraciones de 5 mL de Diazepam con electrodo de vidrio y POSAI-POSAI
combinado.

De acuerdo a los puntos de equivalencia reportados en la tabla
anterior, obtenidos a partir de los resultados de la primera derivada se observa
que el electrodo elaborado responde de manera equivalente al electrodo
comercial combinado de vidrio, puesto que los volumenes son los mismos y
por tanto el por ciento de recuperacion también, siendo este de 100.48 % |,
esto para un volumen de 5 mL de disolucion de diazepam estandar en la
valoracion simultanea, es decir utilizando los dos electrodos en la misma

solucion.



En la tabla 3 se muestran los resultados al valorar 1 mL de principio activo de
diazepam utilizando solo el electrodo combinado POSAI-POSAI, haciendo 7
repeticiones.

RESULTADOS DE LA VALORACION DE 1 ML DIAZEPAM CON ELECTRODO
COMBINADO POSAI-POSAL

Vol.
PRINCIPI | Val | Val | Val | Val Val Val | Val | Prom Cant Cant % de
O ACTIVO 1 2 3 4 5 6 7 (mL) | agreg rec recuperacion S C:V
Vol P.E 20.22

(mL) 042 037|042 | 037 | 042 | 037 | 042 | 0.39 |20.20 mg mg 100.14 % 0.0282 | 7.25%

TABLETA

(ALBORA | Val | Val | Val | Val Val Val | Val | Vol Cant Cant % de
L 5Smg) 1 2 3 4 5 6 7 | prom | agreg rec recuperacion S C:V
Vol P.E 101.51
(mL) 0.32 | 032 | 0.32 | 0.32 | 0.32 | 0.27 | 0.32 | 0.31 | 98.15mg mg 103.42 % 0.0191 | 6.19 %
Cant. agreg. = cantidad agregada Vol. P.E = volumen de punto de equivalencia
Cant rec. = cantidad recuperada Vol. prom. = volumen promedio
Val = valoracién C.V: = Coeficiente de variacion

S = Desviacion estandar

Tabla.3.Resultados de las siete valoraciones de | mL de Diazepam estandar y tableta, respectivamente, con
electrodo POSAI-POSAI combinado.

En los resultados de la tabla anterior donde se utiliza solo el electrodo
elaborado POSAI-POSAI al llevar a cabo la valoracion para 1mL de disolucion
tanto de estandar como a partir de tabletas se observa que los volimenes de
punto de equivalencia obtenidos para el estandar nos permiten obtener un por
ciento de recuperacion de 100.14 % y aunque los valores al punto de
equivalencia son en cierta forma homogéneos cualquier variacion por minima
que sea, es bastante significativa, esto debido a que los volumenes de adicion
son del orden de 0.05 mL.

Para la cuantificacion de diazepam en tableta, sucede algo similar sin
embargo el resultado obtenido de 103.42 %, se considera aceptable pues se
encuentra dentro del intervalo de aceptacion que maneja la USP(13) es decir no
menos del 95 y no mas del 105 por ciento de la cantidad de diazepam indicada

en el marbete.



10.1.Valoracion simultanea de 5 mL de disolucion estandar de diazepam con los
electrodos combinado de vidrio y combinado POSA-POSAL

En la tabla 4 se muestra los resultados experimentales de potencial
obtenidos respectivamente al valorar 5 mL de principio activo de diazepam
para los electrodos vidrio y combinado POSA-POSAI, de una de las 7
valoraciones realizadas ( las 6 valoraciones restantes se encuentran en el
anexo 1). En la figura 4 se muestra la grafica correspondiente.

Vol (mL) E (mV) Vidrio E (mV) POSAI
0 236.5 183.6
0.5 382.7 338.3
1 411 367.3
1.5 442.3 397
1.6 450.6 405.3
1.7 458.2 412.8
1.8 477.4 430.7
1.85 496.8 449.7
1.9 523.4 477.4
1.95 741.2 680
2 760.5 706.8
2.1 7825 7335
2.2 792.8 746.6
2.7 807 763.3
3.2 816.5 772.8
3.7 817.3 7745

Tabla.4. Resultados experimentales de Potencial (E) con respecto al volumen en la valoracion simultanea
(con electrodo de vidrio y combinado POSAI-POSAI) de SmL de Diazepam estandar.

Yal 1 VWIiIP Estandar

1000
S00 o
GO0 o

—a— E widrio

E{mY)

400 —a— E posai
200
[:] T T T 1
C 1 2 3 <
wvol (mL)

Fig, 9. Curva de valoracion de Diazepam para 5 mL de disolucion estandar con acido percldorico Solucién
estandarizada (potencial en funcion del volumen).



En las tablas 5 y 6 Se muestran los calculos de la primera derivada para
obtener los puntos de equivalencia respectivos. En las figuras 10 y 11 las
graficas correspondientes.

Vol (mL)| Vol promedio (mL) |E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 236.5 146.2 0.5 292.4
0.5 0.75 382.7 28.3 0.5 56.6
1 1.25 411 31.3 0.5 62.6
1.5 1.55 442.3 8.3 0.1 83
1.6 1.65 450.6 7.6 0.1 76
1.7 1.75 458.2 19.2 0.1 192
1.8 1.825 4774 19.4 0.05 388
1.85 1.875 496.8 26.6 0.05 532
1.9 1.925 523.4 217.8 0.05 4356
1.95 1.975 741.2 19.3 0.05 386
2 2.05 760.5 22 0.1 220
2.1 2.15 782.5 10.3 0.1 103
2.2 2.45 792.8 14.2 0.5 28.4
2.7 2.95 807 9.5 0.5 19
3.2 3.45 816.5 0.8 0.5 1.6

Tabla.5. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo de vidrio, en
la valoracion de 5 mL de Diazepam estandar.

1a dE/dY Vidrio val 1 Estandar

5000
4500 A 1 g2
4000 | ]
3500 |
3000 |
2500 |
2000 A
1500 -
1000 -

500 +
O M - —M‘é*“— -
o 0.5 1 1.5 2 2.4 348 4
Vol promedio {mL)

dE/dV

L 3
-

Fig. 10. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion de 5SmL de
disolucion de Diazepam estandar. Electrodo de vidrio.



Vol (mL)| Vol promedio (mL) |E (mV) POSAI dE dv dE/dV
0 0.25 183.6 154.7 0.5 309.4
0.5 0.75 338.3 29 0.5 58
1 1.25 367.3 29.7 0.5 59.4
1.5 1.55 397 8.3 0.1 83
1.6 1.65 405.3 7.5 0.1 75
1.7 1.75 412.8 17.9 0.1 179
1.8 1.825 430.7 19 0.05 380
1.85 1.875 449.7 27.7 0.05 554
1.9 1.925 4774 202.6 0.05 4052
1.95 1.975 680 26.8 0.05 536
2 2.05 706.8 26.7 0.1 267
2.1 2.15 733.5 13.1 0.1 131
2.2 2.45 746.6 16.7 0.5 33.4
2.7 2.95 763.3 9.5 0.5 19
3.2 3.45 772.8 1.7 0.5 3.4

Tabla. 6.Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-

POSALI en la valoracion de 5 mL de Diazepam estandar.

4500
4000 -
3500
3000 -
2500 -
2000 -
1500 -
1000 -
500

dE/dV

+ 1592

1a dE/dY POSAI val 1 Estandar

0 05 1 15 2 25 3 35 4
Vol promedio{mL)

Fig.11. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracién de SmL de
disolucién de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



10.2. Valoracion de 1mL de disolucién de Diazepam estandar con electrodo
combinado POSAI-POSAL

En la tabla 7 se muestra los resultados experimentales de potencial
obtenido al valorar 1 mL de principio activo de diazepam para el electrodo
combinado POSA-POSAI, de una de las 7 valoraciones realizadas ( las 6
valoraciones restantes se encuentran en el anexol). En la figura 12 se
muestra la grafica correspondiente.

Vol (mL)| E (mV) -
0 130.8 val 1 POSAl Estandar
0.05 284.3
0.1 299.7 g00 -
0.15 315.1 7o - -—————a
0.2 3241 GO0 S
0.25 333.7 = 500 -
0.3 347.7 E 400 4
0.35 369.2 W =300 4
0.4 418.2 =00 4
0.45 696.3 100 3
0.5 715.1 a . | | |
0.55 720.1 a 0o 04 0e e
0.6 723.7
0.65 7251 Vol (mL})
0.7 725.7

Tabla.7 ; Fig. 12. Curva de valoracion para 1 mL disolucion de Diazepam estdndar con acido perclorico Solucion
estandarizada (potencial en funcion del volumen).



En la tabla 8 , se muestran los calculos de la primera derivada para obtener el
punto de equivalencia. En la figura 13 la grafica correspondiente.

Vol (mL) Vol promedio (mL)| E (mV) dE dv dE/dV

0 0.025 130.8 153.5 0.05 3070
0.05 0.075 284.3 15.4 0.05 308
0.1 0.125 299.7 15.4 0.05 308
0.15 0.175 315.1 9 0.05 180
0.2 0.225 3241 9.6 0.05 192
0.25 0.275 333.7 14 0.05 280
0.3 0.325 347.7 21.5 0.05 430
0.35 0.375 369.2 49 0.05 980
0.4 0.425 418.2 278.1 0.05 5562
0.45 0.475 696.3 18.8 0.05 376
0.5 0.525 715.1 5 0.05 100
0.55 0.575 720.1 3.6 0.05 72
0.6 0.625 723.7 1.4 0.05 28
0.65 0.675 725.1 0.6 0.05 12

Tabla.8. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-
POSAI en la valoracion de 1 mL de Diazepam, principio activo.

1a dE/dVY POSAI val 1 Estandar

EO00O
S000 H
4000
3000 4
2000 4
1000 4

D T T
~Aooo U oz 0.4 0.5 0.5

042

dE/dv

Yol promedio {mL}

Fig.13. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion de 1 mL de
disolucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



10.3. Valoracion de | mL disolucion de Diazepam a partir de tabletas con electrodo
POSAI-POSAL

En la tabla 9 se muestra los resultados experimentales de potencial
obtenido al valorar 1 mL de principio disolucion de diazepam a partir de
tabletas utilizando electrodo combinado POSA-POSAI, de una de las 7
valoraciones realizadas ( las 6 valoraciones restantes se encuentran en el
anexol). En la figura 14 se muestra la grafica correspondiente.

Vol (mL)| E1(mV)
0 46.5 Val 1 POSAI tab 1mL
0.05 139.7
0.1 157.8 700 4
0.15 171.1 BO0 -
0.2 192 500 -
0.25 2104 S 400
0.3 250.7 5 00
0.35 542.8
200 -
0.4 570.9
045 | 5857 108
0.5 592.8 a - - - -
0.55 597.9 ] n.z 04 (=] 04
0.6 602.1 Vol (mL}
0.65 605.3

Tabla.9; Fig.14. Curva de valoracion de Diazepam en 1 mL de soluciéon problema con acido perclorico
Solucion estandarizada a partir de tabletas Alboral Smg . (potencial en funcion del volumen)



En la tabla 10 , se muestran los calculos de la primera derivada para obtener
el punto de equivalencia en la valoraciéon de 1 mL de disolucion de diazepam a

la grafica

partir de tabletas con electrodo POSAI-POSAI. En la figura 15
correspondiente.
Vol (mL)| Vol. Promedio (mL)| E(mV) | dE dv dE/dV
0 0.025 46.5 93.2 0.05 1864
0.05 0.075 139.7 18.1 0.05 362
0.1 0.125 157.8 13.3 0.05 266
0.15 0.175 1711 20.9 0.05 418
0.2 0.225 192 18.4 0.05 368
0.25 0.275 2104 40.3 0.05 806
0.3 0.325 250.7 292.1 0.05 5842
0.35 0.375 542.8 28.1 0.05 562
0.4 0.425 570.9 14.8 0.05 296
0.45 0.475 585.7 71 0.05 142
0.5 0.525 592.8 5.1 0.05 102
0.55 0.575 597.9 4.2 0.05 84
0.6 0.625 602.1 3.2 0.05 64

Tabla.10. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-
POSAI en la valoracion de 1 mL de Diazepam, a partir de tabletas Alboral 5 mg.
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Fig.15. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion de 1 mL de
disolucion de Diazepam en tabletas Alboral 5 mg. Electrodo POSAI-POSAL



11. CONCLUSIONES

Se elaboro6 el electrodo combinado POSAI-POSAI que pudo ser utilizado en
valoraciones acido-base en medio no acuoso satisfactoriamente, dando una
senal de respuesta adecuada.

El comportamiento observado de los dos electrodos (convencional y
POSAI-POSAI) al ser trabajados simultaneamente nos llevé a obtener puntos
de equivalencia iguales a partir de potenciales (E) diferentes por lo cual se
puede concluir que no hay diferencia en cuanto a la obtencion de resultados, a
pesar de ser de composicion diferente.

Se observo que un mL de solucion es suficiente para poder llevar acabo
una valoracion utilizando el electro POSAI-POSAI pues el diseno de la
superficie de contacto no requiere voliumenes mayores.

Con respecto a los datos estadisticos obtenidos podemos observar que
existe una mayor dispersion en los resultados para las valoraciones de 1 mL,
tanto en principio activo como en la determinacion de la tableta, lo cual puede
disminuir si se trabaja con mayor cuidado, pues cualquier diferencia presente
en la obtencion de los datos es significativa por la proporcion del volumen que
se esta trabajando.

Finalmente se puede concluir que el electrodo elaborado funciona de
manera equivalente al electrodo comercial con la ventaja de que se puede
fabricar en cualquier laboratorio de Quimica Analitica, a bajo costo, y con el
diseno que permita hacer valoraciones del medicamento de hasta 1 mlL,
disminuyendo al maximo costos de operacion y practicamente eliminando
subproductos contaminantes.

Se sugiere adecuar proyectos que se adapten a microescala y hacer uso
de dichos electrodos con el fin de minimizar gastos y desechos de alto riesgo al
medio ambiente.
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Tablas y Graficas de:

» Valoracion simultanea de 5 mL de principio activo con electrodo combinado
POSAI-POSALI y electrodo convencional de vidrio.

» Valoracion de ImL de solucion de principio activo con electrodo combinado

POSAI-POSAL
» Valoracion de ImL de solucion problema de tabletas con el electrodo

combinado POSAI-POSAL



Vol (mL) E (mV) Vidrio E (mV) POSAI
0 225 235.4
0.5 386.6 382.1
1 416.5 405.4
1.5 450 436.5
1.6 458.5 445.4
1.7 474.3 460.8
1.8 495.4 480.4
1.85 513.2 497.2
1.9 730.1 698.9
1.95 758.9 734.1
2 781.7 758.5
21 794 772
2.2 802.1 781.2
2.7 817.1 798
3.2 821.2 801.8
3.7 822.3 802

Tabla. 11. Resultados experimentales de Potencial (E) con respecto al volumen en la valoraciéon simultinea
Electrodo de vidrio y combinado POSAI-POSAI de SmL de Diazepam estandar en la valoracion 2.
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Fig. 16. 2* Curva de valoracion de Diazepam para solucion de SmL estandar con acido perclérico, solucion
estandarizada (potencial en funcion del volumen)



Vol (mL)| Vol promedio (mL) |E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 225 161.6 0.5 323.2
0.5 0.75 386.6 29.9 0.5 59.8
1 1.25 416.5 33.5 0.5 67
1.5 1.55 450 8.5 0.1 85
1.6 1.65 458.5 15.8 0.1 158
1.7 1.75 474.3 21.1 0.1 211
1.8 1.825 4954 17.8 0.05 356
1.85 1.875 513.2 216.9 0.05 4338
1.9 1.925 730.1 28.8 0.05 576
1.95 1.975 758.9 22.8 0.05 456
2 2.05 781.7 12.3 0.1 123
2.1 2.15 794 8.1 0.1 81
2.2 2.45 802.1 15 0.5 30
2.7 2.95 817.1 4.1 0.5 8.2
3.2 3.45 821.2 1.1 0.5 2.2

Tabla. 12. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen medio para el electrodo de vidrio, en
la valoracion 2, de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 17. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 2 de SmL de
solucion problema de Diazepam estandar. Electrodo de vidrio.



Vol (mL)| Vol promedio (mL) |E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 235.4 146.7 0.5 293.4
0.5 0.75 382.1 23.3 0.5 46.6
1 1.25 405.4 31.1 0.5 62.2
1.5 1.55 436.5 8.9 0.1 89
1.6 1.65 4454 15.4 0.1 154
1.7 1.75 460.8 19.6 0.1 196
1.8 1.825 480.4 16.8 0.05 336
1.85 1.875 497.2 201.7 0.05 4034
1.9 1.925 698.9 35.2 0.05 704
1.95 1.975 734.1 24.4 0.05 488
2 2.05 758.5 13.5 0.1 135
2.1 2.15 772 9.2 0.1 92
2.2 2.45 781.2 16.8 0.5 33.6
2.7 2.95 798 3.8 0.5 7.6
3.2 3.45 801.8 0.2 0.5 0.4

Tabla. 13. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen medio para el electrodo POSAI-
POSALI en la valoracion 2,de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 18. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 2, de SmL de
solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



Tabla. 14. Resultados experimentales de Potencial (E) con respecto al volumen en la valoracion simultanea
Electrodo de vidrio y combinado POSAI-POSAI de SmL de Diazepam estandar, en la valoracion 3.

Vol (mL) E (mV) Vidrio E (mV) POSAI
0 215.7 253.6
0.5 382.9 398.1
1 415 423.3
1.5 450.2 455.6
1.6 458.7 464.1
1.7 471.5 476.9
1.8 494.7 498.8
1.85 521.7 525
1.9 629.6 617.5
1.95 761.9 754.7
2 7751 769.1
21 794.8 788.7
2.2 800.7 796
2.7 817.6 809.7
3.2 822.5 812.5
3.7 823.6 812.5

YValoracién 3 V/IP Estandar
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Fig. 19. 3* Curva de valoraciéon de Diazepam para solucion de SmL estandar con acido perclorico, solucion
estandarizada (potencial en funcion del volumen).



Vol (mL)[ Vol promedio (mL) |E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 215.7 167.2 0.5 334.4
0.5 0.75 382.9 32.1 0.5 64.2
1 1.25 415 35.2 0.5 70.4
1.5 1.55 450.2 8.5 0.1 85
1.6 1.65 458.7 12.8 0.1 128
1.7 1.75 4715 23.2 0.1 232
1.8 1.825 494.7 27 0.05 540
1.85 1.875 521.7 107.9 0.05 2158
1.9 1.925 629.6 132.3 0.05 2646
1.95 1.975 761.9 13.2 0.05 264
2 2.05 7751 19.7 0.1 197
2.1 2.15 794.8 5.9 0.1 59
2.2 2.45 800.7 16.9 0.5 33.8
2.7 2.95 817.6 4.9 0.5 9.8
3.2 3.45 822.5 1.1 0.5 2.2

Tabla. 15. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo de vidrio.
en la valoracion 3, de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 20. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 3 de SmL de
solucion problema de Diazepam estandar. Electrodo de vidrio.



Vol (mL)| Vol promedio (mL) | E (mV) Vidrio dE dVv dE/dV
0 0.25 253.6 144.5 0.5 289
0.5 0.75 398.1 25.2 0.5 50.4
1 1.25 423.3 32.3 0.5 64.6
1.5 1.55 455.6 8.5 0.1 85
1.6 1.65 464.1 12.8 0.1 128
1.7 1.75 476.9 21.9 0.1 219
1.8 1.825 498.8 26.2 0.05 524
1.85 1.875 525 92.5 0.05 1850
1.9 1.925 617.5 137.2 0.05 2744
1.95 1.975 754.7 14.4 0.05 288
2 2.05 769.1 19.6 0.1 196
2.1 2.15 788.7 7.3 0.1 73
2.2 2.45 796 13.7 0.5 27.4
2.7 2.95 809.7 2.8 0.5 5.6
3.2 3.45 812.5 0 0.5 0

Tabla. 16. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-
POSALI en la valoracion de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 21. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 3, de SmL de
soluciéon de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



Vol (mL) E (mV) Vidrio E (mV) POSAI
0 215.6 259.5
0.5 377 398.2
1 412.8 4248
1.5 448.8 457
1.6 460.1 469
1.7 474.2 482.7
1.8 515.1 521
1.85 701.9 700.2
1.9 758.9 752.7
1.95 774.8 769
2 784.2 778.7
21 795.5 789.5
2.2 801.4 795.4
27 817.1 807.3
3.2 822.3 809.6
3.7 824.6 810.2

Tabla. 17. Resultados experimentales de Potencial (E) con respecto al volumen en la valoracion simultanea
electrodo de vidrio y combinado POSAI-POSAI de SmL de Diazepam estandar, en la valoracion 4.
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Fig. 22. 4* Curva de valoracién de Diazepam para solucién de SmL estandar con acido perclérico, solucion
estandarizada (potencial en funcion del volumen).



Vol (mL) | Vol promedio (mL) |E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 215.6 161.4 0.5 322.8
0.5 0.75 377 35.8 0.5 71.6
1 1.25 412.8 36 0.5 72
1.5 1.55 448.8 11.3 0.1 113
1.6 1.65 460.1 14.1 0.1 141
1.7 1.75 474.2 40.9 0.1 409
1.8 1.825 515.1 186.8 0.05 3736
1.85 1.875 701.9 57 0.05 1140
1.9 1.925 758.9 15.9 0.05 318
1.95 1.975 774.8 9.4 0.05 188
2 2.05 784.2 11.3 0.1 113
2.1 2.15 795.5 5.9 0.1 59
2.2 2.45 801.4 15.7 0.5 314
27 2.95 8171 5.2 0.5 10.4
3.2 3.45 822.3 2.3 0.5 4.6

Tabla. 18. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo de vidrio,
en la valoracion 4, de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 23. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 4 de SmL de
solucion de Diazepam estandar. Electrodo de vidrio.



Vol (mL) |Vol promedio (mL)|E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 259.5 138.7 0.5 2774
0.5 0.75 398.2 26.6 0.5 53.2
1 1.25 424.8 32.2 0.5 64.4
1.5 1.55 457 12 0.1 120
1.6 1.65 469 13.7 0.1 137
1.7 1.75 482.7 38.3 0.1 383
1.8 1.825 521 179.2 0.05 3584
1.85 1.875 700.2 52.5 0.05 1050
1.9 1.925 752.7 16.3 0.05 326
1.95 1.975 769 9.7 0.05 194
2 2.05 778.7 10.8 0.1 108
2.1 2.15 789.5 5.9 0.1 59
2.2 2.45 795.4 11.9 0.5 23.8
2.7 2.95 807.3 2.3 0.5 4.6
3.2 3.45 809.6 0.6 0.5 1.2

Tabla. 19. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-

POSAI en la valoracion 4, de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 24. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 4, de SmL de
solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



Vol (ml) E (mV) Vidrio E (mV) POSAI
0 207.1 241.7
0.5 382.4 396.7
1 416.3 422.9
1.5 449.2 4531
1.6 458.3 462.4
1.7 473 4771
1.8 496.3 499.3
1.85 540.2 543.1
1.9 744.7 736.1
1.95 771 763.8
2 784.2 777.4
21 795.8 789
2.2 803.7 796.7
2.7 819.7 809.5
3.2 825 811.9
3.7 826.6 811.9

Tabla. 20. Resultados experimentales de Potencial (E) con respecto al volumen en la valoracion simultanea
electrodo de vidrio y combinado POSAI-POSAI de SmL de Diazepam estandar, en la valoracion 5.
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Fig. 25. 5* Curva de valoracion de Diazepam para solucién de SmL estindar con dcido perclérico, solucion
estandarizada (potencial en funcion del volumen



Vol (mL)|Vol promedio (mL) [E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 207.1 175.3 0.5 350.6
0.5 0.75 382.4 33.9 0.5 67.8
1 1.25 416.3 32.9 0.5 65.8
1.5 1.55 449.2 9.1 0.1 91
1.6 1.65 458.3 14.7 0.1 147
1.7 1.75 473 23.3 0.1 233
1.8 1.825 496.3 43.9 0.05 878
1.85 1.875 540.2 204.5 0.05 4090
1.9 1.925 744.7 26.3 0.05 526
1.95 1.975 771 13.2 0.05 264
2 2.05 784.2 11.6 0.1 116
2.1 2.15 795.8 7.9 0.1 79
2.2 2.45 803.7 16 0.5 32
2.7 2.95 819.7 5.3 0.5 10.6
3.2 3.45 825 1.6 0.5 3.2

Tabla. 21. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo de vidrio.
en la valoracion 5, de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 26. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 5, de SmL de
soluciéon de Diazepam estandar. Electrodo de vidrio.



Vol (mL)| Vol promedio (mL) | E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 241.7 155 0.5 310
0.5 0.75 396.7 26.2 0.5 52.4
1 1.25 422.9 30.2 0.5 60.4
1.5 1.55 453.1 9.3 0.1 93
1.6 1.65 462.4 14.7 0.1 147
1.7 1.75 4771 22.2 0.1 222
1.8 1.825 499.3 43.8 0.05 876
1.85 1.875 543.1 193 0.05 3860
1.9 1.925 736.1 27.7 0.05 554
1.95 1.975 763.8 13.6 0.05 272
2 2.05 777.4 11.6 0.1 116
2.1 2.15 789 7.7 0.1 77
2.2 2.45 796.7 12.8 0.5 25.6
2.7 2.95 809.5 2.4 0.5 4.8
3.2 3.45 811.9 0 0.5 0

Tabla. 22. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-
POSAI en la valoracion 5, de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 27. Gréfica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 5, de SmL de
solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



Vol (mL) E (mV) Vidrio E (mV) POSAI
0 214.8 271.7
0.5 380.4 403.3
1 416.5 429.3
1.5 451.6 460
1.6 462.8 470.8
1.7 476.6 484.3
1.8 513.4 519.2
1.85 740.4 7341
1.9 769.9 765.2
1.95 783.6 780.2
2 789.9 786.6
21 799.5 796
2.2 806.5 802
2.7 819.8 811.9
3.2 824.6 813.5
3.7 826.3 813.6

Tabla. 23. Resultados experimentales de Potencial (E) con respecto al volumen en la valoraciéon simultinea
Electrodo de vidrio y combinado POSAI-POSAI de SmL de Diazepam estandar, en la valoracion 6.
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Fig. 28. 6" Curva de valoracion de Diazepam para solucion de SmL estandar con acido perclorico, solucion
estandarizada (potencial en funcion del volumen)



Vol (mL){Vol promedio (mL)| E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 214.8 165.6 0.5 331.2
0.5 0.75 380.4 36.1 0.5 72.2
1 1.25 416.5 35.1 0.5 70.2
1.5 1.55 451.6 11.2 0.1 112
1.6 1.65 462.8 13.8 0.1 138
1.7 1.75 476.6 36.8 0.1 368
1.8 1.825 513.4 227 0.05 4540
1.85 1.875 740.4 29.5 0.05 590
1.9 1.925 769.9 13.7 0.05 274
1.95 1.975 783.6 6.3 0.05 126
2 2.05 789.9 9.6 0.1 96
2.1 2.15 799.5 7 0.1 70
2.2 2.45 806.5 13.3 0.5 26.6
27 2.95 819.8 4.8 0.5 9.6
3.2 3.45 824.6 1.7 0.5 3.4

Tabla. 24. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo de vidrio,
en la valoracion 6, de 5 mL de Diazepam estandar.
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Fig. 29. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 6, de SmL de
solucion de Diazepam estandar. Electrodo de vidrio.



Vol (mL)|Vol promedio (mL)| E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 271.7 131.6 0.5 263.2
0.5 0.75 403.3 26 0.5 52
1 1.25 429.3 30.7 0.5 61.4
1.5 1.55 460 10.8 0.1 108
1.6 1.65 470.8 13.5 0.1 135
1.7 1.75 484.3 34.9 0.1 349
1.8 1.825 519.2 214.9 0.05 4298
1.85 1.875 734.1 31.1 0.05 622
1.9 1.925 765.2 15 0.05 300
1.95 1.975 780.2 6.4 0.05 128
2 2.05 786.6 9.4 0.1 94
2.1 2.15 796 6 0.1 60
2.2 2.45 802 9.9 0.5 19.8
2.7 2.95 811.9 1.6 0.5 3.2
3.2 3.45 813.5 0.1 0.5 0.2

Tabla. 25. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-
POSAI en la valoracion 6,de 5 mL de Diazepam estandar.
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0 4 o o o ]

a 0.5 1 1.5 2 25 3 3.5 4
Vol promedio (mL)

1.82

dE/dV

Fig. 30. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 6, de SmL de
soluciéon problema de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



Vol (mL) E (mV) Vidrio E (mV) POSAI
0 220.9 265.3
0.5 379.3 399.5
1 412.3 424 .2
1.5 452.3 458.5
1.6 461.6 468
1.7 477.4 483.7
1.8 517.5 521.3
1.85 707.3 704.8
1.9 770.9 764
1.95 7821 776.7
2 789 784.5
21 797.7 793.1
2.2 803.4 798.4
27 818.3 809.5
3.2 822.9 811.2
3.7 824.7 811.4

Tabla. 26. Resultados experimentales de Potencial (E) con respecto al volumen en la valoracion simultanea
Electrodo de vidrio y combinado POSAI-POSAI de SmL de Diazepam estandar, en la valoracion 7.

Val 7 VIP Estandar

1000
Bo0
GO0
g —ir— E widrio
w400 —»—F Posai
200
I:I 1 1 1 1 1
] 1 2 3 4
Vol (mL)

Fig. 31. 7* Curva de valoracion de Diazepam para solucion de SmL estandar con acido perclorico, solucion
estandarizada (potencial en funcion del volumen)



Vol (mL)| Vol promedio (mL) |E (mV) Vidrio dE dv dE/dV
0 0.25 220.9 158.4 0.5 316.8
0.5 0.75 379.3 33 0.5 66
1 1.25 412.3 40 0.5 80
1.5 1.55 452.3 9.3 0.1 93
1.6 1.65 461.6 15.8 0.1 158
1.7 1.75 477 .4 40.1 0.1 401
1.8 1.825 517.5 189.8 0.05 3796
1.85 1.875 707.3 63.6 0.05 1272
1.9 1.925 770.9 11.2 0.05 224
1.95 1.975 782.1 6.9 0.05 138
2 2.05 789 8.7 0.1 87
2.1 2.15 797.7 5.7 0.1 57
2.2 2.45 803.4 14.9 0.5 29.8
2.7 2.95 818.3 4.6 0.5 9.2
3.2 3.45 822.9 1.8 0.5 3.6

Tabla. 27. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen medio para el electrodo de vidrio.
en la valoracion 7, de 5 mL de Diazepam estandar.

1a dEidV Vidrio val 7 Estandar

4000
3500
3000
2500 4
2000
1400 -
1000 -
A00 -

I R : s :

1 I I I o1 | | 1

a 045 1 1.5 2 245 3
Vol promedio {ml)

1.82

dE/dY

Fig. 32. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 7, de SmL de
solucion problema de Diazepam estandar. Electrodo de vidrio



Vol (mL)|Vol promedio (mL)| E (mV) Vidrio | dE dv dE/dV
0 0.25 265.3 134.2 0.5 268.4
0.5 0.75 399.5 24.7 0.5 49.4
1 1.25 424.2 34.3 0.5 68.6
1.5 1.55 458.5 9.5 0.1 95
1.6 1.65 468 15.7 0.1 157
1.7 1.75 483.7 37.6 0.1 376
1.8 1.825 521.3 183.5 0.05 3670
1.85 1.875 704.8 59.2 0.05 1184
1.9 1.925 764 12.7 0.05 254
1.95 1.975 776.7 7.8 0.05 156
2 2.05 784.5 8.6 0.1 86
2.1 2.15 793.1 5.3 0.1 53
2.2 2.45 798.4 11.1 0.5 222
2.7 2.95 809.5 1.7 0.5 3.4
3.2 3.45 811.2 0.2 0.5 0.4

Tabla. 28. Variacion del potencial por unidad de volumen frente al volumen promedio para el electrodo POSAI-
POSALI en la valoracion 7, de 5 mL de Diazepam estandar.

1a dEidY POSAIl val 7 Estandar

4000
3500 -
3000 -
2500 -
2000 -
1500 -
1000 -
S00

0 =S : . = - - .

1.8 2 258 3
Vol promedio {mL})

1.82

dE/dV

Fig. 33. Grafica de la primera derivada para observar el punto de equivalencia, en la valoracion 7, de 5mL de
solucion problema de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-POSAL



Valoracion de 1mL de solucion de Estandar con electrodo combinado POSAI-POSAI

Vol (ml) | E (mV)
0 238.5
0.05 316.2
0.1 333.7
0.15 3451
0.2 357.2
0.25 369
0.3 385
0.35 412.7
0.4 691.5
0.45 726.4
0.5 735.7
0.55 739.5
0.6 741
0.65 741.2
0.7 741

Tabla. 29; Fig. 34. 2? Curva de valoracion de Diazepam de 1 mL de solucién estandar con acido perclorico,

E ()

val 2 POSAI Estandar

]

=
o
e
o

oA
L

£
b

Yol (mlL)

solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol

Vol [promedio

(mL)] (mL) ([E(mV)| dE | dV |dE/dV
0 0.025 | 238.5|77.7]10.05]| 1554
0.05[ 0.075 | 316.2 |17.5]0.05| 350
01| 0.125 |333.7|11.4]0.05| 228
0.15] 0.175 | 345.1112.1]10.05| 242
02| 0.225 |[357.2]111.8]|0.05| 236
0.25| 0.275 369 | 16 |0.05| 320
0.3 | 0.325 385 |27.7]10.05| 554
0.35] 0.375 [412.7 |278.8/ 0.05| 5576
04| 0425 [691.5]34.9|0.05| 698
0.45( 0.475 |[726.4] 9.3 |0.05| 186
05| 0525 |[735.7]| 3.8 ]0.05| 76

0.55] 0.575 [739.5]15]0.05] 30

0.6 | 0.625 741 |1 0.2 10.05| 4

1a dE/dY POSAI val 2 Estandar

6000
5000
4000
3000 4
2000 -
1000 -

EI T T
L0nn 02 04

0.3

dEAdYW

0 03

vol promedio (mL)

Tabla. 30. Variacién del potencial por unidad de
volumen frente al volumen promedio para el
electrodo POSAI-POSALI en la valoracién de 1 mL
de Diazepam estandar, en la valoracion 2.

Fig. 35. Grafica de la primera derivada para observar
el punto de equivalencia, en la valoracion 2, de 1 mL
de solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-
POSAL



Vol (mL)| E (mv) e
0 192.5 TR TAAm R EEan
005 | 3263
0.1 350.5 500 4 -
0.15 356.7 S0+ i
0.2 369.7 600 /
0.25 380.8 = =00 !
0.3 394.6 = 400 -
035 | 4118 S oo
0.4 450 -
045 | 7285
0.5 741.8 100 4
0.55 745.9 o =
0.6 748.1 ] 0.z 0.4 0.6 0.8
065 | 7489 Yol {mL})
0.7 748.7

Tabla. 31; Fig. 36. 3* Curva de valoracion de Diazepam para 1 ml de solucion estandar con acido perclorico,
solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol
(‘r;"L')P"zanf"°E )| dE | av |dErav 12 dE/dV POSAI val 3 Estandar
0 | 0025 |1925]133.8|0.05| 2676 —
0.05| 0.075 |326.3] 24.2 [0.05| 484 042
01| 0125 [3505| 6.2 [0.05] 124 3000 -
0.15] 0175 [356.7| 13 [0.05] 260 4000 4
02| 0225 [369.7] 11.1 [0.05] 222 _—
0.25| 0275 |380.8| 13.8 [0.05] 276 v
03] 0325 [394.6] 17.2 [0.05] 344 © 20001
0.35] 0375 |411.8| 382 [0.05] 764 1000 4
04| 0425 | 450 | 278.5]0.05] 5570 ] . R SN
0.45| 0475 | 7285 13.3 [0.05| 266 o 02 0 0 0
05| 0525 [7418| 41 [0.05| 82
0.55| 0575 |7459| 22 [0.05] 44 vol promedio (mL}
06| 0625 |7481] 0.8 [0.05] 16

Tabla. 32. Variacion del potencial por unidad de Fig. 37. Grafica de la primera derivada para observar
volumen frente al volumen promedio para el el punto de equivalencia, en la valoracion 3, de 1 mL
electrodo POSAI-POSALI en la valoraciéon de 1 mL de solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-

de Diazepam estandar, en la valoracion 3. POSAL



Vol (mL) | E (mV) e
0 184 wal 4 Fuitsil cSstandanr
0.05 | 3348
0.1 350.6 S0
0.15 364.2 #0004
0.2 377.3 §00
0.25 388.1 = 500 - j-‘
0.3 404 E a0 4 L . e
035 | 4279 D oagod ATV
0.4 | 696.4 I
0.45 731.1 T
05 | 7422 100
0.55 | 745.6 u ' ' ; :
0.6 7472 a o.z2 .4 0.5 0.8
065 | 7475 Vol (mL}
0.7 7455

Tabla. 33; Fig. 38. 4° Curva de valoracion de Diazepam para 1 mL de solucidon estandar con acido perclorico,

solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol
Vol |promedio 1a dE/dV POSAI val 4 Estandar
(mL) (mL) |E(mV)| dE | dV |dE/dV
0 | 0025 | 184 [150.8] 0.05 | 3016 00 -
0.05] 0.075 |334.8[158] 0.05 | 316 07
01| 0125 |3506[13.6] 0.05 | 272 3000 4
0.15] 0.175 |364.2[13.1] 0.05 | 262 4000 4
02| 0225 |377.3[10.8]| 0.05 | 216 —
0.25] 0275 [388.1[159] 0.05 | 318 z
03| 0325 | 404 [23.9] 0.05 | 478 T 2000+
0.35] 0.375 | 427.9 [268.5] 0.05 | 5370 1000 4
04| 0425 |696.4 |34.7| 005 | 694 ] . e
0.45| 0475 |731.1]11.1] 0.05 | 222 ! 0 0 0 0
05| 0525 | 742234 005 | 68
0.55| 0.575 | 7456 | 1.6 | 0.05 32 vol promedio (mL)
06| 0625 | 747203 005 | 6

Tabla. 34. Variacion del potencial por unidad de
volumen frente al volumen promedio para el
electrodo POSAI-POSALI en la valoraciéon de 1 mL
de Diazepam estandar, en la valoracion 4.

Fig. 39. Grafica de la primera derivada para observar el
punto de equivalencia, en la valoracion 4, de 1 mL de
solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-
POSAL



Vol (()ml‘) Eng\sl) Val 5 POSAI Estandar
0.05 | 3403 o
0.1 358.6 - P —
0.15 368.8 o0 4 r
0.2 380.4 500 - ;
025 | 3922 . =00 4
0.3 404.4 E 400 -
0.35 427 .4 L S00 -
0.4 482.6 oon #
0.45 730
0.5 742.8 9
0.55 746.3 o -
06 748 I 1 .4 [N = 1.5
0.65 748.5 Vol (mL})
0.7 748.3

Tabla. 35; Fig. 40. 5 Curva de valoracion de Diazepam para 1 mL de solucion estandar con acido perclorico,
solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol |promadio ta dE/4V POSAI val 5 Esténdar

(mL)| (mL) |EmV)| dE | dv |dE/V

0 | 0025 | 2145 [125.8] 0.05 | 2516 000 -

0.05] 0075 |340.3 |18.3| 0.05 | 366

01| 0.125 | 3586|102 0.05 | 204 000 1 042

0.15| 0175 | 368.8 |116] 0.05 | 232 4000 {

02| 0225 |380.4|11.8]| 0.05| 236 —

0.25] 0275 | 3922 |12.2] 0.05 | 244 5

03| 0325 |404.4| 23 | 0.05 | 460 © 20004

0.35| 0375 |427.4|552] 0.05 | 1104 1000 {

0.4 | 0425 | 4826 |247.4] 0.05 | 4948 . . b
0.45| 0475 | 730 |12.8]| 0.05 | 256 N N M o
05| 0525 |742.8|35|005]| 70 -1000 -

0.55| 0.575 | 746.3 | 1.7 | 0.05 34 vol promedio (mL)

06| 0625 | 748 | 05| 005]| 10

Tabla. 36. Variacion del potencial por unidad de
volumen frente al volumen promedio para el
electrodo POSAI-POSALI en la valoracion de 1 mL
de Diazepam estandar, en la valoracion 5.

Fig. 41. Grafica de la primera derivada para observar el
punto de equivalencia, en la valoracion 5, de 1 mL de
solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-
POSAL




Vol (mL) | E6 (mV) -
0 159.6 wal b PUsal betandar
0.05 319.2
0.1 334.8 800 - L
0.15 354.5 70O - f" '
0.2 365.1 EO0 - /
0.25 373.8 . 500 - /
0.3 390.1 T 400 |
0.35 415 = ang
0.4 687.9
045 | 736.2 <00 2
0.5 743.7 L
0.55 749.1 0 ! ! ! !
0.6 751.5 ] oz 0.4 0.6 0.5
0.65 752.3 Yol {mb}
0.7 752.3

Tabla. 37; Fig. 42. 6* Curva de valoracion de Diazepam para 1 mL de solucion estdndar con acido perclérico,
solucién estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol. pro\,ﬂdio a dE/dV POSAI val 6 Esténdar
(mL) | (mL) |[EmV)| dE | dV |dE/dV

0 0.025 |159.6 [ 159.6 [0.05] 3192 010 -

005 | 0.075 [319.2] 15.6 |0.05] 312 037

0.1 0125 [334.8]| 19.7 [0.05] 394 5001 4

015 | 0.175 [354.5| 10.6 [0.05] 212 i |

0.2 0225 |365.1]| 8.7 [0.05] 174 |||

025 | 0275 [373.8] 16.3 [0.05] 326 || 2 am0y

03 0325 |390.1| 24.9 [0.05[ 498 || * |

0.35 0.375 415 [272.9 |0.05| 5458

04 0425 [687.9| 48.3 [0.05| 966 1000

0.45 0475 |736.2| 7.5 [0.05] 150

-
-

05 | 0525 |743.7| 54 |0.05| 108 0 ' ' .

055 | 0575 |7491| 2.4 |0.05| 48 0 02 04 08 08

0.6 0.625 |[751.5| 0.8 [0.05] 16 vol promedio (mlL)

0.65 0675 |7523| 0 |0.05] O

Tabla. 38. Variacion del potencial por unidad de Fig. 43. Grifica de la primera derivada para observar
volumen frente al volumen promedio para el electrodo €l punto de equivalencia, en la valoracion 6, de 1 mL
POSAI-POSALI en la valoraciéon de 1 mL de Diazepam  de solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-
estandar, en la valoracion 6. POSAL



Vol. (mL)|E (mV)
0 162.2 wai 7 POSAI Estandar
0.05 |291.8
0.1 316.3 800
0.15 329.9 yoo {4—0——0—0—0
0.2 333.9 G600 - .-'I
0.25 359.8 —. 500 - Ir.-'
0.3 |3787 E 400 4 L .
0.35 |392.2 N B S o g
04 |4247 oo f
0.45 680 ¥
0.5 |7334 L,
0.55 | 738.9 o - - ' .
06 | 7428 o 0.z 0.4 0.5 0.5
0.65 744 .2 ol frml )
0.7 | 7446

Tabla. 39; Fig. 44. 7* Curva de valoracion de Diazepam para 1 mL de solucion estandar con acido percloérico,
solucién estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol
Vol. |promedio 1a dE/dV POSAI val 7 Estandar
(mL) | (mL) |EmV)| dE | dv |dE/dV
0 0.025 162.2 |129.6| 0.05| 2592 8000 -
0.05 0.075 291.8 [24.5]|0.05| 490
0.1 0.125 | 316.3 [13.6]0.05| 272 5001 - 042

0.15 0.175 3299 | 4 |0.05] 80

02 | 0225 | 3339 |259|005| 518 4000 1

0.25 0.275 359.8 [18.9]0.05| 378 3000 A

dE/dV

0.3 0.325 378.7 [13.5]0.05| 270

035 | 0375 | 3922 |325|0.05| 650 2000 1

0.4 0425 | 424.7 [255.30.05] 5106 100 4

0.45 0.475 680 |53.4|0.05| 1068

0.5 0.525 733.4 | 55 |0.05| 110 ' ' i

055 | 0575 | 7389 | 39 |0.05| 78 0 02 04 08 08

0.6 0.625 742.8 | 14 |0.05]| 28 Vol promedio (mL)

0.65 0.675 744.2 | 0.4 10.05| 8

Tabla. 40. Variacion del potencial por unidad de  Fig. 45. Gréafica de la primera derivada para observar
volumen frente al volumen promedio para el electrodo el punto de equivalencia, en la valoracion 7, de 1 mL
POSAI-POSAI en la valoracion de 1 mL de Diazepam  de solucion de Diazepam estandar. Electrodo POSAI-
estandar, en la valoracion 7. POSAL



Valoracion de 1mL de solucion problema de tabletas con el electrodo combinado POSAI-
POSAI

Vol (mL) | E (mV)
0 179.6 Val 2 POSAI tah 1mL
0.05 250
0.1 315.1 900 -
0.15 349.1 500 -
0.2 391.6 ;gg ]
0.25 4104 S =0g
0.3 437.3 E Lo
0.35 646.7 g
0.4 687.1 200 4
0.45 760.7 100 -
0.5 789.1 0 . . . .
0.55 794 .1 ] 0.z 0.4 0.5 o0&
0.6 803.9 Vol (mL}
0.65 806.4

Tabla. 41; Fig. 46. 2* Curva de valoracion de Diazepam en 1 mL de solucion a partir de tabletas Alboral 5 mg.
con acido perclorico, solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol lpromadio 1a dE/dV POSAI val 2 tab
(mL)] (mL) |E(mV)| dE | dV | dE/dV
0 0.025 | 179.6 [70.4|0.05| 1408 5000 -
0.05| 0.075 250 [65.1]10.05]| 1302
01| 0125 | 3151 | 34 |0.05| 680 4000 0.3z
0.15| 0.175 | 349.1 |425|0.05| 850 w3000 -
0.2] 0.225 |391.6 |18.8]|0.05| 376 2
0.25| 0.275 |4104 126.9|0.05| 538 B 2000 -
0.3 | 0.325 | 437.3 |209.4| 0.05| 4188 1000 -
0.35| 0.375 | 646.7 [40.4]0.05| 808
04| 0425 |687.1|73.6|0.05| 1472 0 T T = |
0.45| 0.475 |760.7 |28.4|0.05| 568 1] 0z 04 0g 0g
05| 0525 | 789.1 5 [0.05 100 .
0.55| 0575 | 794.1| 9.8 [0.05| 196 Vol promedio (ml)
06| 0.625 |803.9 | 2.5 |0.05 50

Tabla. 42. Variacion del potencial por unidad de  Fig. 47. Gréafica de la primera derivada para observar el
volumen frente al volumen promedio para el punto de equivalencia, en la valoracion 2, de 1 mL de
electrodo POSAI-POSALI en la valoraciéon 2, de 1  solucién de Diazepam en tabletas Alboral 5 mg. Electrodo
mL de Diazepam, a partir de tabletas Alboral 5 mg. POSAI-POSAL



Vol (mL)| E (mV)
0 5311 Val 3 POSAI tab 1mL
0.05 316.4
0.1 387.4 300 4
0.15 393.1 800 -
0.2 405.1 ;gg ]
0.25 426 S oo
0.3 442 1 E ool
0.35 654.2 el
04 740.2 00 3
0.45 760.7 100 -
0.5 770.9 0 : . . .
0.55 773.6 u] 0.z 0.4 (IR = 0.a
0.6 775.1 Yol (mL}
0.65 775.2

Tabla. 43; Fig. 48. 3* Curva de valoracion de Diazepam en 1 mL de solucion a partir de tabletas Alboral 5 mg. con
acido perclorico, solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol
Vol [promedio 1a dE/dV POSAI val 3 tab
(mL)] (mL) E (mV)| dE dVv | dE/dV

0 0.025 | 231.1 |185.3|0.05| 1706

0.05| 0075 | 316.4 | 71 |0.05] 1420 4000 -

0.1] 0.125 | 387.4 | 57 [0.05] 114 4000 1 0.3z

0.15[ 0175 ] 393.1 | 12 |0.05| 240 = 3000

0.2 | 0.225 | 405.1 |20.9|0.05| 418 X

0.25| 0.275 | 426 [16.1]0.05| 322 5 2000

0.3 | 0.325 [ 4421 |212.1/0.05| 4242 1000 4

0.35[ 0.375 | 654.2 | 86 |0.05| 1720

04| 0425 |740.2 [20.5[0.05] 410 0 ' A !

0.45] 0.475 | 760.7 |10.2|0.05| 204 a 0.2 04 0.6 0.8

05| 0525 [770.9 | 2.7 [0.05 54 Vol promedio (mL)

0.55| 0.575 | 773.6 | 1.5 |0.05 30

06| 0625 | 7751 | 0.1 |0.05 2
Tabla. 44. Variacién del potencial por unidad de Fig.49. Grafica de la primera derivada para observar
volumen frente al volumen promedio para el el punto de equivalencia, en la valoracion 3, de 1 mL
electrodo POSAI-POSAI en la valoracion 3, de 1 de solucion de Diazepam en tabletas Alboral 5 mg.

mL de Diazepam, a partir de tabletas (Alboral). Electrodo POSAI-POSAL



Vol (mL)| E (mV)
0 36.1 Val 4 POSAI tab 1mL
0.05 127.3
0.1 151.7 700 -
0.15 166.6 g00
0.2 182.2 £00
0.25 191.2 S a0 -
0.3 226.6 E .
0.35 490.5 v
0.4 550.8 200 4
0.45 571.2 100 ]
0.5 578.9 0 . . . .
0.55 583.4 0 0.2 0.4 0.6 0.8
0.6 586.5 Vol (mL)
0.65 589.7

Tabla. 45; Fig. 50. 4° Curva de valoracion de Diazepam en 1 mL de solucion a partir de tabletas Alboral 5 mg. con
acido perclorico, solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol
Vol [promedio 1a dE/dV POSAI val 4 tah
(mL)| (mL) |E(mV)| dE | dV | dE/dV
0 | 0025 | 36.1 [91.2]0.05]| 1824 000 -
0.05| 0.075 | 127.3 [24.4]0.05| 488 05
01| 0125 [ 151.7 [14.9]0.05] 298 5000 4
0.15| 0175 | 166.6 | 15.6]0.05| 312 4000 -
02| 0225 [1822] 9 [0.05] 180 Esnnn-
025 0275 |191.2[354]005| 708 u
03| 0325 | 226.6 |263.9/0.05| 5278 2000 4
0.35| 0.375 | 490.5 |60.3]0.05| 1206 1000 1
04| 0425 |550.8|20.4]0.05| 408 0 : , — ,
0.45| 0475 | 5712 7.7 [005] 154 ] 02 04 05 05
05| 0525 | 5789 45 [0.05] 90
0.55| 0575 | 5834 31 [005] 62 Vol promedio (mL}
06| 0625 |586.5]| 32 [0.05| 64

Tabla. 46. Variacion del potencial por unidad de  Fig. 51. Grafica de la primera derivada para observar
volumen frente al volumen promedio para el el punto de equivalencia, en la valoracion 4, de 1 ml
electrodo POSAI-POSALI en la valoracion 4, de 1  de soluciéon de Diazepam en tabletas Alboral 5 mg.
mL de Diazepam, a partir de tabletas Alboral 5 mg. Electrodo POSAI-POSAL



Vol (mL)| E (mv)
5 68 Val 5 POSAI tab 1mL
0.05 117.7
0.1 140.9 700 -
0.15 154.1 600 -
0.2 170.3 500 -
0.25 190.3 %‘ 400 -
0.3 248 .4 = 300 -
0.35 549.2 200 -
0.4 573.7 100 -
0.45 584.4 e : : : .
0.5 589.2 0 (e 0.4 0G nsa
o | sos Vol (m
0.65 600.2

Tabla. 47; Fig. 52. 5* Curva de valoracion de Diazepam en 1 mL de solucion a partir de tabletas Alboral 5 mg. con
acido perclorico, solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol

Vol [promedio 1a dE/dV POSAI val 5 tab
(mL)| (mL) |E(mV)| dE | dv | dE/dV

0 | 0025 | 26.8 [90.9]0.05] 1818
0.05] 0.075 | 117.7 [23.2]0.05| 464
01| 0125 | 1409 [13.2]0.05] 264 5000 4
0.15| 0.175 | 154.1 [16.2]0.05| 324 5000 -
02| 0225 [170.3] 20 [0.05| 400 4000 -
0.25] 0.275 | 190.3[58.1]0.05] 1162 3000 -
03| 0.325 | 248.4 [300.8]0.05| 6016 5000 4
0.35| 0.375 | 5492 [245[0.05] 490

7000 -

dE/dV

0.4 | 0425 |573.7 [10.7]0.05] 214 1000 1

0.45| 0475 | 5844 |48 |005] 96 0 : : a .
05| 0525 |589.2 |36 [005| 72 0 02 0.4 0.6 08
0.55| 0.575 [592.8 |57 [0.05] 114 Vol promedio (mL}

0.6 | 0625 |598.5| 1.7 [0.05 34

Tabla. 48. Variacion del potencial por unidad de  Fig. 53. Grafica de la primera derivada para observar
volumen frente al volumen promedio para el el punto de equivalencia, en la valoracion 5, de 1 mL
electrodo POSAI-POSALI en la valoracién 5, de 1 de solucion de Diazepam en tabletas Alboral 5 mg.
mL de Diazepam, a partir de tabletas Alboral 5 mg. Electrodo POSAI-POSAL



Vol (mL)| E (mV)
] 7296 wval 6 POSAI tab 1mL
0.05 141.9
0.1 185.9 700 1
0.15 199.2 BO0 4
0.2 221.8 500
025 | 266.6 g 400 -
0.3 563.7 = 300 -
0.35 597.6 200
0.4 608 100
0.45 612.7 o] , : , .
0.5 618.4 0 0.z 0.4 0.6 05
oo | o2 Vol (L)
0.65 628.8

Tabla. 49; Fig. 54. 6* Curva de valoracion de Diazepam en 1 mL de solucion a partir de tabletas Alboral 5 mg. con
acido perclorico, solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol
Vol |promedio 1a dE/dV POSAI val b tab
(mL)| (mL) |E(mV)| dE | dv | dE/dV
0 | 0025 | 496 |92.3]0.05| 1846
0.05| 0.075 | 141.9| 44 |0.05| 880 7000 4
01| 0.125 | 185.9 |13.3|0.05| 266 BU00 - 0.27
015 0.175 | 199.2 [226]0.05| 452 3000 4
02| 0225 |221.8[44.8/0.05| 896 3 4000
0.25| 0.275 | 266.6 [297.1| 0.05| 5942 w3000 -
03| 0325 |563.7 339|005 678 2000 -
0.35| 0.375 | 597.6 | 10.4|0.05| 208 1000 |
04| 0425 | 608 | 47 |0.05| 94 0
0.45| 0475 612.7 | 5.7 | 0.05 114 0 0z 04 0F 0f
05| 0525 | 6184 | 6.7 |0.05| 134 _
055| 0575 | 6251 | 1.9 |0.05| 38 Vol promedio (mL)
06| 0625 | 627 | 1.8 |0.05| 36

Tabla. 50. Variacion del potencial por unidad de Fig. 55. Grafica de lg prim'era derivada para
volumen frente al volumen promedio para el observar el punto de equivalencia, en la valoracion

electrodo POSAI-POSAI en la valoracién 6, de 1 6, de 1 mL de solucion de Diazepam en tabletas
mL de Diazepam, a partir de tabletas Alboral 5 mg. Alboral 5 mg. Electrodo POSAI-POSAL



Vol (mL)| E7 (mV)
0 375 VYal 7 POSAIl tab 1 mL
0.05 123.4
0.1 147 700 4
0.15 163.4 B00 4
0.2 183.4 200
0.25 205.5 S ano
03 | 2502 E 2o |
0.35 546.3 200
04 583.5 100 4
045 | 59.2 . . . . .
0.5 600.7 0 0.2 0.4 0.6 0.8
0.55 604.3
0.6 607.7 Vol (mL)
0.65 610.4

Tabla. 51; Fig. 56. 7* Curva de valoracion de Diazepam en 1 mL de solucion a partir de tabletas Alboral 5 mg. con
acido perclorico, solucion estandarizada (potencial en funcion del volumen)

Vol
Vol |promedio 1a dE/dY POSAIl val 7 tab
(mL)| (mL) |E(mV)| dE | dV | dE/dV
0 | 0025 | 375 |859]005| 1718 —
0.05| 0.075 | 123.4 |23.6]0.05| 472
01| 0125 | 147 |16.4|0.05| 328 6000 4 0.32
0.15| 0.175 | 163.4 | 20 |0.05| 400 3000
02| 0.225 |183.4 [22.1[0.05| 442 3 4000 -
0.25| 0.275 | 2055 |44.7]0.05| 894 w3000 -
03| 0.325 | 250.2 [296.1] 0.05| 5922 2000 -
0.35| 0.375 | 546.3 |37.2|0.05| 744 11000 -
04| 0425 |583.5]12.7|0.05| 254 0 : b ,
0.45| 0475 |596.2 | 45 [0.05] 90 0 03 04 06 08
05| 0525 |600.7| 3.6 |005| 72
0.55| 0.575 | 604.3| 3.4 |0.05| 68 Vol promedio (mL}
06| 0625 |607.7] 27 [0.05] 54

Tabla. 52. Variacion del potencial por unidad de Fig. 57. Grafica de la primera derivada para observar
volumen frente al volumen promedio para el electrodo el punto de equivalencia, en la valoracion 7, de 1 mL
POSAI-POSAI en la valoracion 7, de 1 mL de de solucion de Diazepam en tabletas Alboral 5 mg.
Diazepam, a partir de tabletas Alboral 5 mg. Electrodo POSAI-POSAL
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Estandarizacion

40.2 mg de Bif F_mmn]_BLf_{ ~0.1968 mmol - 3.9367x10
204.228mg 50 mL

de CV; =C,V;, tenemos:

(3.9367x107 M)(50 mL) = 0.02300
(8.5mL)

% de recuperacion de diazepam

(0.02300 M)(0.037 mL) —7.1424 x10° M
(1.0 mL)

7.1424 x 10 mmol diazepam 1284.75 mg diazepam  -2.0337 mg de diazepam
1.0 mmol diazepam |

2.0337 mg de diazepam (50 mL) — 101.68 mg de diazepam

1.0 mL
Si:
101.20 --mmmme-- 100 %
101.68 ---oeem—- X

X =100.48 %



Pruebas estadisticas

X =3x s= Z(x-X)? CV=s x100
n n-1 X

Donde :

x = Valor de cada dato n = Numero de datos

X = Valor promedio de los datos C.V. = Coeficiente de Variacion

s = Desviacion Estandar

Calculo del coeficiente de variacion para la valoracion de S mL de diazepam principio
activo.

X =(1.92+1.87+1.92+1.82+1.87+1.82+1.82) — | g6
7

S = J (1.92-1.86)*+(1.87-1.86)*+(1.92-1.86)*+(1.82-1.86)*+(1.87-1.86)*+(1.82-1.86)*+(1.82-1.86)"
7-1

= 0.04498
C.V=0.04498 = 0.0242 x 100 =2.42 %
1.86

Calculo del coeficiente de variacion para la valoracion de 1 mL de diazepam principio
activo.

X = (0.42+0.37+0.42+0.37+0.42+0.37+0.42 ) — 039
7

S = J (0.42-0.39)*+(0.37-.039)*+(0.42-0.39)*+(0.37-.0.39)*+(0.42-0.39)*+(0.37-0.39)*+(0.42-0.39)*
7-1

= 0.02672

C.V=0.02672 = 0.06852 x 100 =6.85 %
0.39



Calculo del coeficiente de variacion para la valoracion de 1 mL de diazepam tabletas.

X = (0.32+0.32+0.32+0.32+0.32+0.32+0.27 ) — 031
7

S = J (0.32-0.31)*+(0.32-0.31)*+(0.32-0.31)*+(0.32-0.31)*+(0.32-0.31)*+(0.27-0.31)*+(0.32-0.31)*
7-1

= 0.01889

C.V = 0.01889 = 0.06096 x 100 = 6.09 %
0.31
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