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RESUMEN

En la presente investigacion se da a conocer la propuesta de obtencion de
indicadores naturales a ser utilizados en valoraciones acido base en medio
acuoso a partir de extractos de las especies Fragaria vesca (fresa), Vitis
vinifera (uva roja) y Prunus domeéstica (ciruela negra), para lo cual las
muestras fueron sometidas a un proceso de extraccion por método de
maceracion por un periodo de 7 dias utilizando como solvente alcohol 90°.

Luego se realizaron pruebas preliminares para evidenciar cambios de color en
los extractos, esta prueba tenia como finalidad observar el viraje de coloracion
de cada uno de los extractos frente a una solucion acida y a una basica,
después se procedid a elaborar una escala de pH 1-14 para comprobar la
accion de los extractos como indicadores acido-base en valoraciones para
medio acuoso, se realizaron una serie de valoraciones acido-base
potenciométricas, para las cuales se tomo la lectura de pH en cada una de las
adiciones del titulante de cada valoracién. Dichos datos fueron procesados para
la obtencion de los valores de la segunda derivada y de esta forma poder
graficar la segunda derivada vrs Volumen de titulante agregado (mL), con la
finalidad de encontrar el punto de equivalencia de la titulacion, de esa forma se
comprobd la utilidad de estos extractos como indicadores acido-base en medio
acuoso. Observando que estos extractos pueden ser utilizados como

indicadores acido- base en valoraciones de medio acuoso.



Por ultimo se realizd la cuantificacion del porcentaje de principio activo de la
materia prima acido acetilsalicilico DC90 precompactado comparandola con
fenolftaleina como indicador y los indicadores naturales acido base obtenidos
de los extractos de las especies en estudio. Se concluye que los indicadores
naturales acido base anteriormente descritos, no pueden ser utilizados en el
rango de viraje de la fenolftaleina.

Se recomienda realizar un estudio para otros rangos de pH y un estudio de
estabilidad para los extractos obtenidos de la Fragaria vesca (fresa), Vitis
vinifera (uva roja) y Prunus doméstica (ciruela negra) y asi poder establecer
la vida util como indicador acido base y conservacion tanto microbiologica,

como Fisico-Quimica.
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1.0 INTRODUCCION

La Quimica Analitica ha empleado indicadores sintéticos con el fin de verificar
cambios de pH por variaciones de color, este tipo de analisis ha sido una
practica muy antigua que fue introducida en el siglo XVII, pero actualmente en
los procesos de valoraciones no hay alternativas para usar indicadores
naturales, lo cual genera inconveniencia debido a la contaminacion que
producen los procesos de descarte y esto proporciona un impacto negativo en
el medio ambiente; para ello se propone una alternativa que podria ser el uso
de indicadores acido-base de origen natural.

Por lo que en el presente trabajo se obtienen indicadores naturales acido -
base para valoraciones acuosas, a partir de los extractos de los frutos de la
Fragaria vesca (fresa), de las cascaras del fruto de Vitis vinifera (uva roja) y
de Prunus doméstica (ciruela negra).

Para lograr el propdsito de nuestra investigacion se utiliza una metodologia
analitica que describe un proceso de extraccion por medio de maceracion con
alcohol etilico al 90° lo cual se deja reposar por 7 dias para luego realizarles
pruebas preliminares utilizando como medio acido acido clorhidrico (HCI) 0.1N,
acido acético (CH3CH,COOH ) 0.1 N, acido sulfurico (H2SO4) 0.1N e hidroxido
de sodio (NaOH) 0.1N, ademas se elaboré una escala de pH con cada uno de
los extractos.

Se realizaron una serie de valoraciones acido-base en el cual los agentes

valorantes son acido clorhidrico (HCI) 0.1N VS, acido acético (CH3;CH,COOH )



XXV

0.1 N VS, acido sulfurico (H2SO4) 0.1N VS y como solucion valorada hidréxido
de sodio (NaOH) 0.1N VS utilizando Fenolftaleina TS y los indicadores
propuestos, para luego determinar graficamente el punto de equivalencia de
las valoraciones potenciométricas, ademas se determiné el porcentaje de acido
acetilsalicilico DC90 precompactado por medio de una valoracion utilizando
acido sulfurico (H2SO4) 0.5N VS como agente valorante e hidroxido de sodio
(NaOH) 0.5N VS como solucién valorada empleando como indicador

fenolftaleina TS y los indicadores naturales propuestos.
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2.0 -OBJETIVOS

2.1- OBJETIVO GENERAL

Obtener indicadores naturales acido - base para medio acuoso a partir del

fruto de la Fragaria vesca (fresa), de las cascaras de Vitis vinifera (uva

roja) y de la Prunus doméstica (ciruela negra).

2.2— OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.2.1.

2.2.2.

2.2.3.

2.2.4.

2.2.5.

Realizar la extraccion de los colorantes por el método de
maceracion utilizando como solvente alcohol etilico.

Obtener indicadores en solucion y comprobar el cambio de color
por medio de la construccidn de una escala de pH de 1 hasta 14.
Aplicar cada indicador en titulaciones acido base con soluciones
acuosas valoradas.

Elaborar curvas potenciométricas de las valoraciones acido — base.
Determinar el porcentaje de principio activo de la materia prima de

acido acetilsalicilico utilizando los indicadores propuestos.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 Monografiade la fresa

Figura N°1: Fruto de la Fragaria vesca (fresa).
Desde la antiguedad las fresas han sido una de las frutas mas apreciadas por
su intenso sabor y aroma; ademas de tener muchas propiedades curativas y
nutritivas. Estan conformadas por mas de 20 especies del género Fragaria, que
se deriva de la palabra en Latin Fraga: que significa fragancia.
3.1.1Taxonomia. ¢, 21516 17)
Reino: Plantae
Division: Fanerogamae
Clase: Dicotiledoneae
Orden: Rhamnales
Familia: Rosacea
Genero: Fragaria

Nombre cientifico: Fragaria vesca
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3.1.2 Generalidades (5, 2,15.16, 17)

La fresa es nativa de las regiones templadas de todo el mundo y se cultiva en
grandes cantidades, se cultiva tanto con fines comerciales como por parte de
horticultores aficionados.

Las flores blancas se organizan en cimas y tienen caliz de cinco piezas
hendidas, cinco pétalos redondeados, numerosos estambres y pistilos. El fruto
es el resultado de la agregacion de muchos carpelos secos diminutos, sobre un
receptaculo pulposo de color rojo escarlata.

Se trata de una planta perenne de 50 cm de altura, raices fibrosas y poco
profundas. Tiene una roseta basal de donde surgen: las hojas, las flores
blancas hermafroditas, numerosos estambres y tallos rastreros que producen
raices adventicias de donde nacen nuevas plantitas. El sistema radicular es
fasciculado, se compone de raices y raicillas. Las primeras presentan cambium
vascular y suberoso, mientras que las segundas carecen de éste, son de color
mas claro y tienen un periodo de vida corto, de algunos dias o semanas, en
tanto que las raices son perennes. Las raicillas sufren un proceso de
renovacion fisiolégico, aunque influenciado por factores ambientales, patégenos
de suelo, entre otros que rompen el equilibrio. La profundidad del sistema
radicular es muy variable, dependiendo entre otros factores, del tipo de suelo y
la presencia de patégenos en el mismo. En condiciones Optimas pueden
alcanzar los 2-3 m, aunque lo normal es que no sobrepasen los 40 cm,

encontrandose la mayor parte (90%) en los primeros 25 cm.
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El tallo esta constituido por un eje corto de forma conica llamado “corona”, en el
qgue se observan numerosas escamas foliares.

Las hojas aparecen en roseta y se insertan en la corona. Son largamente
pecioladas y provistas de dos estipulas rojizas. Su limbo esta dividido en tres
foliolos pediculados, de bordes aserrados, tienen un gran numero de estomas
(300-400/mm?), por lo que pueden perder gran cantidad de agua por
transpiracion.

Las inflorescencias se pueden desarrollar a partir de una yema terminal de la
corona o de yemas axilares de las hojas. La ramificacion de la inflorescencia
puede ser basal o distal. En el primer caso aparecen varias flores de porte
similar, mientras que en el segundo hay una flor terminal o primaria y otras
secundarias de menor tamano. La flor tiene 5-6 pétalos, de 20 a 35 estambres y
varios cientos de pistilos sobre un receptaculo carnoso. Cada évulo fecundado
da lugar a un fruto de tipo aquenio. El desarrollo de los aquenios, distribuidos
por la superficie del receptaculo carnoso, estimula el crecimiento y la coloracién
de éste, dando lugar al “fruto” del freson.

3.1.3 Clima (5, 2,15.16, 17)

La fresa es un cultivo que se adapta muy bien a muchos tipos de climas.
Temperatura minima biolégica: 6°C.Temperatura minima letal: -12°C (fase
vegetativa, -6°C y fase floracion, 0-2°C).Temperatura 6ptima: 10-13°C nocturna
y 18-22°C diurna. Temperaturas por debajo de 12°C durante el cuajado dan

lugar a frutos deformados por frio, en tanto que un tiempo muy caluroso puede
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originar una maduracion y coloracién del fruto muy rapida, lo cual le impide
adquirir un tamafio adecuado para su comercializacion. La parte vegetativa de
la fresa es altamente resistente a heladas, llegando a soportar temperaturas de
hasta -20°C, aunque los 6rganos florales quedan destruidos con valores algo
inferiores a 0°C. Los valores 6ptimos para un fructificacion adecuado se situan
en torno a los 15-20°C de media anual. No obstante, el fresén necesita
acumular una serie de horas frio, con temperaturas por debajo de 7°C, para dar

una vegetacion y fructificacidon abundante.

3.1.4 Propiedades y USOS s 17

Tienen un importante valor industrial ya que se utilizan para elaborar muchos
productos como batidos, postres, helados, mermeladas, yogures y gelatinas. En
la medicina popular tradicional es muy utilizada la infusion de sus hojas y raices
para aliviar el acido urico, gota, artritis e inflamacion del intestino. Ayudan a
bajar el nivel de colesterol, debido a la presencia de acido ascorbico, lecitina y
pectina que contiene sus frutos. Las hojas secas machacadas son excelentes

para limpiar y purificar la piel, y para evitar las arrugas.
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3.2. Monografiade la uva

Figura N°2: Fruto de la Vitis vinifera (uva roja).

Cuando la uva se deja fermentar, se produce el vino una bebida que goza de
gran tradicion en todos los pueblos de la antigiiedad, basta mencionar que en la
cultura romana y griega existia un dios del vino, Dionisio o Baco. Los romanos
celebraban unas grandes fiestas denominadas bacanales en honor de este dios

y como tributo al vino.

3.2.1 Taxonomia 114
Reino: Plantae
Division: Fanerogamae
Clase: Dicotiledéneae
Orden: Rhamnales
Familia: Vitaceae
Género: Vitis

Nombre cientifico: Vitis vinifera
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3.2.2 Generalidades (14

Son plantas lefiosas que por lo general tienen una vida muy larga, tiene un
largo periodo juvenil de (3 a 5 anos), durante el cual no es capaz de producir
flores; se caracterizan por presentar un tronco cuya longitud puede alcanzar los
35 metros, aunque en la etapa de poda solo llega a medir entre 1 y 3 metros de
largo. Presenta hojas circulares u ovales, delgadas, que miden entre 5 y 23 cm
de diametro, dentadas o ligeramente melladas en sus bordes y de color verde
apagado en la cara superior y de color gris en la cara inferior, caracterizadas
por presentar entre 4 y 5 I6bulos. Las flores son numerosas, disponiéndose en
forma opuesta a las hojas, agrupandose en racimos. Los frutos son pulposos,
pequefos, oscilando entre 6 y 12 mm de diametro cada uno, con formas
variables: circulares, oblongos, etc. Los colores varian segun el tipo de uvas:

verdes, rojizas, rojo-oscuras, etc.

3.2.3 Clima (21.5)

La uva es el fruto de la Vitis vinifera, una planta cuyo origen se situa por la
zona de oriente préximo, pero que hoy en dia se encuentra extendida en
muchas regiones de clima mediterraneo calido, dado que esta planta precisa de
un clima bondadoso para poder vivir adecuadamente, de manera que no viven

en alturas excesivas ni demasiado cerca de los polos ni en los desiertos.
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3.2.4. Propiedades y UsO0S ()

La uva es una fruta rica en azucares, hasta un 16% aproximadamente. Son
glucosas y fructuosas, de mejor asimilacion que la sacarosa o azucar blanco.
Por ello posee un alto valor calorico, unas 60 calorias por cada cien gramos
para el alimento fresco y mas de 260 calorias para las uvas pasas, debido a su
alta concentracién de azucares. Por otra parte tiene escasas proteinas, apenas
grasas, algo de fibra, calcio, hierro, magnesio, fésforo y bastante potasio.
También posee cantidades minimas de sodio, carotenos y vitaminas C, grupo B

y acido fadlico.

Desde el punto de vista dietético es una de las frutas mas energéticas y utiles,
ya que representa un combustible directo para el cerebro. Este emplea la
glucosa en muchas de sus funciones. Pero por el contrario es un alimento
contraindicado para los diabéticos debido a este alto contenido de glucosa.
Tampoco es la fruta ideal para los obesos por su elevado aporte caldrico. En
cambio es un alimento muy adecuado para nifios y ancianos, dada la rapida

asimilacion de los azucares y su facil aprovechamiento.

Uno de los componentes de las uvas y el vino es el denominado resveratrol,
tiene varias caracteristicas bioldgicas importantes. Es antiinflamatorio y tiene
efectos sobre el metabolismo de los lipidos. Protege al corazén al reducir el

nivel de colesterol y ademas inhibe la agregacion de las plaquetas en la sangre.
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Con ello la sangre es menos espesa y se evita la formacion de los coagulos
sanguineos que desencadenan los infartos cardiacos y cerebrales. Desde el
punto de vista quimico, los compuestos responsables del color de las uvas se
encuentran en los hollejos de las mismas, siendo los pigmentos y taninos

(sustancias fendlicas) los mas importantes.

3.3. Monografia de la ciruela

Figura N°3: Fruto de Prunus doméstica (Ciruela negra).

El ciruelo damasceno o ciruelo de Damasco (Prunus domeéstica) es un frutal
de hueso que produce unas ciruelas comestibles. Estos ciruelos fueron
cultivados en la antigledad en el area alrededor de la antigua ciudad de
Damasco, capital de la actual Siria, y fue llevado a Inglaterra por los romanos.
Restos de antiguos ciruelos de damasco se encuentran a menudo en

excavaciones de la era del citado Imperio Romano en Inglaterra, y escritos
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antiguos describen el uso de la piel de estas ciruelas para la fabricacion de

tintes de color purpura.

3.3.1 Taxonomia o0

Reino: Plantae

Division: Magnoliophyta

Clase: Dicotiledoneae

Orden: Rosales

Familia: Rosaceae

Subfamilia: Prunoideae

Género: Prunus

Nombre cientifico: Prunus doméstica.

3.3.2 Generalidades 14

Existe una gran variedad de esta clase de fruta. La ciruela tiene la piel lisa y

una pulpa casi siempre jugosa.

El arbol es de tamafo mediano que alcanza una altura maxima de 5 - 6 m. el
tronco es de corteza pardo - azulada, brillante, lisa o agrietada
longitudinalmente, produce ramas alternas, pequeias, delgadas, unas veces
lisas y otras pubescentes y vellosas.

Las hojas son caducifolias, oblongas, aserradas, de color verde, liso por el haz

y pubescente por el envés.
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Las flores aparecen en pequenos ramos cortos de un afio de edad. Son
blancas, solitarias, con pedunculos mas cortos que los de las flores del cerezo,

pubescentes, aplastados y con pequefias yemas de escamas asperas.

El fruto es una drupa redonda u oval recubierta por una cera blanquecina
(pruina), de color amarillo, rojo o violaceo, con pedunculo mediano, peloso, con
hueso oblongo, comprimido, algo aspero y que por un lado presenta una sola

costilla.

Dentro del hueso se encuentran dos semillas o mas frecuentemente una sola,
por aborto de la otra. Las semillas pierden después de un mes la facultad

germinativa.

3.3.3. Clima 19,12y 14)

Es uno de los frutales mas rusticos y faciles de cultivar. Resiste bien las bajas
temperaturas. Dado lo temprano de su floracion, en algunas exposiciones
puede sufrir con las heladas primaverales; sin embargo, las flores son bastante
resistentes a la misma. Prefiere los climas templados, pero se desarrolla bien

en climas relativamente frios, con tal de cultivarlo en sitios bien abrigados.

3.3.4. Propiedades y USOS (119

Sus frutos son consumidos tanto en fresco como en jugos y mermeladas. Del

mismo se obtienen por destilacién diversos licores.
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Debido a los hidratos de carbono que contiene, la ciruela es un buen
energético, y actua como estimulante nervioso, al mismo tiempo es diurético y
descongestiona el higado. La ciruela seca es muy laxante, asi como la fresca,

aunque en menor cantidad.

En cuanto a su composicion, es destacable su alto contenido en vitaminas;
también contiene muchas sales minerales de hierro, calcio, magnesio, potasio y

sodio.

Tiene efecto curativo en las enfermedades de los rifiones, hemorroides,
estrefiimiento, enfermedades del higado y de la vesicula biliar, anemia, artritis,

exceso de colesterol, arteriosclerosis.

3.4. Teorias acido base giy12

Muchos Quimicos intentaron responder a la pregunta ;Qué es un acido? y no
fue sino hasta 100 afios mas tarde que se tuvo una buena respuesta y esto fue
gracias a cuatro Quimicos: Svante Arrhenius, Johannes Bronsted, Thomas
Lowry y Gilberth Lewis que contribuyeron enormemente a la teoria de acidos y

bases.
3.4.1 Teoria de Arrhenius a1

Arrhenius, defini6 a los acidos, como sustancias que contenian hidrégeno, y
que disueltas en agua producian una concentracién de iones hidrogeno 6

protones, mayor que la que existe en el agua pura, mientras que las bases las
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defini6 como sustancias que disueltas en agua producia un exceso de iones
hidroxilo.

Esta teoria ha sido objeto de criticas, una de las cuales es que el concepto de
acidos, se limita a especies quimicas que contengan hidroégeno, y a las bases,
las limita a especies quimicas que contengan grupos hidroxilo. Otra critica es
que la teoria solo se refiere a disoluciones acuosas, cuando en realidad se

conocen muchas reacciones acido base que tiene lugar en ausencia de agua.

Ejemplo de la teoria de Arrhenius:

- El acido clorhidrico, HCI (ac) reacciona con el magnesio metalico

produciendo hidrégeno gaseoso y cloruro de magnesio.

2 HCI (ac) + Mg —H, (g)T + MgCl; (ac)

3.4.2 Teoria de Bronsted — LOWrY (0, 22y 2

Las definiciones de Bronsted — Lowry es que un acido es un donador de
protones, pues dona un ion hidrégeno y que la base es un receptor de protones,
pues acepta un ion hidrogeno.

Ejemplo de la teoria de Bronsted - Lowry:

- En la reaccién del cloruro de hidrégeno gaseoso, HCI (g), con agua para dar
acido clorhidrico, el HCI (g) es el donador de protones. Todas las bases de

Arrhenius son también bases de acuerdo con la definicidon de Bronsted, pero
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hay otras bases. En el caso de la reaccién del cloruro de hidrogeno con el agua,

el receptor de protones (la base) es el agua.

HCI (g) + H20 (I) »Hs0" (ac) + CI' (ac)

3.4.3 Teoria de Lewis o 2.2,

Lewis definié a los acidos como sustancias que son capaces de aceptar o
compartir un par electrénico y definié a las bases como sustancias capaces de
donar y compartir un par electronico.

Todas las sustancias quimicas que son acidos segun la teoria de Arrhenius y
de Bronsted — Lowry, también lo son, segun la teoria de Lewis.

La teoria de Lewis expresa que un ién hidrogeno, no deja de ser acido y que el
ion hidroxilo no deja de ser base, pero las definiciones de Lewis, expanden el

modelo acido base mas alla de los modelos de Bronsted Lowry y Arrhenius.

Ejemplo de la teoria de Lewis:

- El amoniaco se comporta como una base, pues es capaz de ceder un

par de electrones al trifluoruro de boro para formar un par acido-base:

HsN: + BF3—H3N-BF3
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3.5. Indicadores acido base @1 2.3

Son reactivos usados para determinar el punto final especificado en una
reaccion quimica para medir la concentracién de los iones H* (pH) o para

indicar que se ha llevado a cabo un cambio deseado de pH.

Para determinar cuando se alcanza el punto de equivalencia, el analista
aprovecha el cambio de pH que ocurre en las titulaciones. Existen muchos
acidos y bases organicos débiles que presentan diferentes colores cuando
estan sin disociar y cuando estan en forma i6nica. Estas moléculas se pueden
utilizar para determinar cuando se ha adicionado la cantidad suficiente de

valorante y se les denomina: Indicadores Visuales.

Muchas sustancias naturales o sintéticas presentan colores que dependen del
pH de la solucién en que estan disueltas.
Un indicador acido base, es un acido o una base organica débil cuya forma no
disociada, tiene un color diferente al de su forma conjugada.
El siguiente equilibrio describe el comportamiento de un indicador tipo acido
Hin.

Hin+ H,0O < InH" + OH"

Color acido color basico

Y el equilibrio para un indicador basico es:
In + H,O < InH" + OH"

Color basico color acido
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La expresion de la constante de equilibrio para la disociacidn de un indicador de
tipo acido es:

_ [H,0" Jin]
[Hin]

0" = Ka (W
=Ka
3 ﬁl -
La concentracion del 16n Hidronio, determina la relacion del acido y de la base

conjugada del indicador y por tanto determina el color que desarrolla la

solucién.
3.5.1. Intervalo de pH del indicador g

Para ello, se toman en cuenta los Logaritmos negativos de H3O'= 10 Ka color

completamente acido.

H3O"= 0.1 Ka color completamente basico.
pH (color acido) = - Log (10Ka) = pKa + 1
pH (color basico) = - Log (0.1Ka) = pKa - 1
Intervalo de pH del indicador = pKa + 1

3.5.2 Indicadores Acido Base Sintéticos g

El primer indicador en ser sintetizado en un laboratorio fue la fenolftaleina, y de
la fenolftaleina salieron muchos otros indicadores, asi aparecio el rojo fenol, el
azul de timol, la fenolftaleina, el azul de bromotimol, azul de bromofenol y el

cresol, entre otros.
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La fenolftaleina es un compuesto organico con una forma molecular un tanto
compleja CyoH1404, esta estructura se manifiesta en medio alcalino, con un

color rojo diferente al que se manifiesta en medio acido, CyH1303, incolora.

3.5.3. Ejemplos de indicadores acido base sintéticos

Cuadro N°.1 Indicadores, zonas de viraje y colores respectivos.

Indicador Color acido Color basico Zona de viraje(pH)

Anaranjado de rojo anaranjado 3.1-44
metilo

Azul de bromotimol amarillo azul 6.0-7.6
Fenolftaleina incoloro rosa intenso 8.3-9-8
Rojo de metilo rojo amairillo 42-6.3
Tornasol rojo azul 45-8.3
Violeta de metilo amarillo azul- violeta 0.2-3.0

3.5.4. Indicadores acido base naturales ;3

Estos indicadores son compuestos que se extraen de plantas o de algunos
tejidos animales, y que poseen estructuras moleculares bastante complejas, y
que presentan una particularidad: tienen un color si tienen contacto con un
medio alcalino y otro color muy diferente, si entran en contacto con un medio
acido.

Estos indicadores se deben fundamentalmente a la proporcién que contengan
de pigmentos naturales conocidos como: Antocianinas y antoxantinas. La
antocianina es roja en medio acido, purpura en medio neutro y azul en medio

basico, sin embargo la antoxantina, es amarilla en medio basico.
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3.5.5. Ejemplos de indicadores acido base naturales

Extracto de Lombarda Sp. (Col Roja):

La lombarda se extrae en una termobatidora, en frio con etanol absoluto (50 g
de lombarda troceada / 100 mL de etanol absoluto), y en caliente con agua

hasta 80°C (250 g/ 500g agua). El extracto alcohdlico toma color rojo palido

(segun la concentracién), mientras que el acuoso se hace violeta.

Figura N°. 4: Extracto de Figura N°.5: Mezcla del extracto de
Lombarda en etanol Lombarda en etanol con
con acidos y bases. diferentes acidos y bases.

Figura N°.6: Extracto Lombarda en Figura N°.7: Mezcla del extracto
agua con acidos y de Lombarda en
bases. agua con diferentes

acidos y bases.
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3.5.6 Seleccion del indicador adecuado ¢ s

Se debe de seleccionar el indicador que cambie de color en un pH aproximado
al del punto de equivalencia de la valoracion, por lo tanto, cualquier indicador
cuyo cambio de color se produzca en este intervalo, propondria una buena
aproximacion del punto de equivalencia, es decir: cuanto mas cerca del pH del
punto de equivalencia se produzca el cambio de color, tanto mas exacta sera la
localizacion del punto de equivalencia que interesa, si no exactamente, al
menos con bastante aproximacion, es cuestién de interpretar tonos y hacer las
relaciones con los respectivos valores de pH de sus respectivas zonas de viraje.
Para los acidos débiles el pH del punto de equivalencia esta arriba de 7, y para

las bases débiles el pH esta debajo de 7.

3.5.7 Error debido al indicador g5

El error mas importante que existe, se debe a que el indicador no cambia de
color en el pH adecuado, y esto puede ser corregido por medio de la
determinacién del indicador en blanco, este consiste en adicionar el volumen
del acido o de la base que se necesita para cambiar el pH en el punto de
equivalencia, al pH en el que el indicador cambia de color, esto se realiza casi
siempre en forma experimental, y la diferencia en el punto final observado (el
cambio de color) y el punto de equivalencia verdadero se denomina: Error de

titulacion.
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3.5.8 Otros usos de indicadores acido base g

Si se conoce el pK del indicador y la concentracion de las 2 formas, es posible

determinar el pH.

Esto viene dado por la siguiente ecuacion:

[y

pH =~ pK + Log +—

[R

e | b

3.6 pHmetria g

Literalmente pH significa: Potencial de iones Hidronio, o sea la cantidad de
iones Hidronio.

Actualmente para determinar el valor del pH de un sistema de especial interés
hay desde expresiones matematicas logaritmicas partiendo de la concentracion
de iones Hidronio, hasta instrumentos sofisticados en tecnologia, y muy
precisos (pH- metros), pasando por reacciones quimicas de mayor o menor
complejidad a través de las cuales se logra conocer que cantidad de iones
hidronio que hay en la muestra en estudio. Una de esas expresiones

matematicas es la siguiente:

pH= - Log [H307]
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3.7. Escala de pH 3

La escala de pH se establece en una recta numérica que va desde el O hasta el
14. El numero 7 corresponde a las soluciones neutras. El sector izquierdo de la
recta numérica indica acidez, que va aumentando en intensidad cuando mas
lejos se esta del 7. Por ejemplo una solucidén que tiene el pH 1 es mas acida o
mas fuerte que aquella que tiene un pH 6.

De la misma manera, hacia la derecha del 7 las soluciones son basicas y son
mas fuertes 0 mas basicas cuanto mas se alejan del 7. Por ejemplo, una base

que tenga pH 14 mas fuerte que una que tenga pH 8.

I I STEEEEEE
0

1 2 3 45 6 7 8 9 10111213 14

Figura N°.8: Escala de pH

3.8 Valoraciones volumeétricas

Las valoraciones volumétricas son métodos utilizados para determinar la
cantidad de sustancia presente en una solucién. Una solucion de concentracion
conocida, llamada solucion valorada, se agrega con la bureta a la solucion que
se analiza. La adicion se detiene cuando se ha agregado la cantidad de reactivo
determinada por la ecuacién de la reaccién, y es a este punto que se llama:

punto de equivalencia. Para determinar este punto, se puede utilizar la curva de
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titulacion potenciométrica de la reaccién acido base, cuya grafica resulta del pH
del sistema contra el volumen de acido o base agregados en la titulacion, es asi
como puede entenderse como final de la titulacién, al momento en el que el pH
llega a 7, sin embargo esto esta en funcion de la fuerza del acido o la base que

se esta titulando.

Cuando la neutralizacion de produce entre un acido fuerte y una base fuerte, el
pH en el punto de equivalencia es 7, ya que todos los iones han sido

neutralizados.

Cuando la reaccién ocurre entre una base fuerte y un acido débil, el anion del
acido sufre una hidrélisis, por lo que el pH al que ocurre una neutralizacion es
mayor de 7, y en la situacion contraria, entre un acido fuerte y una base débil, el
cation de la base sufre una hidrdlisis, produciéndose iones hidronio, por lo que

el pH es menor de 7.

3.8.1 Valoraciones potenciométricas acido base.

Este tipo de valoraciones estan basadas en la reaccién de neutralizacion entre
el analito y una disolucion de acido o base que sirve de referencia para

determinar el punto final, haciendo uso de un pHmetro.
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3.8.2 Procedimiento para realizar valoraciones potenciométricas.

Una valoracién comienza con un vaso de precipitados o matraz erlenmeyer
conteniendo un volumen preciso del reactivo a analizar, luego se le incorpora el
magneto y se le introduce el electrodo del pH-metro para después ser colocado
debajo de una bureta que contiene la disolucion estandar, de manera que se
pueda leer el pH y al mismo tiempo operar la bureta con facilidad. (Ver figura N°
9). Luego para descubrir el punto final con precisién se registran los valores de

pH, contra el volumen de titulante agregado y se traza la curva de calibracion.

Figura N°. 9: Procedimiento para realizar valoraciones acido-base.
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El punto final potenciométrico se determina por la medicion continua del
potencial de la solucién durante la valoraciéon. El punto final potenciométrico es
mas preciso que con el empleo de un indicador coloreado. Ademas la titulacion
potenciométrica es muy util para valorar disoluciones coloreadas y/o turbias. La
exactitud en la determinacién del punto final puede ser mejorada empleando la

primera o segunda derivada de la curva de titulacion (ver figura N°10).

Figura N°.10: Curvas de titulaciones potenciométricas.
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4.0- DISENO METODOLOGICO

4.1 Tipo de estudio:

Retrospectivo: Se basa en referencia a estudios bibliograficos anteriores.
Prospectivo: Servira de referencia para futuras investigaciones.
Experimental: Debido a que la practica se realizo en el laboratorio de la
Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El
Salvador.
4.1.1 - Investigacion Bibliografica:
Se visitaron los siguientes lugares:
Biblioteca Dr. Benjamin Orozco de la Facultad de Quimica y Farmacia,
Universidad de El Salvador.
Biblioteca de Facultad Multidisciplinaria de Occidente, Universidad de El
Salvador.
Biblioteca del jardin botanico del Plan La Laguna, Antiguo Cuscatlan
Biblioteca de la Universidad Alberto Masferrer, (USAM)
Biblioteca de la Universidad Nueva San Salvador (UNSSA)
Internet.
4.1.2 Investigacion de campo:
Universo: Frutos de las especies vegetales que contienen pigmentos

coloreados.
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Muestra: Fruto de la Fragaria vesca (fresa), Cascaras del fruto de la
Vitis vinifera (uva roja) y de la Prunus doméstica (ciruela
negra).

4.2 Tipo de muestreo:
El muestreo fue puntual y dirigido, debido a que se utilizé el fruto de la
Fragaria vesca (fresa) las cascaras del fruto de la Vitis vinifera (uva roja) y
de la Prunus doméstica (ciruela negra), las cuales se seleccionaron para
que cumplan con el requisito de encontrarse en buen estado.

4.2.1 Puntos de muestreo:

Vivero “Entre Nubes”, Apaneca, Ahuachapan se recolectaron los frutos de

la Fragaria vesca (fresa). Price —Smart Santa Elena, Antiguo Cuscatlan,

La Libertad, se recolectaron los frutos de la Vitis vinifera (uva roja) y la

Prunus doméstica (ciruela negra).

4.2.2 Tamafo de la muestra:
Se recolectaron aproximadamente 500 g del fruto de la Fragaria vesca
(fresa), 50 g de las cascaras del fruto de la Vitis vinifera (uva roja) y de la

Prunus domeéstica (ciruela negra) (Ver figura N°11).



Muestreo

A 4

Proceso de limpieza y
pelado

Maceracion con etanol 90° por 7
dias

v
Decantado v filtrado

l

Extracto
|
\ 4
Pruebas Y y Cuantificacion
preliminares para Escala de pH Titulaciones del porcentaje
evidenciar cambio 1-14 Acido Base de principio
de color en los (Buffers) potenciométrica activo de la
extractos. materia prima
de acido acetil
l l salicilico.
Acidos Acido Base Acido fuerte - Acido débil -
fuertes débil débil base fuerte Base fuerte

Punto final

Figura. N°: 11 Diagrama de la parte experimental (marcha esquematica para

cada una de las muestras).
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4.2.3 Muestreo
Se seleccionaron los frutos de la Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera
(uva roja) y Prunus doméstica (ciruela negra) que se encontraron

frescas y sanas.

4.3 Proceso de limpiezay pelado

Procedimiento general:

1.Lavar con una soluciéon de hipoclorito de sodio al 10% una cantidad de
los frutos en estudio Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera (uva roja),
Prunus doméstica (ciruela negra) cada una por separado.

2. Eliminar con abundante agua.

3. Secar todos los frutos y cortar en trozos pequenos unicamente el fruto
de la Fragaria vesca (fresa) utilizando un cuchillo de acero inoxidable, y
pelar los frutos de la Vitis vinifera (uva roja) y de la Prunus doméstica
(ciruela negra).

4.4 Proceso de extraccion del colorante.

Procedimiento general:

1. Pesar 500 g del fruto de la Fragaria vesca (fresa) y 50 g de las cascara
de las frutas en estudio Vitis vinifera (uva roja) y Prunus doméstica
(ciruela negra) y en balanza semianalitica.

2. Colocar las muestras por separado en frascos de vidrio ambar y

adicionar 250 mL de etanol al 90°.
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3. Dejar en maceracion por un periodo de 7 dias a temperatura ambiente
para extraer todo el colorante posible.
4. Luego decantar el extracto y filtrar en tamiz fino.
5. Medir el volumen obtenido.
6. Envasar en frasco de vidrio ambar y etiquetar.
4.5 Pruebas Preliminares
Procedimiento general:
1. Colocar en cada tubo de ensayo, por separado
5.0 ml de: acido clorhidrico HCI 0.1N VS, acido acético CH;COOH 0.1N
VS, hidréxido de sodio NaOH 0.1N VS y acido sulfurico H,SO4 0.1N VS.
2. Adicionar a cada uno de los tubos 1 mL del extracto respectivo y
mezclar.
3. Observar si ocurre cambio de color de la solucion.
4.6 Determinacion de una escala de pH.
Procedimiento establecido para cada indicador:
1. Preparar las soluciones buffer a diferentes pH de 1 a 14.Segun la USP
30.
2. Trasferir 5.0 mL de cada solucion buffer, con pipeta volumétrica de 5.0
mL a los tres set de catorce tubos de 10 mL, rotulados de 1 a 14.
3. Adicionar 0.5 mL de solucién indicadora a cada uno de los set de tubos
que contienen las soluciones buffers.

4. Agitar y dejar en reposo por 1 minuto, observar viraje de color.
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4.7 Valoracion &cido fuerte- base fuerte

a) Acido clorhidrico 0.1N VS Vrs hidroxido de sodio 0.1N VS utilizando

como indicador fenolftaleina TS.

1

2.

9.

. Llenar la bureta de 25.0 mL con acido clorhidrico 0.1N VS.

Adicionar 25.0 mL de hidréxido de sodio 0.1 N VS, utilizando una pipeta
volumétrica de esa capacidad, a un erlenmeyer de 250 mL.

Introducir el electrodo de vidrio — calomel en el erlenmeyer de 250 mL

. Adicionar 3 gotas de fenolftaleina TS y agitar utilizando un magneto a

velocidad 100 rpm

Tomar la lectura de pH inicial.

Titular en volumenes fraccionados de 5.0 mL hasta completar un
volumen de 15.0 mL y seguir valorando de 1mL hasta llegar al punto de
equivalencia que se destaca por un cambio de color en la solucidn
valorada.

Observar el viraje de color y valor especificado de pH en cada adicion del
titulante.

Realizar este procedimiento por triplicado para luego sacar la media de
los tres valores de pH.

Elaborar la grafica de titulacién potenciométricas pH Vrs. Volumen.

10.Realizar los calculos para la obtencion del punto de equivalencia.

AV = mL2— mL1

ApH = pHz — pHj



b)

59

Primera Derivada = ApH/AV

Segunda Derivada = A’pH/A%V = (ApH/AV); - (ApH/AV),

11. Graficar la curva de la segunda derivada.

Acido Sulfarico 0.1N VS Vrs hidréxido de sodio 0.1N VS utilizando

como indicador fenolftaleina TS.

1.

2.

9.

Llenar la bureta de 25.0 mL con acido sulfurico 0.1N VS.
Adicionar 25.0 mL de hidroxido de sodio 0.1 N VS, utilizando una pipeta
volumétrica de esa capacidad, a un erlenmeyer de 250 mL.

Introducir el electrodo de vidrio — calomel en el erlenmeyer de 250 mL

. Adicionar 3 gotas de fenolftaleina TS y agitar utilizando un magneto a

velocidad 100 rpm.

Tomar la lectura de pH inicial.

Titular en volumenes fraccionados de 5.0 mL hasta completar un
volumen de 15.0 mL y seguir valorando de 1mL hasta llegar al punto de
equivalencia que se destaca por un cambio de color en la solucion
valorada.

Observar el viraje de color y valor especificado de pH en cada adicion del
titulante.

Realizar este procedimiento por triplicado para luego sacar la media de
los tres valores de pH.

Elaborar la grafica de titulacion potenciométricas pH Vrs. Volumen.

10.Realizar los calculos para la obtencion del punto de equivalencia.
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AV = mLz— mL1
ApH = pH, — pH;4

Primera Derivada = ApH/AV

11. Segunda Derivada = A%pH/A?V = (ApH/AV) - (ApH/AV),

12. Graficar la curva de la segunda derivada.

c) Acido clorhidrico 0.1N VS Vrs. hidréxido de sodio 0.1N VS utilizando

como indicadores el extracto de la Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera

(uvaroja), Prunus doméstica (ciruela negra).

1.

2.

Llenar la bureta de 25.0 mL con acido clorhidrico 0.1N VS.
Adicionar 25.0 mL de hidroxido de sodio 0.1 N VS, utilizando una pipeta

volumétrica de esa capacidad, a un erlenmeyer de 250 mL.

. Introducir el electrodo de vidrio — calomel en el erlenmeyer de 250 mL

Adicionar 1.0 mL de cada una de las soluciones indicadoras (por
separado) y agitar utilizando un magneto a velocidad 100 rpm.

Tomar la lectura de pH inicial.

Titular en volumenes fraccionados de 5.0 mL hasta completar un
volumen de 15.0 mL y seguir valorando de 1mL hasta llegar al punto de
equivalencia que se destaca por un cambio de color en la solucién
valorada.

Observar el viraje de color y valor especificado de pH en cada adicién del

titulante.
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8. Realizar este procedimiento por triplicado para luego sacar la media de
los tres valores de pH.
9. Elaborar las graficas de titulaciones potenciométricas pH Vrs Volumen
10. Realizar los calculos para la obtencion del punto de equivalencia.
AV = mLy— mL;
ApH = pHz — pH1
Primera Derivada = ApH/AV
Segunda Derivada = A’pH/A%V = (ApH/AV); - (ApH/AV),

11.Graficar la curva de la segunda derivada.

d) Acido sulfarico 0.1IN VS Vrs hidroxido de sodio 0.1N VS utilizando
como indicadores el extracto de la Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera
(uvaroja), Prunus domeéstica (ciruela negra).

1. Llenar la bureta de 25.0 mL con acido sulfarico 0.1N VS.

2. Adicionar 25.0 mL de hidréxido de sodio 0.1N VS, utilizando una pipeta
volumétrica de esa capacidad, a un erlenmeyer de 250 mL.

3. Introducir el electrodo de vidrio — calomel en el erlenmeyer de 250 mL

4. Adicionar 1.0 mL de cada una de las soluciones indicadoras (por
separado) y agitar utilizando un magneto a velocidad 100 rpm

5. Tomar la lectura de pH inicial.
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6. Titular en volumenes fraccionados de 5.0 mL hasta completar un
volumen de 15.0 mL y seguir valorando de 1mL hasta llegar al punto de
equivalencia que se destaca por un cambio de color en la solucién
valorada.

7. Observar el viraje de color y valor especificado de pH en cada adicion del
titulante.

8. Realizar este procedimiento por triplicado para luego sacar la media de
los tres valores de pH.

9. Elaborar las graficas de titulaciones potenciométricas pH Vrs Volumen.

10.Realizar los calculos para la obtencion del punto de equivalencia.

AV = mLz— mL;
ApH = pHz — pH;
Primera Derivada = ApH/AV
Segunda Derivada = A’pH/A?V = (ApH/AV)4 - (ApH/AV),
11.Graficar la curva de la segunda derivada.
4.8 Valoracion acido deébil - base Fuerte.
a) Acido acético 0.1N VS Vrs hidréxido de sodio 0.1N VS utilizando como
indicador fenolftaleina TS.
1. Llenar la bureta de 25.0 mL con acido acético 0.1N VS
2. Adicionar 25.0 mL de hidroxido de sodio 0.1 N VS, utilizando una pipeta

volumétrica de esa capacidad, a un erlenmeyer de 250 mL.
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3. Introducir el electrodo de vidrio — calomel en el erlenmeyer de 250 mL

4. Adicionar 3 gotas de fenolftaleina TS y agitar utilizando un magneto a
velocidad 100 rpm.

5. Tomar la lectura de pH inicial.

6. Titular en volumenes fraccionados de 5.0 mL hasta completar un
volumen de 15.0 mL y seguir valorando de 1mL hasta llegar al punto de
equivalencia que se destaca por un cambio de color en la solucion
valorada.

7. Observar el viraje de color y valor especificado de pH en cada adicién del

titulante.

8. Realizar este procedimiento por triplicado para luego sacar la media de

los tres valores de pH.

9. Elaborar la grafica de titulaciéon potenciométricas pH Vrs Volumen.

10. Realizar los calculos para la obtencion del punto de equivalencia.

AV = mLy—mL;

ApH = pHz — pHj

Primera Derivada = ApH/AV

Segunda Derivada = A?pH/A?V = (ApH/AV); - (ApH/AV);

11. Graficar la curva de la segunda derivada.
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b) Acido acético 0.1N VS vrs hidréxido de sodio 0.1N VS utilizando como

indicadores el extracto de la Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera (uva

roja), Prunus doméstica (ciruela negra).

1.

2.

9.

Llenar la bureta de 25.0 mL con acido acético 0.1N VS.
Adicionar 25.0 mL de hidréxido de sodio 0.1 N VS, utilizando una pipeta
volumétrica de esa capacidad, a un erlenmeyer de 250 mL.

Introducir el electrodo de vidrio — calomel en el erlenmeyer de 250 mL.
Adicionar 1.0 mL de cada una de las soluciones indicadoras (por

separado) y agitar utilizando un magneto a velocidad 100 rpm.

. Tomar la lectura de pH inicial.

Titular en volumenes fraccionados de 5.0 mL hasta completar un
volumen de 15.0 mL y seguir valorando de 1mL hasta llegar al punto de
equivalencia que se destaca por un cambio de color en la solucion

valorada.

. Observar el viraje de color y valor especificado de pH en cada adicion del

titulante.
Realizar este procedimiento por triplicado para luego sacar la media de
los tres valores de pH.

Elaborar las graficas de titulaciones potenciométricas pH Vrs Volumen.

10. Realizar los calculos para la obtenciéon del punto de equivalencia.
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AV = mL;— mL;
ApH = pH; — pH;
Primera Derivada = ApH/AV
Segunda Derivada = A%pH/A%V = (ApH/AV); - (ApH/AV),

11. Graficar la curva de la segunda derivada.

4.9 Cuantificacion del porcentaje de principio activo de la materia prima
acido acetilsalicilico precompactada DC90 (Aspirina DC90). a4

La aspirina contiene no menos del 90.0 % de CgHgO4 calculado con respecto

a la sustancia seca.

Procedimiento:

1. La muestra de aspirina se seca previamente sobre silica gel por 5 horas.

2. Se realizan 3 valoraciones, para ello se pesd 0.7500 g de aspirina DC
90, pesados previamente con exactitud en balanza analitica y se
colocaran en matraces erlenmeyer con capacidad de 250 mL.

3. Adicionar 50.0 mL de NaOH 0.5N VS y calentar la muestra a ebullicién
moderada durante 10 minutos, luego se adiciona la fenolftaleina TS vy
valorar el exceso de hidroxido de sodio con acido sulfurico 0.5N VS | se
realiza una determinacion como blanco y hacer las correcciones

necesarias.
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4. Se realiza este procedimiento sustituyendo la fenolftaleina TS por los
indicadores a partir de la Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera (uva
roja), Prunus doméstica (ciruela negra).

5. Realizar este procedimiento por triplicado.

Cada mL de hidréxido de sodio 0.5N es equivalente a 45.04 mg de

CoHgOy4.
Calculo:

Férmulas: Vmx= (B -Vg) X Fc
Pa = [[(Vmx) (45.04 mg)] /Mx](100%)
Donde:
Vmx: Volumen de H,SO,4 0.5 N VS= NaOH 0.5N VS consumido por la muestra
en mL.

Fc: factor de correccion del H,SO4 0.5 N VS
B: blanco (en mL de H,SO4 0.5 N VS)
Pa= Porcentaje de Aspirina CgHgO4 en base seca.
Mx: Peso real de la muestra previamente secada.

Vg= Volumen gastado de H,SO, 0.5 N VS.



CAPITULO V

RESULTADOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS.

Cuadro N°2: Coloracion de los extractos del fruto de la fragaria vesca
(fresa),de las cascaras del fruto de Vitis vinifera (uva roja) y de
las cascaras del fruto de la Prunus domeéstica (ciruela negra).

EXTRACTO COLORACION DEL EXTRACTO
Fragaria vesca (fresa) Rojo claro
Vitis vinifera (uva roja) Rojo oscuro

Prunus domestica (ciruela negra). Rojo oscuro

(Ver figura N° 40)

Pesar 500.0 g de cada una de las frutas en estudio y afadir 250 mL de alcohol
90° a cada uno de los frascos, en el momento de la filtracion se observé que
los frutos en estudio presentaron una decoloracion total por lo tanto se puede
asegurar que la mayor cantidad de colorante fue extraido. El rendimiento
obtenido del extracto del fruto de la Fragaria vesca (fresa) fue de 97.2%; de las
cascaras de la Vitis vinifera (uva roja) fue de 96.4% y de las cascaras de la

Prunus doméstica (ciruela negra) fue de 84.0%. (Ver figuras N° 37 - 39)



69

Cuadro N° 3: Resultados obtenidos del los extractos etandlicos del fruto de la
Fragaria vesca (fresa), de las cascaras de la Vitis vinifera (uva
roja) y de las cascaras de la Prunus doméstica (ciruela negra).

Medios empleados en las pruebas preliminares

Acidos fuertes Acido débil Base fuerte

OH1CI\|I H,SO, 0.1N CH3;CH,COOH 0.1 N | NaOH 0.1N
Fragaria vesca (fresa) | Amarillo Amarillo Amarillo Rosa
Vitis vinifera (uva roja) Rosa Rosa Rosa Verde
Zr:;l;tica (ciruela) Rosa Rosa Rosa Verde

(Ver figuras N° 41 - 43)

Para realizar las pruebas preliminares a partir de los extractos etandlicos del
fruto de la Fragaria vesca (fresa),de las cascaras del fruto de la Vitis vinifera
(uva roja) y de la Prunus doméstica (ciruela negra) se llevd a cabo con
diferentes reactivos quimicos para evidenciar de una forma cualitativa la
diferencias de color y la variacion en la intensidad lo cual es muy importante en
este estudio debido que nos da un parametro para las valoraciones acido-base.

El extracto etandlico de la Fragaria vesca (fresa) frente a solucion acida y a
solucion basica, presentan diferencias en el viraje y en la intensidad de color
dando tonos amarillos en medio acido y rosa en medio basico.

Mientras que los extractos etandlicos de la cascara Vitis Vinifera (uva roja) vy
de la Prunus doméstica (ciruela negra) dieron en medio acido tonalidades rosa

y en medio basico tonos verdes.
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Cuadro N°. 4: Virajes de los indicadores naturales con la soluciones buffer

del pH 1-14.

pH de Viraje del extracto de la Viraje del extracto de la Viraje del extratfto .de
Soln. . e ) la Prunus doméstica
Buffers Fragaria vesca (fresa) Vitis Vinifera (uva roja). (ciruela negra).

1 Amarillo Rosa Rosa

2 Amarillo Rosa Rosa

3 Amarillo Rosa Rosa

4 Amarillo Rosa Rosa

5 Amarillo Rosa Rosa

6 Amarillo Verde Amarillo

7 Rojo Verde Amarillo

8 Rojo Verde Amarillo

9 Rojo Verde Amarillo

10 Rojo Verde Amarillo

11 Rojo Verde Amarillo

12 Rojo Verde Amarillo

13 Rojo Verde Amarillo

14 Rojo Verde Amarillo

En la Escala de pH de Fragaria vesca (fresa) se distingue facilmente la
variacioén de color de que se da desde un pH 1 hasta 6 en el cual da un color
amarillo mientras que en pH 7 en adelante da tonalidades rojas. (Ver figura N°:
44). En la escala de pH de Vitis Vinifera (uva roja) se distingue facilmente la
variacion de color que se da desde un pH 1 hasta 5 en el cual da un color
rosa y a medida que aumenta la basicidad se observan tonalidades verdes.
(Ver figura N°: 45).

En la escala de pH de Prunus doméstica (ciruela negra) se distingue

facilmente la variacion de color que se da desde un pH 1 hasta 5 en el cual
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da un color rosa y a medida que aumenta la basicidad da tonalidades amarillas.
(Ver figura N°: 46).
Cuadro N° 5: Valores de pH en la titulacion (HCI 0.108 N VS - NaOH 0.0996N

VS) utilizando fenolftaleina TS como indicador para elaborar la
curva de titulacion acido — base.

Lecturade Lecturade Lecturade
Volumen (mL) pH; de soln. pH, de soln. pH; de soln.
de Valorante Valorada Valorada Valorada Color Observado
(HCI 0.108 N VS) (NaOH (NaOH (NaOH
0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)
0.0 12.82 12.80 12.81 Rosa
5.0 12.81 12.79 12.80 Rosa
10.0 12.75 12.73 12.74 Rosa
15.0 12.51 12.53 12.52 Rosa
16.0 12.45 12.43 12.44 Rosa
17.0 12.33 12.35 12.34 Rosa
18.0 12.18 12.16 12.17 Rosa
19.0 11.93 11.91 11.92 Rosa
20.0 11.35 11.37 11.36 Rosa
20.5 10.84 10.82 10.83 Rosa
21.0 10.17 10.15 10.16 Rosa
21.2 9.75 9.77 9.76 Rosa
21.7 8.63 8.61 8.62 Rosa
21.8 8.19 8.17 8.18 Incoloro
21.9 8.05 8.07 8.06 Incoloro
22.0 8.25 8.23 8.24 Incoloro
23.0 6.37 6.39 6.38 Incoloro
24.0 2.88 2.86 2.87 Incoloro
25.0 2.35 2.37 2.36 Incoloro

«» Determinacion del Punto Final.

En la titulacion se observo un color rosa al inicio de la titulacion, el cual varia a
medida que se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se
aprecia el viraje a incoloro (ver figura N°47), esto se dio a un volumen de 21.8
mL, a un pH promedio de 8.18, con los datos obtenidos se grafica la curva de

titulacion acido - base, donde el eje horizontal representa el volumen de
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titulante y en el eje vertical representa el pH, aqui se observa un descenso
brusco cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado
en color morado en la figura N°12.

Cuadro N° 6: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada (HCI

0.108N VS - NaOH 0.0996N VS) utilizando como indicador
fenolftaleina TS.

Volumen (mL) de ngt:lr_'a g(reor;oelcrilo
Valorante (HCI ' dpH/dV d’pH/d?v
0.108 N VS) Valorada (NaOH
0.0996N VS)

0.0 12.810 - -
5.0 12.800 -0.002 -
10.0 12.740 -0.012 -0.002
15.0 12.520 -0.044 -0.006
16.0 12.440 -0.080 -0.036
17.0 12.340 2.000 2.080
18.0 12.170 -0.170 -2.170
19.0 11.920 -0.250 -0.080
20.0 11.360 -0.560 -0.310
20.5 10.830 -1.060 -1.000
21.0 10.160 -1.340 -0.560
21.2 9.760 -2.000 -3.300
21.7 8.620 -2.280 -0.560
21.8 8.180 -4.400 -21.200
21.9 8.060 -1.200 32.000
22.0 8.240 1.800 30.000
23.0 6.380 -1.860 -3.660
24.0 2.870 -3.510 -1.650
25.0 2.36 -0.510 3.000

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,
obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 21.84 mL, el punto de

equivalencia es mostrado en color anaranjado en la figura N°13.
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Cuadro N°7: Valores de pH en la titulacion (H,SO,4 0.110N VS — NaOH
0.0996N VS) utilizando fenolftaleina TS como indicador para
elaborar la curva de titulacion acido — base.
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Lectura de Lectura de Lectura de pHs
Volumen (mL)
de Valorante pH; de soln. | pH, de soln. de soln.
(H,S0, 0.110N Valorada Valorada Valorada Color Observado
VS) (NaOH (NaOH (NaOH
0.0996N VS) | 0.0996N VS) 0.0996N VS)
0.0 12.94 12.96 12.95 Rosa
5.0 12.61 12.63 12.62 Rosa
10.0 12.51 12.53 12.52 Rosa
15.0 12.24 12.26 12.25 Rosa
20.0 10.69 10.71 10.70 Rosa
21.0 8.33 8.35 8.34 Incoloro
21.1 8.04 8.06 8.05 Incoloro
21.3 7.39 7.41 7.40 Incoloro
215 6.81 6.83 6.82 Incoloro
221 4.54 4.56 4.55 Incoloro
23.0 3.02 3.04 3.03 Incoloro
24.0 2.45 247 2.46 Incoloro
25.0 2.19 2.21 2.20 Incoloro

R/

«» Determinacion del Punto Final

En la titulacion se observé un color rosa al inicio de la titulacion, el cual varia a

medida que se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se

aprecia el viraje a incoloro (ver figura N°48), esto se dio a un volumen de 21.0

mL, a un pH promedio de 8.34, con los datos obtenidos se grafica la curva de

titulacion acido - base, donde el eje horizontal

representa el volumen de

titulante y en el eje vertical representa el pH, aqui se observa un descenso

brusco cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado

en color morado en la figura N°14.



Cuadro N° 8: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada H,SO4

0.110N VS - NaOH 0.0996 N VS utilizando fenolftaleina
TS como indicador.
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Volumen (mL) de Lg;t;:_'a S;OZE?]IO
Valorante (H,SO, ' dpH/dV d’pH/d*V
0.110 N VS) Valorada (NaOH
0.0996N VS)

0.0 12.950 - -
5.0 12.620 -0.066 -
10.0 12.520 -0.020 0.009
15.0 12.250 -0.054 -0.007
20.0 10.700 -0.310 -0.051
21.0 8.340 2.000 2.310
21.1 8.050 -2.900 -49.000
21.3 7.400 -3.250 -1.750
21.5 6.820 -2.900 1.750
22.1 4.550 -3.783 -1.472
23.0 3.030 -1.689 2.327
24.0 2.460 -0.570 1.119
25.0 2.200 -0.260 0.310

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 21.49 mL, esto indica que

las moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N°15.
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Cuadro N°.9: Valores de pH en la titulacion CH3COOH 0.1N VS - NaOH
0.0996N VS utilizando fenolftaleina TS como indicador para

elaborar la curva de titulacién acido — base.
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Lecturade | Lecturade | Lecturade
Volumen (mL) de pH. de pH. de PHs de
Valorante soln. soln. soln.
(CHsCOOH 0.1 N Valorada Valorada Valorada Color Observado
VS) (NaOH (NaOH (NaOH
0.0996N 0.0996N 0.0996N
VS) VS) VS)
0,0 13,20 13,22 13,21 Rosa
50 13,16 13,18 13,17 Rosa
10,0 13,06 13,08 13,07 Rosa
15,0 12,88 12,90 12,89 Rosa
20,0 12,21 12,23 12,22 Rosa
22,5 10,28 10,30 10,29 Rosa
23,0 8,94 8,96 8,95 Incoloro
23,5 7,56 7,58 7,57 Incoloro
24,0 6,94 6,96 6,95 Incoloro
24,5 6,56 6,58 6,57 Incoloro
25,0 6,34 6,36 6,35 Incoloro

R/

«» Determinacion del Punto Final

En la titulacidon se observd un color rosa al inicio de la titulacion, el cual varia a

medida que se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se

aprecia el viraje a incoloro (ver figura N°49 ), esto se dio a un volumen de 23.0

mL, a un pH promedio de 8.95, con los datos obtenidos se grafica la curva de

titulacion acido - base, donde el eje horizontal

representa el volumen de

titulante y en el eje vertical representa el pH, aqui se observa un descenso

brusco cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado

en color morado en la figura N°16.



Cuadro N° 10: Datos para obtener la curva de la segunda derivada
(CH3COOH 0.1N VS - NaOH 0.0996N VS) utilizando
fenolftaleina TS como indicador.
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Volumen (mL) de Lectura promedio

(CHZgg(r)a: toe.l N 335&?@5& dpH/dv d*pH/d*V
VS) 0.0996N VS)
0.0 13.210 - -
5.0 13.170 -0.008 -
10.0 13.070 -0.020 -0.002
15.0 12.890 -0.036 -0.003
20.0 12.220 -0.134 -0.020
225 10.290 -0.772 -0.255
23.0 8.950 -2.680 -3.816
23.5 7.570 -2.760 -0.160
24.0 6.950 -1.240 3.040
245 6.570 -0.760 0.960
25.0 6.350 -0.440 0.640

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 23.0 mL, esto indica que las

moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N*17.
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Cuadro N° 11: Valores de pH en la titulacion (HCI 0.108N - NaOH 0.0996 N)

utilizando como indicador extracto etandlico de la Fragaria

vesca (fresa), para elaborar la curva de titulacién acido — base.

83

Volumen (mL) Lecturade pH; | Lecturade pH, | Lectura de pH;
de soln. de soln. de soln.
de Valorante Valorada Valorada Valorada Color
(HCIVOSOSN (NaOH (NaOH (NaOH Observado
0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)

0.0 13.01 13.03 13.02 Rojo
5.0 12.94 12.96 12.95 Rojo
10.0 12.78 12.80 12.79 Rojo
15.0 12.21 12.23 12.22 Rojo
20.0 8.29 8.31 8.30 Rojo
20.6 7.39 7.41 7.40 Rojo
20.8 7.32 7.34 7.33 Amairillo
20.9 7.22 7.24 7.23 Amairillo
21.0 714 7.16 7.15 Amarillo
21.5 6.59 6.61 6.60 Amairillo
22.0 5.84 5.86 5.85 Amarillo
23.0 3.88 3.86 3.87 Amarillo
24.0 2.89 2.87 2.88 Amarillo
25.0 2.39 2.41 2.40 Amarillo

«» Determinacion del Punto Final.

En la titulacidn se observé un color rojo al inicio de la titulacion, el cual varia a

medida que se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se

aprecia el viraje de color amarillo (ver figura N°50), esto se dio a un volumen de

20.8 mL, a un pH promedio de 7.33, con los datos obtenidos se grafica la curva

de titulacion acido - base, donde el eje horizontal

representa el volumen de

titulante y en el eje vertical representa el pH, aqui se observa un descenso

brusco cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado

en color morado en la figura N°18.
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Cuadro N°.12: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada (HCI
0.108N VS - NaOH 0.0996N VS) utilizando extracto etandlico

de la Fragaria vesca (fresa) como indicador.

Volumen (mL) de ngt::_'a ggor:;i'o
Valorante (HCI ' dpH/dV d’pH/d*V
0.108 N VS) Valorada (NaOH
0.0996N VS)

0.0 13.020 - -

5.0 12.950 -0.014 -

10.0 12.790 -0.032 -0.004
15.0 12.220 -0.114 -0.016
20.0 8.300 -0.784 -0.134
20.6 7.400 -1.500 -1.193
20.8 7.330 -0.350 5.750
20.9 7.230 -1.000 -6.500
21.0 7.150 -0.800 2.000
215 6.600 -1.100 -0.600
22.0 5.850 -1.500 -0.800
23.0 3.870 -1.980 -0.480
24.0 2.780 -1.090 0.890
25.0 2.400 -0.380 0.710

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 20.85 mL, esto indica que

las moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N°19.
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Cuadro N°13: Valores de pH en la titulacién (H.SO4 0.110 N VS -

87

NaOH
0.0996N VS) utilizando como indicador extracto etandlico de la
Fragaria vesca (fresa) para elaborar la curva de titulacion acido

— base.

Volumen (mL) Lecturade pH; | Lecturade pH, | Lectura de pH;
de soln. de soln. de soln.

de Valorante Valorada Valorada Valorada Color

(H.SO,4 0.110N (NaOH (NaOH (NaOH Observado
VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)
0.0 12.306 12.308 12.307 Rojo
5.0 12.140 12.142 12.141 Rojo
10.0 11.879 11.881 11.880 Rojo
15.5 11.453 11.455 11.454 Rojo
20.0 10.049 10.051 10.050 Rojo
21.0 8.788 8.790 8.789 Rojo
22.0 6.630 6.632 6.631 Amarillo
23.0 5.649 5.66 5.65 Amarillo
24.0 4.854 4.856 4.855 Amarillo
25.0 4.154 4.156 4.155 Amarillo

En la titulacion

B

» Determinacion del Punto Final

se observo un color rojo al inicio de la titulacidn, el cual varia a

medida que se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se

aprecia el viraje

220mL,aunp

de titulacion acido - base, donde el eje horizontal

de color amarillo (ver figura N°51), esto se dio a un volumen de
H promedio de 6.63, con los datos obtenidos se grafica la curva

representa el volumen de

titulante y en el eje vertical representa el pH, aqui se observa un descenso

brusco cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado

en color morado en la figura N°20.
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Cuadro N° 14: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada de acido
- fuerte (acido sulfurico 0.110N VS) - base fuerte (NaOH 0.0996N
VS) utilizando extracto etandlico de la Fragaria vesca (fresa)
como indicador.

Vv Lectura promedio
olumen (mL) de de pH de soln. , ,
Valorante (H,SO,4 Valorada (NaOH dpH/dV dpH/dV
0.110NVS) 0.0996N VS)

0.0 12.307 - -
5.0 12.141 -0.033 -
10.0 11.880 -0.052 -0.004
15.5 11.454 -0.077 -0.005
20.0 10.050 -0.312 -0.052
21.0 8.789 -1.261 -0.949
22.0 6.631 -2.158 -0.897
23.0 5.650 -0.981 1.177
24.0 4.855 -0.795 0.186
25.0 4.155 -0.700 0.095

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 21.89 mL, esto indica que

las moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N°21.
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Cuadro N° 15: Valores de pH en la titulacion (acido acético 0.1N VS - NaOH

91

0.0996N VS) utilizando como indicador el extracto etandlico de

la Fragaria vesca (fresa) para elaborar la curva de titulacion

acido — base.
votumen (mi) [ LSS 08 PR | Lectara g [Lectura 4 o
d(eCL'/aCI:(z)rgrge Valoradé Valoradé Valoradé Obcs:grl\?;do
0_13N vS) (NaOH (NaOH (NaOH
0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)
0.0 13.119 13.121 13.120 Rojo
5.0 13.089 13.091 13.090 Rojo
10.0 12.909 12.911 12.910 Rojo
15.0 12.539 12.541 12.540 Rojo
16.0 12.389 12.391 12.390 Rojo
17.0 12.149 12.151 12.150 Rojo
18.0 11.809 11.811 11.810 Rojo
19.0 11.209 11.211 11.210 Rojo
20.0 10.501 10.503 10.500 Rojo
21.0 9.501 9.503 9.500 Rojo
21.5 8.411 8.413 8.410 Amarillo
22.0 8.119 8.121 8.120 Amarillo
225 7.569 7.571 7.570 Amarillo
23.0 7.089 7.091 7.090 Amarillo
23.5 6.649 6.651 6.650 Amarillo
24.0 6.479 6.481 6.480 Amarillo
25.0 6.001 6.003 6.000 Amarillo
26.0 5.761 5.763 5.760 Amarillo
27.0 5.579 5.581 5.580 Amarillo
28.0 5.439 5.441 5.440 Amarillo
29.0 5.339 5.341 5.340 Amarillo
30.0 5.259 5.261 5.260 Amarillo

En

«» Determinacion del Punto Final

la titulacion se observd un color rojo al inicio, y varia a medida que se

adiciona el valorante hasta llegar al punto final, donde se aprecia el viraje de

color amarillo (ver figura N°52), esto se dio a un volumen de 21.5 mL, a un pH

promedio de 8.41, luego se grafica la curva de titulacién acido - base, donde se

observa un descenso brusco de pH y en esta region se produce el punto final,



mostrado en color morado en la figura N°22.

Cuadro N° 16: Datos para obtener la gréafica de la segunda derivada (acido
acético 0.1N VS - NaOH 0.0996N VS) utilizando extracto

etandlico de la Fragaria vesca (fresa) como indicador.
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Volumen (mL) de Lectura promedio
Valorante de pH de soln.
(CHs;COOH 0.1 N VaI(F))rada (NaOH dpH/dv d°pHId*Y

VS) 0.0996N VS)

0.0 13.120 - -
5.0 13.090 -0.006 -
10.1 12.910 -0.035 -0.006
15.0 12.540 -0.076 -0.008
16.0 12.390 -0.150 -0.074
17.0 12.150 -0.240 -0.090
18.0 11.810 -0.340 -0.100
19.0 11.210 -0.600 -0.260
20.0 10.500 -0.710 -0.110
21.0 9.500 -1.000 -0.290
215 8.410 -2.180 -2.360
22.0 8.120 -0.580 3.200
225 7.570 -1.100 -1.040
23.0 7.090 -0.960 0.280
235 6.650 -0.880 0.160
24.0 6.480 -0.340 1.080
25.0 6.000 -0.480 1.700
26.0 5.760 -0.240 0.340
27.0 5.580 -0.180 0.920
28.0 5.44 -0.140 0.820
29.0 5.34 -0.100 0.780
30.0 5.26 -0.080 0.260

Se grafica la curva de la segunda derivada, obteniéndose el punto de

equivalencia, de 21.71 mL, el cual es mostrado en color anaranjado en la figura

N°23.
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Cuadro N°17: Valores de pH en la titulacion (HCI 0.108N VS - NaOH 0.0996 N
VS) utilizando como indicador extracto etandlico de la Vitis
vinifera (uva roja) para elaborar la curva de titulacién acido —

base.
Volumen (mL) Lecturade pH; | Lecturade pH, | Lectura de pH;
de soln. de soln. de soln.
de Valorante Valorada Valorada Valorada Color
(HCI\(/).S1)08 N (NaOH (NaOH (NaOH Observado
0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)
0.0 12.719 12.721 12.72 Verde
5.0 12.779 12.781 12.780 Verde
10.0 12.639 12.641 12.640 Verde
15.0 12.329 12.331 12.330 Verde
16.0 12.289 12.291 12.290 Verde
17.0 12.201 12.203 12.200 verde
18.0 12.059 12.061 12.060 Verde
19.0 11.669 11.671 11.670 Verde
20.0 10.909 10.911 10.910 Verde
21.0 9.439 9.441 9.440 Verde
22.0 7.669 7.671 7.670 Verde
22.5 6.479 6.481 6.480 Verde
23.0 3.689 3.691 3.690 Rosa
23.5 3.249 3.251 3.250 Rosa
24.0 2.849 2.851 2.850 Rosa

R/

«» Determinacion del Punto Final

En la titulacion se observd un color verde al inicio de la titulacion, el cual varia a

medida que se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se

aprecia el viraje de color rosa (ver figura N°53 ), esto se dio a un volumen de

23.0 mL, a un pH promedio de 3.69, con los datos obtenidos se grafica la curva

de titulacion acido - base, donde el eje horizontal

representa el volumen de

titulante y en el eje vertical representa el pH, aqui se observa un descenso

brusco cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado

en color morado en la figura N°24.



Cuadro N°18: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada HCI
0.108N VS-NaOH 0.0996N VS) utilizando extracto etandlico de

la Vitis vinifera (uva roja) como indicador.
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Volumen (mL) de ngt:La g;or;;(:o
Valorante (HCI ' dpH/dV d’pH/d*V
0.108 N VS) Valorada (NaOH
0.0996N VS)
0.0 12.720 - -
5.0 12.780 0.012 -
10.0 12.640 -0.028 -0.008
15.0 12.330 -0.062 -0.007
16.0 12.290 -0.040 0.022
17.0 12.200 -0.090 -0.050
18.0 12.060 -0.140 -0.050
19.0 11.670 -0.390 -0.250
20.0 10.910 -0.760 -0.370
21.0 9.440 -1.470 -0.710
22.0 7.670 -1.770 -0.300
225 6.480 -2.380 -1.220
23.0 3.690 -5.580 -6.400
235 3.250 -0.880 9.400
24.0 2.850 -0.800 0.160

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 23.2 mL, esto indica que las

moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N°25.
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Cuadro N°19: Valores de pH en la titulacion (H.SO4 0.110N VS -

99

NaOH
0.0996N VS) utilizando como indicador el extracto etandlico de
la Vitis vinifera (uva roja) para elaborar la curva de titulacion

acido — base.

Volumen (mL) Lecturade pH; | Lecturade pH, | Lectura de pH;
de soln. de soln. de soln.

de Valorante Valorada Valorada Valorada Color

(H.SO,4 0.110N (NaOH (NaOH (NaOH Observado
VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)
0.0 12.41 12.43 12.42 Verde
5.0 12.41 12.43 12.42 Verde
10.0 12.33 12.35 12.34 verde
15.0 11.85 11.87 11.86 verde
20.0 8.57 8.59 8.58 Verde
21.0 713 7.15 714 Verde
21.5 5.32 5.34 5.33 Rosa
22.0 3.51 3.53 3.52 Rosa
22.5 3.05 3.07 3.06 Rosa
23.0 2.69 2.71 2.70 Rosa
235 2.54 2.56 2.55 Rosa
24.0 2.39 2.41 2.40 Rosa
25.0 2.13 2.15 2.14 Rosa

*

«» Determinacion del Punto Final

En la titulacion se observd un color verde al inicio de la titulacion, el cual varia a

medida que se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se

aprecia el viraje de color rosa (ver figura N'54), esto se dio a un volumen de

21.5 mL, a un pH promedio de 5.33, con los datos obtenidos se grafica la curva

de titulacion acido - base, donde el eje horizontal

representa el volumen de

titulante y en el eje vertical representa el pH, aqui se observa un descenso

brusco cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado

en color morado en la figura N°26.



Cuadro N° 20: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada de la

titulacion de (H2SO4 0.110N VS - NaOH 0.0996N VS)

utilizando extracto etandlico de la vitis vinifera (uva roja)

como indicador.

100

Volumen (mL) de Lectura promedio
Valorante (H,50, | J¢PH de soln. dpH/dV d?pH/d2V
0.110 N VS) Valorada (NaOH
0.0996N VS)

0.0 12.420 - -
5.0 12.420 0.000 -
10.0 12.340 -0.016 -0.003
15.0 11.860 -0.096 -0.016
20.0 8.580 -0.656 -0.112
21.0 7.140 -1.440 -0.784
215 5.330 -3.620 -4.360
22.0 3.520 -3.620 0.000
225 3.060 -0.920 5.400
23.0 2.700 -0.720 0.400
235 2.550 -0.300 0.840
24.0 2.400 -0.300 0.000
25.0 2.140 -0.260 0.040

Con los resultados anteriores se grafica la

curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 22.0 mL, esto indica que las

moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N°27.
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Cuadro N° 21: Valores de pH en la titulacion (CH;COOH 0.1N VS - NaOH
0.0996N VS) utilizando como indicador el extracto etandlico de
la Vitis vinifera (uva roja) para elaborar la curva de titulacion

103

acido —base.
Volumen (mL) Lecturade pH; | Lecturade pH, | Lectura de pH;
de soln. de soln. de soln.
de Valorante Valorada Valorada Valorada Color
(CHgs(\)/(;;ﬂ 0.1 (NaOH (NaOH (NaOH Observado
0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)
0.0 12.96 12.98 12.97 Verde
5.0 12.95 12.97 12.96 Verde
10.0 12.83 12.85 12.84 Verde
15.0 12.55 12.57 12.56 Verde
16.0 12.46 12.47 12.45 Verde
17.0 12.30 12.32 12.31 Verde
18.0 12.11 12.13 12.12 Verde
19.0 11.81 11.83 11.82 Verde
20.0 11.33 11.35 11.34 Verde
21.0 10.60 10.62 10.61 Verde
215 10.07 10.09 10.08 Verde
22.0 9.05 9.07 9.06 Verde
22.5 7.95 7.97 7.96 Rosa
22.6 7.89 7.91 7.90 Rosa
23.0 7.47 7.49 7.48 Rosa
23.5 6.92 6.94 6.93 Rosa
24.0 6.62 6.64 6.63 Rosa
24.5 6.39 6.41 6.40 Rosa
25.0 6.23 6.25 6.24 Rosa

7

«» Determinacion del Punto Final.

En la titulacion se observé un color verde, que varia hasta llegar al punto final,

donde se aprecia el viraje de color rosa (ver figura N°55), esto se dio a un

volumen de 21.5 mL, a un pH promedio de 5.33, con los datos obtenidos se

grafica la curva de titulacion acido - base, aqui se observa un descenso brusco

cerca del punto final y en esta regién se produce el punto final mostrado en

color morado en

la figura N°28.



Cuadro N°22: Datos para elaborar la gréafica de la segunda derivada

(CH3COOH 0.1N VS - NaOH 0.0996N VS) utilizando como

indicador extracto etandlico Vitis vinifera (uva roja).
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Volumen (mL) de Lectura promedio
Valorante de pH de soln.
(CHs;COOH 0.1 N Valgrada (NaOH dpH/dv d°pHId*Y

VS) 0.0996N VS)

0.0 12.970 - -
5.0 12.960 -0.002 -
10.0 12.840 -0.024 -0.004
15.0 12.560 -0.056 -0.006
16.0 12.450 -0.110 -0.054
17.0 12.310 -0.140 -0.030
18.0 12.120 -0.190 -0.050
19.0 11.820 -0.300 -0.110
20.0 11.340 -0.480 -0.180
21.0 10.610 -0.730 -0.250
215 10.080 -1.060 -0.660
22.0 9.060 -2.040 -1.960
225 7.960 -2.200 -0.320
22.6 7.900 -0.600 16.000
23.0 7.480 -1.050 -1.125
235 6.930 -1.100 -0.100
24.0 6.630 -0.600 1.000
24.5 6.400 -0.460 0.280
25.0 6.240 -0.320 0.280

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 22.5 mL, esto indica que las

moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N°29.
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Cuadro N° 23: Valores de pH en la titulacion (HCI 0.108N VS - NaOH 0.0996

N VS) utilizando el extracto etandlico de las cascaras de la
Prunus doméstica (ciruela negra) como indicador para
elaborar la curva de titulacion acido - base.

Lecturade Lecturade Lecturade

Volumen (mL)

de Valorante pH; de soln. pH, de soln. pH; de soln. Color

(HCI 0.108 N Valorada Valorada Valorada Observado
VS) (NaOH (NaOH (NaOH

0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)

0.0 12.85 12.87 12.86 Verde
5.0 12.79 12.81 12.80 Verde
10.0 12.74 12.76 12.75 Verde
15.0 12.52 12.54 12.53 Verde
16.0 12.44 12.46 12.45 Verde
17.0 12.41 12.43 12.42 Verde
18.0 12.31 12.33 12.32 Verde
19.0 11.92 11.94 11.93 Verde
20.0 11.53 11.55 11.54 Verde
21.0 10.22 10.24 10.23 Verde
22.0 7.52 7.54 7.53 Verde
23.0 4.32 4.34 4.33 Rosa
23.5 3.53 3.55 3.54 Rosa
24.0 3.09 3.1 3.10 Rosa
25.0 2.60 2.62 2.61 Rosa

R/

«» Determinacion del Punto Final

En la titulacién se observé un color verde, el cual varia hasta llegar al punto
final, donde se aprecia el viraje de color rosa (ver figura N°56), esto se dio a un
volumen de 23.0 mL, a un pH promedio de 4.33, con los datos obtenidos se
grafica la curva de titulacion acido - base, aqui se observa un descenso brusco
cerca del punto final y en esta region se produce el punto final mostrado en

color morado en la figura N°30.



Cuadro N° 24: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada (HCI
0.108 N VS) NaOH 0.0996N VS) utilizando como indicador

extracto etandlico de Prunus doméstica (ciruela negra).
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Volumen (mL) de ngt:La g;or;;(:o
Valorante (HCI ' dpH/dV d’pH/d*V
0.108 N VS) Valorada (NaOH
0.0996N VS)
0.0 12.860 - -
5.0 12.800 -0.012 -
10.0 12.750 -0.010 0.000
15.0 12.530 -0.044 -0.007
16.0 12.450 -0.080 -0.036
17.0 12.420 -0.030 0.050
18.0 12.320 -0.100 -0.070
19.0 11.930 -0.390 -0.290
20.0 11.540 -0.390 0.000
21.0 10.230 -1.310 -0.920
22.0 7.530 -1.198 -0.274
23.0 4.330 -3.200 -2.003
23.5 3.540 -1.580 3.240
24.0 3.100 -1.230 1.970
25.0 2.610 -0.490 0.740

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 23.19 mL, esto indica que

las moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N°31.
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Cuadro N°25: Valores de pH en la titulacion (H>,SO40.110 N VS - NaOH
0.0996 N VS) utilizando el extracto etandlico de las cascaras
de la Prunus domeéstica (ciruela negra) como indicador para
elaborar la curva de titulacién acido — base.

Lecturade Lecturade Lecturade

Volumen (mL)

de Valorante pH; de soln. pH, de soln. pH; de soln. Color

(H,S0, 0.110 N Valorada Valorada Valorada Observado
VS) (NaOH (NaOH (NaCOH

0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)

0.0 13.05 13.07 13.06 Verde
5.0 13.04 13.06 13.05 Verde
10.0 12.97 12.99 12.98 Verde
15.0 12.65 12.67 12.66 Verde
16.0 12.49 12.51 12.50 Verde
17.0 12.23 12.25 12.24 Verde
18.0 11.67 11.69 11.68 Verde
19.0 10.55 10.57 10.56 Verde
20.0 8.33 8.35 8.34 Verde
20.5 7.75 7.77 7.76 Verde
21.0 7.21 7.23 7.22 Verde
21.5 4.29 4.31 4.30 Rosa
22.0 3.66 3.68 3.67 Rosa
22.3 3.37 3.39 3.38 Rosa
22.4 3.26 3.28 3.27 Rosa
22.5 3.21 3.23 3.22 Rosa
23.0 2.87 2.89 2.88 Rosa
23.5 2.65 2.67 2.66 Rosa
24.0 2.50 2.52 2.51 Rosa
24.5 2.40 2.42 2.41 Rosa
25.0 2.29 2.31 2.30 Rosa

\/

<+ Determinacion punto final.

En la titulacion se observd un color verde al inicio, el cual varia a medida que
se le va adicionando valorante hasta llegar al punto final, donde se aprecia el
viraje de rosa (ver figura N°57), esto se dio a un volumen de 21.5 mL, a un pH
promedio de 4.30, con los datos obtenidos se grafica la curva de titulacion acido

— base, aqui se observa un descenso brusco cerca del punto final y en esta



region se aprecia el punto final mostrado en color morado en la figura N° 32.
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Cuadro N°26: Datos para obtener la grafica de la segunda derivada (H2SO4
0.110N VS - NaOH 0.0996N VS) utilizando como indicador
extracto etandlico Prunus domestica (ciruela negra).

Volumen (mL) de ngt:La Z;or;;?]lo
Valorante (H,SO, ' dpH/dV d’pH/d*V
0.110 N VS) Valorada (NaOH
0.0996N VS)

0.00 13.06 - -

5.00 13.05 0.00 -

10.00 12.98 -0.01 0.00
15.00 12.66 -0.06 -0.01
16.00 12.50 -0.16 -0.10
17.00 12.24 2.00 2.16
18.00 11.68 -0.56 -2.56
19.00 10.56 -1.12 -0.56
20.00 8.34 -2.22 -1.10
20.50 7.76 -1.16 2.12
21.00 7.22 -1.08 0.16
21.50 4.30 -5.84 -9.52
22.00 3.67 -1.26 9.16
22.30 3.38 -0.97 0.98
22.40 3.27 -1.10 -1.33
22.50 3.22 -0.50 6.00
23.00 2.88 -0.68 -0.36
23.50 2.66 -0.44 0.48
24.00 2.51 -0.30 0.28
24.50 2.41 -0.20 0.20
25.00 2.30 -0.22 -0.04

Con los resultados anteriores se grafica la curva de la segunda derivada,

obteniéndose el punto de equivalencia, siendo este 21.75 mL, esto indica que

las moléculas del analito han reaccionado quimicamente, determinandose asi la

cercania del punto final con el punto de equivalencia. El punto de equivalencia

es mostrado en color anaranjado en la figura N"33.
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Cuadro N° 27: Valores de pH en la titulacion (CH3COOH 0.1N VS - NaOH

0.0996 N VS) utilizando el extracto etandlico de las cascaras de

la Prunus domeéstica (ciruela negra) como indicador para
elaborar la curva de titulacion acido — base.

Volumen (mL) Lecdtura de pH; | Lecturade pH, | Lectura de pH;
de Valorante e soln. de soln. de soln. Color
(CH,COOH Valorada Valorada Valorada Observado
0.10 N VS) (NaOH (NaOH (NaOH
0.0996N VS) 0.0996N VS) 0.0996N VS)

0.0 13.06 13.08 13.07 Café
5.0 13.04 13.06 13.05 Café
10.0 13.01 13.03 13.00 Café
15.0 12.74 12.76 12.75 Café
16.5 12,53 12,55 12,54 Café
17.0 12.44 12.46 12.45 Café
17.5 12.34 12.36 12.35 Café
18.0 12.21 12.23 12.22 Café
18.5 12.05 12.07 12.06 Café
19.0 11.86 11.88 11.87 Café
19.5 11.58 11.60 11.59 Café
20.0 11.29 11.31 11.30 Café
20.5 10.88 10.90 10.89 Café
21.0 10.40 10.42 10.41 Café
21.5 9.62 9.64 9.63 Café
22.0 8.32 8.34 8.33 Amarillo
22.5 7.46 7.48 7.47 Amarillo
23.1 6.95 6.97 6.96 Amarillo
23.5 6.70 6.72 6.71 Amarillo
24.0 6.51 6.50 6.49 Amarillo
24.5 6.28 6.30 6.29 Amarillo
25.0 6.14 6.16 6.15 Amarillo

«» Determinacion del Punto Final

En la titulacién se observé un color café al inicio de la titulacion, que cambié a
amarillo al llegar al punto final (ver figura N°58), esto se dio a un volumen de
22.0 mL, a un pH promedio de 8.33, luego se grafica la curva de titulacién acido
- base, aqui se observa un descenso brusco cerca del punto final y en esta

region se produce el punto final mostrado en color morado en la figura N°34.



Cuadro N° 28: Datos para elaborar la grafica de la segunda derivada

(CH3COOH 0.1N VS - NaOH 0.0996N VS) utilizando como
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indicador extracto etandlico de Prunus doméstica (ciruela

negra).
Volumen (mL) de Lectura promedio
Valorante de pH de soln. 2 2
(CH;COOH 0.1 N Valgrada (NaOH dpH/dv d’pH/d"v

VS) 0.0996N VS)
0.0 13.070 - -
5.0 13.050 -0.004 -
10.0 13.000 -0.010 -0.001
15.0 12.750 -0.050 -0.008
16.5 12.540 -0.140 -0.060
17.0 12.450 -0.180 -0.080
17.5 12.350 -0.200 -0.040
18.0 12.220 -0.260 -0.120
18.5 12.060 -0.320 -0.120
19.0 11.870 -0.350 -0.090
19.5 11.590 -0.560 -0.420
20.0 11.300 -0.580 -0.040
20.5 10.890 -0.487 -0.096
21.0 10.410 -0.960 -0.947
21.5 9.630 -1.560 -1.200
22.0 8.330 -2.080 -1.120
22.5 7.470 -1.720 0.720
23.1 6.960 -0.850 1.450
23.5 6.710 -0.625 0.562
24.0 6.490 -0.440 0.370
245 6.290 -0.400 0.080
25.0 6.150 -0.280 0.240

Se grafica la curva de la segunda derivada, obteniéndose el punto de equivalencia,

siendo este 22.22 mL, determinandose asi la cercania del punto final con el punto de

equivalencia. El punto de equivalencia es mostrado en color anaranjado en la figura

N°35.
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Al inicio de la valoracion utilizando fenolftaleina TS como indicador, se
presenta un color rosado en medio basico y a medida que se adiciona el
valorante se observa que se vuelve un rosado transparente hasta llegar a
incoloro totalmente, que indicd que se habia llegado al punto final. (Ver figura
N°59)

El porcentaje de materia prima encontrado en la muestra previamente secada
por 5 horas sobre silica gel utilizando fenolftaleina TS como indicador es de
91.01% lo cual es conforme ya que cumple con la especificacion segun
certificado de andlisis: mayor o igual del 90.0 % calculado en su base seca.

Al inicio de la valoracion utilizando como indicador el extracto etandlico de la
Fragaria vesca (fresa) presenta un color rojo caracteristico en medio basico, y
a medida que se adiciona el valorante se observa que se vuelve color café
claro hasta llegar al color amarillo, indicando que ha llegado al punto final. (Ver
figura N°60).

El porcentaje de materia prima encontrado en la muestra previamente secada
por 5 horas sobre silice gel utilizando el extracto etandlico Fragaria vesca
(fresa) como indicador es de 78.33 % lo cual es no conforme ya que no
cumple con la especificacién segun certificado de analisis: mayor o igual del
90.0% calculado en su base seca por lo que este indicador natural no funciona
para cuantificar esta materia prima.

Al inicio de la valoracion utilizando como indicador el extracto etandlico de la

Vitis vinifera (uva roja) presenta un color verde caracteristico en medio
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basico, y a medida que se adiciona el valorante se observa que se vuelve color
café claro hasta llegar al color rosa, indicando que ha llegado al punto final.
(Ver figura N°61).

El porcentaje de materia prima encontrado en la muestra previamente secada
por 5 horas sobre silica gel utilizando el extracto etandlico de la Vitis vinifera
(uva roja) como indicador es de 43.04 % lo cual es no conforme ya que no
cumple con la especificaciéon segun certificado de analisis: mayor o igual del
90.0% calculado en su base seca por lo que este indicador natural no funciona
para cuantificar esta materia prima.

Al inicio de la valoracion utilizando como indicador el extracto etandlico de la
prunus doméstica (ciruela negra) presenta un color verde caracteristico en
medio basico, y a medida que se adiciona el valorante se observa que se
vuelve color café claro hasta llegar al color rosa, indicando que ha llegado al
punto final. (Ver figura N°62).

El porcentaje de materia prima encontrado en la muestra previamente secada
por 5 horas sobre silica gel utilizando el extracto etanolico de la Prunus
doméstica (ciruela negra) como indicador es de 54.8 % lo cual es no conforme
ya que no cumple con la especificacién segun certificado de analisis: mayor o
igual del 90.0% calculado en su base seca por lo que este indicador natural no

funciona para cuantificar esta materia prima.



CAPITULO VI

CONCLUSIONES
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6.0 CONCLUSIONES
Los extractos etandlicos del fruto de la Fragaria vesca (fresa) de las
cascaras de la Vitis vinifera (uva roja) y de la Prunus doméstica
(ciruela negra) pueden emplearse para indicar la acidez y la alcalinidad

de una sustancia empleando la escala de pH de 1 - 14.

En las valoraciones de acido clorhidrico 0.108 N VS - hidréxido de sodio
0.0996N VS, el rango del indicador del extracto de la Fragaria vesca
(fresa) es de 6.33 — 8.33; para la Vitis vinifera (uva roja) el rango es de
2.69 - 4.69 y para la Prunus doméstica (ciruela negra) el rango es de
3.33 - 5.33. Por lo tanto no pueden sustituir a la fenolftaleina TS cuyo

rango es de 8.0 — 10.0.

En las valoraciones de acido sulfurico 0.110N VS - hidroxido de sodio
0.0996N VS, el rango del indicador del extracto de la Fragaria vesca
(fresa) es de 5.33 — 7.33; para la Vitis vinifera (uva roja) el rango es de
3.30 — 5.30 y para la Prunus doméstica (ciruela negra) el rango es de
4.33 - 6.33. Por lo tanto no pueden sustituir a la fenolftaleina TS cuyo

rango es de 8.0 — 10.0.

En las valoraciones de acido acético 0.100N VS — hidréxido de sodio
0.0996N VS, el rango del indicador del extracto de la Fragaria vesca
(fresa) es de 7.41— 9.41; para la Vitis vinifera (uva roja) el rango es de

6.96 — 8.96 y para la Prunus domeéstica (ciruela negra) el rango es de
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7.33 - 9.33. Por lo tanto no pueden sustituir a la fenolftaleina TS cuyo

rango es de 8.0 — 10.0.

. Los indicadores naturales no pueden ser utilizados para sustituir a la
fenolftaleina en la Cuantificacion del &acido acetilsalicilico DC90
precompactado (Aspirina DC90), porque el rango de viraje de ellos no es
igual al de la fenolftaleina TS, por tanto los resultados obtenidos no son

conformes.

. Los extractos etandlicos obtenidos de los frutos de la Fragaria vesca
(fresa), y de las cascaras de la Vitis vinifera (uva roja) y de la Prunus
doméstica (ciruela negra) no son estables después de 15 dias ya que su

color cambia y hay pequefas particulas en suspension.



CAPITULO ViII

RECOMENDACIONES
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7.0 RECOMENDACIONES

. Que en futuras investigaciones se determine la estabilidad fisica y
microbiolégica de los indicadores naturales para establecer las

condiciones adecuadas para su conservacion.

. Que en futuras investigaciones se apliquen otros procesos para la
obtencion de los extractos de la Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera
(uva rojo) y la Prunus domeéstica (ciruela negra) para lograr un extracto
de mejor calidad, donde presenten mayor estabilidad, lo cual garantizara

resultados confiables en los analisis fisicos quimicos.

Que las autoridades de la Universidad de El Salvador (UES) gestionen la
adquisicidon de un liofilizador para obtener estos indicadores naturales en
polvo y realizarles ensayos de estabilidad para utilizarlos como

alternativa en la facultad.

. Que se investiguen las estructuras de los metabolitos causantes del color

por espectrofotometria de RMN y masas.

Sugerir a los Docentes de Quimica General y Analitica utilizar los
extractos etandlicos de la Fragaria vesca (fresa), Vitis vinifera (uva

roja) y de la Prunus domeéstica (ciruela negra) como alternativa de



127

indicadores acido - base en las practicas de laboratorio, para que de esta
manera se contribuya de una forma positiva al mejoramiento del medio

ambiente

Elaborar papel indicador acido - base con estos extractos como una

alternativa al papel litmus.
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GLOSARIO
-Acido: Sustancia que libera iones (H") cuando se disuelve en agua. ¢,
-Analito: Muestra que se analizara_
-Base: Sustancia que libera iones hidréxilo (OH") cuando se disuelve en agua ).
-Constante de equilibrio: Se define la constante de equilibrio Keq como el
producto de las concentraciones en el equilibrio de los productos elevadas a
sus respectivos coeficientes estequiométricos, dividido por el producto de las
concentraciones de los reactivos en el equilibrio elevadas a sus respectivos
coeficientes estequiométricos, para cada temperatura. uy
-Cualitativo: Observaciones generales acerca de un sistema. El analisis
quimico de un material para determinar los componentes que contiene. ¢
-Cuantitativo: Valores numéricos obtenidos a través de diversas mediciones de
un sistema. El analisis quimico de un material para determinar cuanto contiene
de cada componente. a
-Curvas de valoracién: Una representacion del pH frente a la cantidad de
acido o base anadidos. ug
-Estandarizacion: Es el proceso en el que la concentracion de una disolucién
se determina exactamente al valorarla frente a una cantidad exactamente
conocida de un patron primario. g,
-Extraccion: Método empleado en el laboratorio para separar una sustancia de

una mezcla o disolucion, mediante la utilizacién de un disolvente en el que la
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sustancia que queremos separar es muy soluble, siendo el resto de los
materiales de la mezcla o disolucion insolubles en él.
-Hidrdlisis: Reaccion de una sustancia con el agua, que por lo general cambia
el pH de la disolucién. g
-Maceracion: consiste en dejar reposar las plantas en agua u otro solvente
durante algunas horas. Sirve para extraer principios activos inestables frente al
calor pero solubles en agua u otro solvente.
-Neutralizacion: Reaccion de un acido con una base para formar una sal y
agua. g
-pKa: Dado que el valor de la constante de acidez constituye una medida
directa de la fuerza de un acido, su pK ; es entonces una medida inversa de
dicha fuerza; cuanto mayor es la fuerza de un acido menor es su pK ,. Los
acidos fuertes, como el clorhidrico (HCI) o el sulfurico (H,SO,), tienen pK ,
negativos y los débiles, como el acético (CH;COOH) o el carboénico (H.CO3), pK
a POSIitivos.
-pH: el logaritmo negativo de la concentracion de iones OH" en una solucion.
pH = - log [H']. &
-pOH: logaritmo negativo de la concentracion de iones H* en una solucion
pOH = - log [OH]. ¢
-Punto de equivalencia: El punto en una valoracion en el que se han anadido

cantidades quimicamente equivalentes de reactantes.
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-Punto final: El punto en el cual un indicador cambia de color y una valoracion
termina.

-Potenciometria: Es una técnica electroanalitica con la que se puede
determinar la concentracidon 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 (un electrodo sensible a la
especie electroactiva). g

-Termobatidora: La termobatidora es el sistema fisico cuyo objetivo es realizar
el batido de la masa procedente de la molienda, para preparar la misma para la
extraccidn posterior.

-Titulacion: Adicion gradual de una disolucién de concentracién exactamente
conocida a otra disolucion de concentracidon desconocida hasta que se
complete la reaccion quimica entre ambas disoluciones. (,

-Valoracion: Es el proceso en el que una disolucion de un reactante, el
valorante, se anade cuidadosamente a una disolucion de otro reactante, y se

mide el volumen de valorante necesario para la reaccion completa



ANEXO N°.1

FOTOGRAFIAS



Figura N° 36. Frutos seleccionados de la Fragaria vesca (fresa), Vitis
vinifera (uva roja) y de la Prunus doméstica (ciruela
negra).

Figura N° 37. Proceso de pesado de los frutos de Fragaria vesca (fresa).



Figura N° 38. Proceso de pesado de las cascaras de la Vitis vinifera (uva
roja).

| =

Figura N° 39. Proceso de pesado de las cascaras de la Prunus doméstica
(Ciruela negra).




Figura N°. 40  Extractos etandlico del fruto de:1) Fragaria vesca (fresa), y la
cascara de: 2) Vitis vinifera (uva roja) y de la cascara 3)
Prunus doméstica (ciruela negra).

1 2 3 4

Figura N°. 41  Resultados obtenidos del extracto etandlicos de la Fragaria
vesca (fresa). 1. Ac. Acético 0.1 N VS, 2. Hidroxido de sodio
0.1N VS, 3. Ac. Sulfarico 0.1N VS, 4. Ac. Clorhidrico 0.1 N VS)



Figura N°. 42. Resultados obtenidos del extracto etandlico de la cascara
Vitis Vinifera (uva roja) 1.Hidroxido de sodio 0.1N VS, 2. Ac.
Clorhidrico 0.1N VS 3. Ac. Sulfarico 0.1N VS 4. Ac. Acético
0.1N VS.

Figura N°. 43. Resultados obtenidos del extracto etandlico de la cascara de la
Prunus.doméstica (ciruela negra). 1. Hidroxido de sodio 0.1 N
VS, 2. Ac. Clorhidrico 0.1N VS 3. Ac. Sulfurico0.1N VS, 4. Ac.
Acético 0.1N VS.
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Figura N°. 44 Escala de pH obtenida del fruto de la Fragaria vesca (fresa).

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Figura N°. 45. Escala de pH obtenida de la cascara Vitis Vinifera (uva
roja).
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Figura N°. 46 Escala de pH obtenida de la cascara de la Prunus doméstica
ciruela negra).

Figura N°. 47 A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y fenolftaleina TS antes de la
titulacion con Acido clorhidrico 0.1N VS.
B: Coloracion de punto final de A con Acido clorhidrico 0.1N VS.
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Figura N°. 48  A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y fenolftaleina TS antes de la
Titulacion con acido sulfurico 0.1N VS

B: Coloracion de punto final de A con acido sulfurico 0.1N VS.

Figura N°. 49  A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y fenolftaleina TS antes de la
titulacion con acido acético 0.1N VS
B: Coloracioén de punto final de A con acido acético 0.1N VS.



Figura N°. 50 A: Hidroxido de Sodio 0.1N VS vy extracto etandlico de
Fragaria vesca (fresa) antes de la titulacién con acido
Clorhidrico 0.1N VS
B: Coloracion de punto final de A con acido clorhidrico
0.1N VS.

Figura N°. 51 A: Hidréxido de Sodio 0.1N VS y extracto etandlico de Fragaria
vesca (fresa) antes de la titulacion con acido sulfurico 0.1N
VS.
B: Coloracion de punto final de A con acido sulfurico 0.1N VS.
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Figura N° 52 A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y extracto etandlico de Fragaria
vesca (fresa) antes de la titulacion con acido acético 0.1N VS
B: Coloracion de punto final de A con acido acético 0.1N VS

f’ d =8 -
Figura N°.53 A: Hidrdéxido de sodio 0.1N VS y extracto etandlico de Vitis
vinifera (uva roja) antes de la titulacién con acido clorhidrico
0.1N VS
B: Coloracion de punto final de A con acido clorhidrico 0.1N VS.
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Figura N°. 54. A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y extracto etandlico de la
cascara de la Vitis vinifera (uva roja) antes de titulaciéon con
acido sulfarico 0.1N VS.

B: punto final de A con acido sulfurico 0.1N VS

Figura N° 55. A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y extracto etanolico de Vitis
vinifera (uva roja) antes de la titulacién acido acético 0.1N
VS.
B: Coloracion de punto final de A con acido acético 0.1N VS



Figura N°. 56. A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y Extracto etandlico de la
cascara de la Prunus doméstica (ciruela negra) antes de la
titulacioén con acido clorhidrico 0.1N VS

B: Coloracion de punto final de A con acido clorhidrico 0.1N VS

Figura N°. 57 A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y extracto etanolico de la cascara
de Prunus doméstica (ciruela negra) antes de la titulacién
con acido sulfuarico 0.1N VS.

B: Coloracion de punto final de A con acido sulfurico 0.1N VS.



Figura N°. 58 A: Hidroxido de sodio 0.1N VS y extracto etandlico de la cascara
de la Prunus domeéstica (ciruela negra) antes de la titulacion.
B: Coloracion de punto final de A con acido acético 0.1N VS

Figura N°.59 A: Aspirina con hidréxido de sodio 0.5N VS utilizando
fenolftaleina TS antes de la titulacion con acido sulfurico 0.5N
VS
B: Coloracion de punto final de A con acido sulfurico 0.5N VS.



Figura N° 60 A: Aspirina con hidroxido

|

de éoaib 05N VS con F-ragaria vesca

(fresa) antes de la titulacion con acido sulfurico 0.5N VS
B: Coloracion de punto final de A con &cido sulfarico 0.5N VS

Figura N°.61 A: Aspirina con hidroxido de sodio 0.5N VS con Vitis vinifera
(uva roja) antes de la titulacion.
B: Coloracioén del punto final de A con acido sulfurico 0.5N VS



5

LS
Figura N°.62 A:

Aspirina con hidréxido de sodio 0.5N VS con Prunus

doméstica (ciruela negra) antes de la titulacion con acido
sulfurico 0.5N VS

B: Coloracion de punto final de A con acido sulfurico 0.5N VS.



ANEXO N° 2:

CALCULOS DE LA CUANTIFICACION DEL PORCENTAJE DE
PRINCIPIO ACTIVO DE LA MATERIA PRIMA ACIDO
ACETILSALICILICO PRECOMPACTADA DC90 (ASPIRINA DC90)



- Célculos de la Cuantificacion del porcentaje de principio activo de la
materia prima acido acetilsalicilico precompactada DC90 (Aspirina DC90)
utilizando fenolftaleina TS, extracto etandélico de la Fragaria vesca (fresa),
Vitis vinifera (uva roja), Prunus doméstica (ciruela negra) como
indicadores.
Nota: utilizar la metodologia de analisis de la USP 30 y la declaraciéon de
potencia segun certificado de Proveedor.
FORMULAS: Vmx= (B —Vg) X Fc

Pa = [[(VmXx) (45.04 mg)] /Mx](100%)
Donde:
Vmx: Volumen de H,SO,4 0.5 N VS= NaOH 0.5 N VS consumido por la muestra
en mL.
Fc: Factor de correccion del H,SO4 0.5 N VS
B: Blanco (en mL de H,SO4 0.5 N VS)
Pa= Porcentaje de Aspirina CygHgO4. en base seca.
Mx: Peso real de la muestra previamente secada.

Vg= Volumen gastado de H,SO, 0.5 N VS.

a) Utilizando fenolftaleina TS como indicador.
Analisis 1:
Mx: 0.7501g. de Aspirina DC 90 precompactada

B: 21.2mL de H,SO4 0.5 N VS



Fc: 1.12 del H,SO4 0.5 N VS

Vg=7.7 mL de H,SO4 0.5 N VS

Calculos:
Vmx= (21.2mL - 7.7 mL) (1.12)
Vmx= 15.12 mL de NaOH 0.5N
Pa= ((15.12 X 45.04 mg) /750.1mg B.S) (100%)
Pa =90.79 % de aspirina en base seca.
Analisis 2:

Mx: 0.7501 g. de aspirina DC 90 precompactada
B: 21.2 mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO4 0.5 N VS

Vg=7.6 mL de H,SO4 0.5 N VS

Calculos:
Vmx= (21.2mL - 7.6 mL) (1.12)
Vmx= 15.232 mL de NaOH 0.5N
Pa = ((15.232 mL X 45.04 mg) /750.1mg B.S) (100%)
Pa = 91.46 % de aspirina en base seca.
Analisis 3:

Mx: 0.7501g. de Aspirina DC 90 precompactada.
B: 21.2mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO4 0.5 N VS

Vg=7.7 mL de H,SO4 0.5 N VS



Calculos:
Vmx= (21.2mL - 7.7 mL) (1.12)
Vmx= 15.12 mL de NaOH 0.5 N VS
Pa = ((15.12mL X 45.04 mg) /750.1mg B.S) (100%)
Pa = 90.79 % de aspirina en base seca

Promedio del porcentaje real de materia prima acido acetilsalicilico
precompactada DC90 (Aspirina DC90) :(90.79%+ 91.46 %+90.79%) = 273.04%

13=91.03% en base seca.

b) Utilizando el extracto etandlico de la fragaria vesca (fresa) como
indicador.
Analisis 1:
Mx: 0.7501g. de Aspirina DC 90 Precompactada
B: 23.3mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS
Vg=11.7 mL de H,SO4 0.5 N VS
Calculos:
Vmx= (23.3mL — 11.7 mL) (1.12)
Vmx=12.99 mL de NaOH 0.5 N VS
Pa = ((12.99mL X 45.04 mg) /750.1mg B.S) (100%)

Pa =77.99 % de Aspirina en base seca.



Analisis 2:

Mx: 0.7501g. de Aspirina DC 90 precompactada
B: 23.3mL. de H,SO4 0.5 N VS

Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS

Vg=11.6 mL de H,SO4 0.5 N VS

Calculos:
Vmx= (23.3mL - 11.6 m L) (1.12)
Vmx= 13.104 mL de NaOH 0.5N VS
Pa = ((13.104mL X 45.04 mg) /750.1mg B.S) (100%)
Pa = 78.68 % de Aspirina en base seca.
Analisis 3:

Mx: 0.7501g de Aspirina DC 90 Precompactada.
B: 23.3mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS
Vg=11.6 mL de H,SO4 0.5 N VS
Calculos:
Vmx= (23.3mL — 11.6 mL) (1.12)
Vmx= 13.104 mL de NaOH 0.5 N
Pa = ((13.104mL X 45.04 mg)) /750.1mg B.S) x 100
Pa = 78.68 % de Aspirina en base seca .

Promedio del porcentaje real de materia prima &acido acetilsalicilico
precompactada DC90 (Aspirina DC90): (77.99 %+ 78.68 %+78.68 %) / 3 =
78.33% en base seca.



c¢) Utilizando el extracto etandlico de la Vitis vinifera (uva roja) como indicador.
Analisis 1:
Mx: 0.7500 g de Aspirina DC 90 precompactada.
B: 21.5mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS
Vg=15.1 mL de H,SO4 0.5 N VS
Calculos:
Vmx= (21.5mL — 15.1 mL) (1.12)
Vmx=7.168 mL de NaOH 0.5 N VS
Pa = ((7.168 mL X 45.04 mg)/ 750.mg B.S) (100%)
Pa = 43.04% de aspirina en base seca.
Analisis 2:
Mx: 0.750 g.de Aspirina DC 90 precompactada
B: 21.5 mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS
Vg=15.2 mL de H,SO4 0.5 N VS
Calculos:
Vmx= (21.5mL — 15.2 mL) (1.12)
Vmx= 7.056mL de NaOH 0.5 N VS
Pa = ((7.056 mL X 45.04 mg) /750.mg B.S) (100%)

Pa = 42.37% de Apirina en base seca.



Analisis 3:
Mx: 0.750g. Aspirina DC 90 Precompactada.
B: 21.5mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS
Vg= 15.0mL de H,SO4 0.5 N VS
Calculos:
Vmx= (21.5mL — 15.0 mL) (1.12)
Vmx=7.28 mL de NaOH 0.5 N VS
Pa = ((7.28mL X 45.04 mg) /750.2mg B.S) (100%)
Pa = 43.70% de Aspirina en base seca.

Porcentaje real de materia prima acido acetilsalicilico precompactada DC90
(Aspirina DC90) :(43.04%+42.37%+43.70%) / 3= 43.04% en base seca.

d) Utilizando el extracto etandlico de Prunus domeéstica (ciruela negra)
como indicador.

Analisis 1:

Mx: 0.750g. de aspirina DC 90 precompactada.

B: 21.5mL de H,S0O4 0.5 N VS

Fc: 1.12 del H,SO4 0.5 N VS

Vg=11.0 mL de H,SO4 0.5 N VS



Calculos:
Vmx= (21.5-8.2 mL) (1.12)
Vmx r=9.18 mL de NaOH 0.5N VS
Pa = ((9.18 mL X 45.04 mg) /750.0 mg B.S) (100%)
Pa =55.13 % de Aspirina en base seca.

Analisis 2:
Mx: 0.7500 g De Aspirina DC 90 precompactada.
B: 21.5 mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS
Vg=11.1 mL de H,SO4 0.5 N VS
Calculos:

Vmx=(21.5-11.1mL) (1.12)

Vmx=9.068 mL de NaOH 0.5N VS

Pa = ((9.068 mL X 45.04 mg) /750.0mg B.S) (100%)

Pa =54.46 % de Aspirina en base seca .
Analisis 3:
Mx: 0.7500 g. de Aspirina DC 90 Precompactada.
B: 21.5 mL de H,SO4 0.5 N VS
Fc: 1.12 del H,SO, 0.5 N VS
Vg=11.0 mL de H,SO4 0.5 N VS
Calculos:

Vmx= (21.5 - 11.0 mL) (1.12)



Vmx=9.18 mL de NaOH 0.5 N VS
Pa = ((9.18 mL X 45.04 mg) /750.0mg B.S) (100%)
Pa = 55.13 % de Aspirina en base seca.

Promedio del porcentaje real de materia prima acido acetilsalicilico pre
compactada DC90 (Aspirina DC90) :(55.13 %+ 54.46 %+55.13 %) / 3 =54.8%en

base seca.



ANEXO N°. 3
CERTIFICADO DE ANALISIS DE LA MATERIA PRIMA ACIDO

ACETILSALICILICO PRECOMPACTADA DC90 (ASPIRINA DC90).
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ANEXO N°. 4:

CALCULOS DE PREPARACION Y ESTANDARIZACION DE LAS
SOLUCIONES.



-Fenolftaleina TS. uy

Disolver 1.0 g de fenolftaleina en 100 mL de etanol.

- Hidréxido de sodio 0.1 N VS

Disolver 4.0 g de Hidroxido de sodio en 800 mL de agua libre de diéxido de
carbono utilizando un beaker de 1000 mL, enfriar la solucion a temperatura
ambiente, transferirla a un matraz volumétrico con capacidad de 1.0 L, lavar el
beaker, transferir los lavados al matraz y llevar a volumen con el mismo
solvente.

- Célculo de preparacion

PM =40 g/mol
40 g Hidréxido de Sodio  =======-- g [\ [— 1000 mL
4.0 g Hidroxido de Sodio =======-- 01N - 1000 mL

- Estandarizacion iy

Llenar una bureta de 25.0 mL con hidréxido de sodio

Pesar 0.7000 g de biftalato de potasio y transferirlo a un erlenmeyer de
capacidad de 125 mL previamente secado a 120°C por 2 horas y disolver con
50.0 mL de agua libre de di6éxido de carbono, adicionar 2 gotas de fenolftaleina
TS vy agitar.

Titular la solucién con hidréxido de sodio hasta el primer color rosa permanente,
luego anotar el volumen gastado.

Realizar este procedimiento por triplicado

Calcular la normalidad del hidréxido de sodio por medio de la siguiente formula:



N = Peso del estandar primario(g) / 0.20423 g/meq (Vol. NaOH 0.1N gastado)
Calculos de estandarizacion:
-Valoracion 1
Peso del estandar primario (Biftalato de Potasio): 0.7500 g
Volumen gastado de NaOH 0.1N: 36.8 mL
N = Peso del estandar primario / [(0.20423 g/meq )(Vol. NaOH 0.1N gastado)]
N= (0.7500 g/ [(0.20423 g/meq) (36.8 mL)]
N=0.09979 N
-Valoracion 2
Peso del estandar primario (Biftalato de Potasio): 0.7502 g
Volumen gastado de NaOH 0.1N: 37.0 mL
N = Peso del estandar primario / [(0.20423 g/meq) (Vol. NaOH 0.1N gastado)]
N= (0.7502 g/ 0.20423 g/meq) (37.0 mL)
N=0.09927 N
-Valoracion 3
Peso del estandar primario (Biftalato de Potasio): 0.7500 g
Volumen gastado de NaOH 0.1N: 36.8 mL
N = Peso del estandar primario / [(0.20423 g/meq )(Vol. NaOH 0.1N gastado)]
N= (0.7500 g/ [(0.20423 g/meq) (36.8 mL)]
N=0.09979 N
N real NaOH 0.1N VS = (0.09979N+0.09927N+0.09979N)/3

N real NaOH 0.1N VS =0.09961N



Factor de Correccion (Fc) =__Normalidad Real

Normalidad Teodrica

Factor de Correccion (Fc) =__0.09961 N

0.1N

Factor de Correccion (Fc)=0.9961 N

- Hidr6xido de sodio 0.5 NVS g

Disolver 10.0 g de hidroxido de sodio en 400 mL de agua libre de dioxido de
carbono utilizando un beaker de 0.5 L, enfriar la solucién a temperatura
ambiente, transferirla a un matraz volumétrico con capacidad de 0.5 L, lavar el
beaker, transferir los lavados al matraz y llevar a volumen con el mismo
solvente.

-Célculo de preparacion

PM = 40 g/mol
20.0 g Hidréxido de sodio  --------- TN e 500.0 mL
10.0 g Hidréxido de sodio --------- 05N -—-—--- 500.0 mL

- Estandarizacion gy

Llenar una bureta de 25.0 mL con hidroxido de sodio

Pesar 0.7000 g de biftalato de potasio y transferirlo a un erlenmeyer de
capacidad de 125 mL previamente secado a 120°C por 2 horas y disolver con
50.0 mL de agua libre de didxido de carbono, adicionar 2 gotas de fenolftaleina

TS y agitar.



Titular la solucidén con hidréxido de sodio hasta el primer color rosa permanente,

luego anotar el volumen gastado.

Realizar este procedimiento por triplicado

Calcular la normalidad del hidréxido de sodio por medio de la siguiente férmula:
N = Peso del estandar primario / 0.20423 g/meq (Vol. NaOH 0.5 N gastado)

Calculos de estandarizacion:

Valoracion 1

Peso del estandar primario (Biftalato de potasio): 0.7500 g

Volumen gastado NaOH 0.5N: 7.3 mL

N = Peso del estandar primario / [(0.20423 g/meq) (Vol. NaOH 0.5N gastado)]

N=(0.7500 g)/ (0.20423 g/meq) (7.3 mL de NaOH 0.5 N)

N= 0.5030N

Valoracion 2

Peso del estandar primario (Biftalato de Potasio): 0.7509g

Volumen gastado de NaOH 0.5 N: 7.3mL

N = Peso del estandar primario / [(0.20423 g/meq) (Vol. NaOH 0.5N gastado)]

N=(0.7502 g) / (0.20423 g/meq) (7.3mL)

N=0.5030 N



Valoracion 3
Peso del estandar primario (Biftalato de Potasio): 0.7500 g
Volumen gastado de NaOH 0.5 N: 7.3 mL
N = Peso del estandar primario / ([0.20423 g/meq) (Vol. NaOH 0.5N gastado)]
N=0.7500 g/ (0.20423 g/meq x7.3 mL)
N=0.5030 N
N real NaOH 0.5N =0.5030 N

Factor de Correccion (Fc) =__normalidad Real

normalidad Teorica
Factor de Correccion (Fc) =__0.5039N
0.5N

Factor de Correccion (Fc)=1.01 N

- Acido clorhidrico 0.1N VS

Medir con pipeta Morh 8,3 mL de acido clorhidrico al 37% y adicionarlo
lentamente y por las paredes a un matraz volumétrico con capacidad de 1,0L
que contenga 0.6 L de agua, dejar enfriar a temperatura ambiente, diluir con
agua hasta la marca y mezclar bien.

Calculo de preparacion

PM Acido Clorhidrico = 36.46 g/mol

p =1.19 g/mL

Pureza: 37%



36.46 g Acido Clorhidrico --------- 1N - 1000 mL

3.646 g Acido Clorhidrico --------- 01N - 1000 mL
37 g Acido clorhidrico --------- 100 g de solucion concentrada
3.646 g Acido clorhidrico --------- X

x = 9.854 g Acido clorhidrico
p=m/\V V=mlp
Donde: p = densidad
m = masa
V = volumen
V = 9.854 g Acido clorhidrico/1.19 g/mL
V =8.280 mL

V =8.3 mL de Acido clorhidrico concentrado para 1000 mL de solucién 0.1N.

- Estandarizacion

Llenar una bureta de 25.0 mL con el hidroxido de sodio 0.1 N anteriormente
preparado y estandarizado.

Transferir con una pipeta volumétrica de 25.0 mL de acido clorhidrico 0.1 N VS
a un erlenmeyer de 125 mL, adicionar 2 gotas de fenolftaleina TS vy agitar.
Titular con hidroxido de sodio hasta el primer color rosa permanente, luego
anotar el volumen gastado.

Realizar este procedimiento para cada una de las 3 muestras.



Calcular la normalidad del acido clorhidrico por medio de la siguiente férmula:
V4 C1=V, C,

Donde:

V1= Volumen de acido clorhidrico 0.1 N VS

C1= Concentracién de acido clorhidrico 0.1N VS

V2= Volumen de hidroxido de sodio 0.1N VS

C,= Concentracién de hidroxido de sodio 0.1N VS

Calculos de la estandarizacion:

V mx = 25.0mL de acido clorhidrico 0.1N VS.

CiV1=CyV;

-Valoracién N°. 1:

V gastado de NaOH 0.1 N VS =27.2mL

CHCI 0.1 NVSVHCI0.1 NVS =(CNaOH 0.1 NVS)(VNaOH 0.1 NVS,

(CHCI 0.1N VS)(25.0 mL)= (0.09961N) (27.2 mL)

CHCI 0.1 NVS=0.108 N

-Valoracion N°. 2:
V gastado de NaOH 0.1N VS = 27.2mL

(CHCI 0.1 N'VS) (VHCI 0.1N VS) = (CNaOH 0.1N VS) (V NaOH 0.1N VS)
(CHCI 0.1 N'VS) (25.0 mL)= (0.09961N) (27.20 mL)

CHCI 0.1 NVS=0.108 N



-Valoraciéon N°. 3:
V gastado de NaOH 0.1 N VS = 27.2mL

(CHCI 0.1 N'VS) (VHCI 0.1 N'VS)=CNaOH 0.1 N VS)(VNaOH 0.1 N VS)
(CHCI 0.1 N'VS) (25.0 mL)= (0.09961N) (27.2 mL)

(CHCI 0.1NVS) =0.108 N

N geal = (0.108 + 0.108+ 0.108) N/3 = 0.108N

Factor de Correccion (Fc)=___0.108 N
0.100N

Factor de Correccion (Fc) = 1.08

- Acido sulfirico 0.1N VS

Medir con pipeta Morh 1.50 mL de acido sulfurico y adicionarlo lentamente y por
las paredes a un matraz volumétrico con capacidad de 500 mL que contenga
300 mL de agua, dejar enfriar a temperatura ambiente, diluir con agua hasta la

marca y mezclar bien.

Célculo de preparacion
3 mL &acido sulfurico ------ 0.1N ------ 1000.0 mL

1.5 mL acido sulfurico ----- 0.1N ---- 500 .0 mL



- Estandarizacion s
Llenar una bureta de 25.0 mL con hidréxido de sodio 0.1N VS anteriormente
preparado y estandarizado.
Transferir con una pipeta volumétrica de 25.0mL de acido sulfurico 0.1 N VS a
un erlenmeyer de 125 mL, adicionar 2 gotas de fenolftaleina TS y agitar. Titular
con hidroxido de sodio 0.1N VS hasta el primer color rosa permanente luego
anotar el volumen gastado.
Realizar este procedimiento para cada una de las 3 muestras.

Calcular la normalidad del acido sulfurico por medio de la siguiente formula:

V4 C1=V, Cy

Donde:
V1= Volumen de &cido sulfurico
C1= Concentracién de acido sulfurico
V2= Volumen hidroxido de sodio

C,= Concentracion hidroxido de sodio.

Calculos de la estandarizacion:

V ms = 25.0mL de acido sulfurico.

CiV1=CyV;

-Valoracion N°. 1:

V gastado de NaOH 0.0996 N VS = 27.8.mL

(C Acido sulfarico 0.1 N VS ) (V Acido sulfarico 0.1N VS) =(C NaOH 0.09961N

VS ) (V NaOH 0.0996 N VS)



(C Acido sulfarico 0.1 N VS) (25.0 mL) = (0.09961N) (27.8 mL)

C Acido sulfurico 0.1 NVS =0.110 N

-Valoracion N°. 2:

V gastado de NaOH 0.1 N VS = 27.9mL

C Acido sulfarico 0.1 N VS V Acido sulfurico = (C Hidréxido de sodio 0.09961N
VS) (VNaOH 0.0996 N VS)

C Acido sulfarico (25.0 mL)= (0.09961N) (27.9 mL)

C Acido sulftrico =0.111 N

-Valoracion N°. 3:

V gastado de Acido sulfarico 0.1N VS =27.8 mL

(C Acido sulfarico 0.1 N VS)(V Acido sulfurico 0.1N VS) =(C NaOH 0.09961N)(V
NaOH 0.09961N )

(C Acido sulfarico 0.1N VS) (25.0 mL)= (0.09961N) (27.8 mL)

C Acido sulfarico=0.110 N

N Rreal = (0.110 + 0.111+ 0.110) N/3 =0.110 N

Factor de Correccion (Fc) =_0.110 N
0.100 N

Factor de Correccion (Fc) = 1.100



- Acido sulfarico 0.5N VS

Medir con pipeta Morh 7.5 mL de acido sulfurico y adicionarlo lentamente y por
las paredes a un matraz volumétrico con capacidad de 500.0 mL que contenga
400 mL de agua, dejar enfriar a temperatura ambiente, diluir con agua hasta la
marca y mezclar bien.

Calculo de preparacion

7.5 mL acido sulfdrico --- 0.1N ----- 500.0 mL

7.5mL acido sulftirico ----- 0.5N ---- 500 .0mL

- Estandarizacion g
Llenar una bureta de 25.0 mL con hidroxido de sodio 0.5N VS anteriormente
preparado y estandarizado.
Transferir con una pipeta volumétrica de 25.0mL de acido sulfurico 0.5 N VS a
un erlenmeyer de 125 mL, adicionar 2 gotas de fenolftaleina TS y agitar. Titular
con hidroxido de sodio 0.5 N VS hasta el primer color rosa permanente luego
anotar el volumen gastado.
Realizar este procedimiento para cada una de las 3 muestras.
Calcular la normalidad del acido sulfurico por medio de la siguiente formula:

Vi C1=V, Cy
Donde:
V1= Volumen de acido sulfurico
C+1= Concentracion de acido sulfurico

V>= Volumen de hidroxido de sodio.



C,= Concentracion de hidréxido de sodio.
Calculos de estandarizacion:
V mx = 25.0mL

C1V1 = C2V2

-Valoracion N°. 1:

V gastado de NaOH 0.5N VS = 25.0mL

(C Acido sulfarico 0.5 N VS)(V Acido sulfarico 0.5 N VS) =(C NaOH 0.5N VS ) (V
NaOH 0.5N VS)

(C Acido sulfarico 0.5 N VS )(25.0 mL)= (0.5N) (25.0 mL)

C Acido sulfurico 0.5 NVS=0.50 N

-Valoracién N°. 2:

V gastado de NaOH 0.5N VS = 25.0mL

(C Acido sulfarico 0.5 N VS)(V Acido sulfarico 0.5 N VS) =(C NaOH 0.5N VS ) (V
NaOH 0.5N VS )

(C Acido sulfarico 0.5 N VS )(25.0 mL)= (0.5N) (25.0 mL)

C Acido sulftrico 0.5 N VS=0.50 N

-Valoracion N°. 3:
V gastado de NaOH 0.5N VS = 25.0mL
(C Acido sulfarico 0.5 N VS)(V Acido sulfdrico 0.5 N VS) =(C NaOH 0.5N VS ) (V

NaOH 0.5N VS )



(C Acido sulfarico 0.5 N VS )(25.0 mL)= (0.5N) (25.0 mL)
C Acido sulfarico 0.5 N VS=0.50 N
N Reat = (0.5+ 0.5+ 0.5)N/3=0.5N

Factor de Correccion (Fc) =_0.5N
0.5N

Factor de Correccion (Fc) =1.0

- Acido acético 0.1N VS .

Medir con pipeta Mor 5.7 mL de acido acético glacial y adicionarlo a un
matraz volumétrico con capacidad de 1000.0 mL que contenga 600 mL de
agua, dejar enfriar a temperatura ambiente, diluir con agua hasta la marca y

mezclar bien.

- Estandarizacion

Llenar una bureta de 25.0 mL con el hidréxido de sodio 0.1N anteriormente
preparado y estandarizado.

Transferir con una pipeta volumétrica de 25.0 mL de acido acético glacial 0.1 N
a un erlenmeyer de 125.0 mL, adicionar 2 gotas de fenolftaleina TS y agitar.
Titular con hidroxido de sodio 0.1N VS hasta el primer color rosa permanente
luego Anotar el volumen gastado.

Realizar este procedimiento para cada una de las 3 muestras.

Calcular la normalidad del acido acético glacial por medio de la siguiente
formula:

V1 C1=V2 Cz



Donde:

V1= Volumen de acido acético glacial 0.1N VS

C4= Concentracién de acido acético glacial 0.1N VS

V2= Volumen de hidroxido de sodio 0.09961N VS

C,= Concentracién de hidroxido de sodio 0.09961N VS
Calculos de estandarizacion :

V mx = 25.0mL de acido acético glacial 0.1N VS

CiV1=CyV;

-Valoracién N°. 1:

V gastado de NaOH 0.09961 N VS = 25.1 mL

(C Acido acético 0.1 N VS ) (V Acido Acético 0.1 N VS) = (C NaOH 0.09961 N
VS)(VNaOH 0.09961 N VS)

C Acido Acético 0.1N VS (25.0 mL)= (0.09961N) (25.1 mL)

C Acido Acético 0.1N VS =0.100 N

-Valoracién N°. 2:

V gastado de NaOH 0.09961 N VS = 25.1 mL

(C Acido acético 0.1 N VS ) (V Acido Acético 0.1 N VS) = (C NaOH 0.09961 N
VS)(VNaOH 0.09961 N VS )

(C Acido acético 0.1 NVS) (25.0 mL)= (0.09961N) (25.1 mL)

C Acido acético 0.1 NVS=0.100 N



-Valoracion N°. 3:

V gastado de NaOH 0.09961 N VS = 25.1 mL

(C Acido acético 0.1 N VS ) (V Acido Acético 0.1 N VS) = (C NaOH 0.09961 N
VS ) (VNaOH 0.09961 N VS)

(C Acido acético 0.1 NVS) (25.0 mL)= (0.09961N) (25.1 mL)

C Acido acético 0.1 NVS=0.100 N

N Real = (0.100 + 0.100+ 0.100) N/3 =0.100 N

Factor de Correccion (Fc) =_0.100 N
0.100 N

Factor de Correccion (Fc) = 1.0



ANEXO N°5

PREPARACION DE SOLUCIONES BUFFER SEGUN USP 30.



886 Soluclones Amoriignadoras / Soluciones

Senribilided—Dejer cacr voa tim do 10 non 8 12 mm en un
vato de precipitsdos que contenga 100 mb de dcldo 0,0005 Ny
revolver continuamente: el color del papel cambia deatio de los 45
segundos. El deido 0,0005 ¥ se prepara diluyendo 1 ml, de dcido
clorthidrico 0,1 N a 200 1ol con sgua purificada recién hervida y
enfiiada,

Papel de Fornasol Rajo—Por lo generzl, de un tomafio de
aproximadamenie 6§ mm x 50 e El papel ds tornasol rojo cumple
con los requisitos de Ias pruchas pama Fosfatos, Residie de
incineractdn y Acidos de colofonta en Papel de Tornasol Arul

Soluciones

SOLUCIONES AMORTIGUADORAS

Para llevar » cabo con éxito muchss da las pruchas y valoreciones
farmacopeicas se requicre el gjuste del pH a un valoz especifica o su
mantenimiento m ta el agregado de eoluciones smortigusdoras,
Tsmbiln se necestian goluclones emortgusdorss estendér como
soluciones ds referencin para [ mediciones de pH. En slgunos
casos y por practicidad, ia preparacién de estas eoluciones e
describo en lox apartados donde se especifica su uso, por ejemplo, se
descrdben clnco soluclones pmontiguadoras de fosfato disiintas en
Antibidticos—Valoraciones Microblolsgicas (81}, y en lss mono-
grafias dividusles sc describen solucionts mmovignsdores mis-
celineas para wn fin particular,

Se dice quo una solucidn ests amortiguada si resiste los cambios
en la ectivided do un 16n &l ug’yﬂc Fusiancias QU £¢ capara que
afocten ectividsd do ese idn. smortignedores son sugiancies o
comblnaciones de sustaneles que olorgan cste resictencla 2 una
solucidn. Las sotucionta amortigusdas son sistemnss en los qua fos
iones esidn en equilibrio con sustencias capaces de capturerlos o
liberarios,

La capacldad smortigusdarn s¢ refiere a ta cantidsd de material
q]uu %ka: agregarse & una soluclén sin provocsr un cambio
significativo en la ectividad i8nice. Le capreidsd mruortigusdora se
define como In rarbn entre {a cantidad do £cido o do base ngregada
{medids en equivalentes-gramo por lite) y el cambio de pH
producido (medido ep unidades de pH). La capacided de una
solucién smartiguada ¢ adaptz a las condiciones de ugo, normel-
mente mediants ¢l sjuste de lay concentracionss do lsa sostancias
smortigusdoras,

Lot amortigundores #e wiifizen para establecer y mentener la
aciividsd de un ¥n dentro de Hmiles estrechos. Los sislemas
amortigusdores mis comuney se wlilizan (a) pase estsblecsr la
activided del idn hidrd, durante la calibracién do medidores deo
pH, (byen ln arecidn de formas fmactuticea de isotonfeidad
sproximads, (c) en procedimientos soatiticos y (d) pars mantener la
eatnbitidad da distintas formas farmeclutices, Lss soluciones
smortiguadorss que se utilizan co sistemss’ fisioldgicon so eligen
cuidedosamente para que no Interfieran con la sctividad farmaco-
l8gica del medicemento o fa funcién nomnal def organiemo. H
fundamental que lay gojucioncs amortigusdarms quo 6o utilizen en of
andlisis quimico sean compatibles con las sustzncing a determiner y
con los reaciivos vtilizzdos.

Solucdones Amortigwederns Estdndar—FEn cf comercio oe
encucntran disponibles soluciones estandarizedas de pH definido,
ya preparedez a pariir de los resctivos edecnedos. También pueden
obtenerse comercialmenta golucionea armorligvadores, tabletas
smortiguedoras y sdlidos amortigusdores en foimoa precavasada.

UsP 30
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Sensibilidad—Tdejar cace una lira de 10 mm a {2 mm enun va
da prezlpitados que contenga 100 mI. de hidréxide de sodio 0,000
Ny revolver continuaments: ¢l color dal WI cambla dentro do loy
30 scgundos. Bl hidrdxido da sodiv 0,0003 & se prepara dituyendo §
mL de hidrdxido de sodio 0,1 & a 200 mL con sgua purifl reclén
hervide y enfrisda.

Papel de Yodato-Almidén—Usar una mezcla do volimenes
igusles de almidén SR y solucién de yodato de potasio (1 e 20).

Papel de Yodure-Almldén—Usar uns soluciée de 500 mg de
yoduro da potasio en 100 ml. de almiddén SR recién preparado,

(v

Dichas araciones eatin disponibles para iods la gaoa de trabajos
domﬁs'ﬁpmm.mmummmmmu
colibracién de medidores de pH (ver ﬁz‘

Los reactivos necesarion ge descrs
amente fos reactivos cristatinos, ex on ¢! caso del
ficido bérico, a una temperatum de 110° o 120° ts 1 hora,

HOTA—Cusndo en las deferminaciones de pH s especiique ol
use de agus para la disotucién o dilucidn de sustanclas de prueba,
user egua exeata de didxlda da carbona,

Eiamento estes, cacks aot wganplo aseos 48 skt T
quimicaments reslsientes, como por L A
Usar as soluciones dentro ds Jos 3 mesos de

Las Sohiciones Amortiguadoras pana di irieryalos
entre pH 1,2 y 10,0 pueden preparsrse mediante combinsciones
sdecuzdes do luy sohuciones degcritas en esta seociin, oo Ins
pmﬁdﬂm e g indican en b tabls adhuits. Los vokimenes que
¢e Indican en [a bl son pars 200 ml de solucién
excepto los volimenes quo so indican pars In Solucidn Amortigua-
dora de Acetato que se utilizan para preparar 1000 ml de sohucién
\. Acido Clorhldrico, 0.2M, ¢ Hidréxdo de Sodio, 0.2M-—

Pr:g’uw y normalizar segin ze indica en Solucioner Folu-
miétricas.
2. Biftalato de Polasio, 0,2 M—Dlsolver 40,85 do biftaleto do
gt‘io [KHCHL{COOY) en agus y diluir con sgua hasta 1000

3. Fogfaro de Potaslo, Monobdsico, 0.2 M-—Diselver 2122g do
foalato monobdsico de potasio (KH,PO.] en agus ¥y dilulr con

:fu.- hiasta 1000 mL.
cido Rérico y Cloruro ds Potasio, 0,2 M—Disolver 12,37 g de

kcido bérico (H,B0,) y 14,91 g de cloruro de potasio (KCY) en

agia y dilulr con agun hasts 1600 mL.

3. onim ch&] ’Pomio, O.Zd,M—D_lm isolver Ig.9l ;1 350 omm de
potssio coaguay ir com agus hasts

6. Acido Acético, 2 y nommalizar segiin se indica en
Soluciones Volumétricas.

{791)).
en Ia seccién Reactivor
Secar

Compedcidn de Seluclones Amortigunderay Estindar

) Soluctén Amortiguadora de Aeldo Clorhidrico
Colotar 50 mL de I solucién de clemuro de potasio en un metrez vohumétrico de 200 mL, agregar ¢l volumen espocificado de In sohicibn da

ﬁcido clorhldrico, despuds agreger sgun a volumen,
F 1,2 1.3 1,4 1,5
1Ci 0,2 M, mL 850 672 532 414

1.4 1,7 18 19 20 2,1 ;.i
324 26,0 20,4 16,2 13,0 10,2 v



USP 30
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Solucidn firrlor}iguadora Acida de Ftalato
Colocer 30 ml. de la solucidn de biftalato de potasio en un mataz volumdiica de 200 ml., agregar el volumen especificado da In sohscién da

dcido clothidrico, desprds agregar apua & volumen,
2,2 24 2.6 2.8

i
f:c; 02 M, mL 49,3 422 354 28,9

1.0 32 34
223 157 10,4 83

16 38 40
29 0,1

Solueldnt Amortiguadora Neutralitada de Fratato
Calocar 50 mi, ds la solucitn de bifteloto de potasio en un matraz volnmétrico de 200 mL, sgreger el volumen especificado de Is solucién de

hidroxido de sodio, después agregar agua & volumen,
H .
K]OH 02 M, mL 30 6.6

44 4,6
11,1

4,8 50 32 34 5.6 58
16,5 256 b8 34, 33 $3

Selucidn Amortigundora de Fogfnto

Colocar 50 mL de Ia sohucién de fosfato manobésico de potasio en un matraz veluniélrivo de 200 mL,
solucién de hidréxide de sodio, despuds agreger nbgua & volumen.
4 5,6

K[H 5,8 6,0 6,2 X
RO 02 M, mL 3,6 5.6 8.1 11,6 16,4

agregey &} volumen especificado da s

68 70 72 74 7.6 7.8 80
24 250 347 b1 434 44s 450

Solucidn dmortiguadora Alealinn de Borata

Colocar 50 mL de la solucidn de &cide bérico en un matrsz volumétrico de 200

hidrdxido de sodio, despuds abadir agua » volumen.
8.2 g4 8,6

H )
faon 0,2 M, mL 39 60 84 132

158 208 26,4

mL, agregar ¢l volumen especificado ds la tolucidn de

9.0 92 94 9.6 %8 10,0
kYR 369 40,6 43,7

Solicidn Amortiguadora de Acetato
Celocar la cantidad especificada de acetsto de sodio NsCIL0,- 31,0 en un matraz voluméirico de 1000 mL, sgregar el volumen

especificado de fa soluctén de deido eedtico, despuls sgregar ague a volumen y mozclar,

pH 4,1 43 , 4,7 49 50 52 53 34 5.9

pH (medido) 410 420 451 470 490 541 SA8 530 540 548
SGHO, 310, g 15 199 299 339 434 Se8 523 561 576 598

2 N CH,Co0i, m ths 117 4o Na 9l 83 58 au 38 30

SOLUCIONES COLORIMETRICAS (SC)

(Pare 12 racién de Liguidos de Cemparacidn, ver Color p
Acromartismo (631).)

Estss soluciones se utilizan en )a prepsmcién de tos astindstes
colorimétrioos para ciertos firmscos y para fas pruebss de
carbonizacibn con dcide sulfiico que ge cspecificen on venina
monografias. Afmacenar Iss soluciones en rccipﬁmlcs imparmeables
y resistentes adecuados.

La comperacin de colores tephn se indica en las Prochas
farmacopeicay 8¢ reallza preferentements op tubos paresdos pars
compamcidn ds color o en un colorlmetro adecusdo en condiciones
que ageguren que la solucién coloriméirica do referenciz y ia
solucidn de la muesira en antlisis son ttedas de ls misma forma e
todos los espectos. La comparagidn de los colores s realiza de fopma
dptima en capas de igus! profundided, observados terngvessaimente
contta stn fondo blenco {ver tembién Comparacidn Visual en
Espectrofotometria y Dispersidn de Lur (851)). Bs sspecialmente
importante que lss soluciones se comnparen a la migna ternperatira,
preferentemonte a 25°,

Clorvro Cobaiteto SC—Disolver sproximedamente 65 g de
cloruro cobattoso (Coll, - 61,0} en tns cantidad soficiznte de wng
mezcls de 25 mb de deido clorhidrico y 975 mL de agup pama
obtener 1000 mL. Pipetear § mL dg esta sohwidn y &ansferic a tm
mstrnz d¢ yodo de 250 wml., sgregar 5 il de tdo dz hidrbgeno
SR y 15 mL de solucidn de hidréxide de sodio (I en 5), calentsr a
cbullicién durante 10 minutos, enfrisr y egrezer 2 ¢ de yoduro de
potasio y 20 mL de Acido sulfivico diluido (1 en 4). Una vez gisuchio
¢! precipitado, valomr ¢! yodo liberado con tlosulfeto de sedio 0,i N
8V, sgregando 3 ml do slmidén SR coimo indicsdor, Realizer vna
detemiingcibn con un blanca con lss misnnss cantidedes de los
mismos rerctivos y hecer 183 comeccinnes necesaries, Cada wll de
tissulfato de sodio 0,1 N equivale a 23,79 mg de CoCl,- 615,0.

Ajustar ¢l volumen final de la solucién sagregando una cantidad
suficients da Ia mezcla da doldo clorhidrico y 1gua de maneta que
cada mlL contenga 59,5 mg de CoCl,. 6H,0.

Cloruro Férriea SC—Disolver sproximadaments 55 g de clonuro
férvico (PeCT, - 6H,0) en una cantidad suficients de uns mezcle de 25
mL de dcido clorhidrico y 975 mL de agua para obterier 1000 mi,.
Pipetear 10 mL de ests solucién y transfevir a un matrax ds yodo de
250 ml,, ngregsr 15 mlL de agua, 3 g de yoduro da potasio y 3 ml. de
4eido clorhidrico y dejar la mezcla ea reposo durnts 15 minutgy.
Diluir eon 100 mlL do agus y valorar & yodo liberado con tiosulato
dz sodio 0,1 N 8Y, agregando 3 mL de Jmidédn SR como indicador,
Reslizar una detetminagidn con un blanco con as mismas cardidades -
de los rolamos reactivos y hacer [as comecciones necesariss. Cada
mL_de tiosulfalo de sodlo 0,IN equivale a 37,03 mg de
FeCly- 60,0, Ajuater el volumen final de In sohicién sgregando
una cantided suficlents da Is mezcls 42 deldo clothidreo y agua de
msnera que cads mL contenge 45,0 mg de Fe(l, . 6H,0. :

Sulfate Ciprice 8C—Disolver ¥ fradaments 65 g ds sulfato
ciprica (CuSO, - 5H;0) en una cantidad puficisnte de uns mezola do
25 mL de dcido clorhidrico y 975 mL do pars obtener 1000 mL.
Pipetear 10 mL do esta sohicibn y ranaferir 8 uo rmahaz de yodo 3o
230 ml, agregar 40 ml. de agus, 4 ml do deldo acético, 3 g do
yoduro de potasio y § mL de kcido clorhidrico y valonar ¢}
liberade oon ticwlfate de sodio 0,1 N 8V, sgregando 3 mi. de
almidén SR como indicedor, Realizar uoa defermfnacléa con un
blanco con las mismas cantidades do los mismos reactivos ¥ hacer
Ins correcciones necesarins, Cada ml, de tiosulfato de sodlo 0,) N
cquivale a 24,97 mg de CuS0,. SH,0. Alustar el volumen final de Ia
eolucibn sgregendo uns eantidad suficients de 1s mezeh deo Acido
clorbidrico Bugm de manere qua cada L conteogn 62,4 mg de
(J\ISO‘ . SHI .
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MONOGRAFIA DE LA MATERIA PRIMA ACIDO ACETIL SALICILICO.



usp it

Hierro {241):  0,001%.
Metales peandoy, Método If (231):  0,001%.
Pureze cromalogrifics—

Adsorbente: una cepa de mezcla de gal de sllice para
cromatografin de 0,25 mm ds espesor,

Solucidn de aptitud del sistema—Disolver ea 2 mi. do amonlaco
sk, 10 mg de ER Acido Aspirtica USP y 10 mg de dcido plutimico,
ambor prsados con exectilud, dilvir con agua hesta 250 ml y

megclar,

Solucitn de prueba—Transferir 01g de Acido Asptico s un
matraz vohunétrdeo de 10 ml, disolver en 2 ml, de sohicidn ds
smonfsco a8l 17% (preparsda diluyendo hidréxide de amonin, 6 &n
10), dilulr & volumen con agua y mszclar.

Solucidn entdndar—TFransferir 5 mg de BR Acido Aspltico USP
s up matmy, volumétrico de 100 ml, Iver en 2 mi. de solucibn do
smonieco &l 174 (preparsda diluyendo hidréxido de amoaiv, 6 en
30), diuir a vohmen con aguz ¥ mezclar.

" Volumen de aplicacién: 5 pL.

Faze mdvil: una mezcla de alcohol bulilico, cido acklico glacial

yagua (6:2:2).
eactive para rociado—Disolver 0,2 g de ninhidrips cn 100 mL
de yna mezela de aleobol butflico y deidp acttico 2N (95:5).

Procedimlento—Proceder pegin se indica en Cromatografia en
Capa Delgada en Cromatografia (621}, excepto que g2 debe brear ta
placa & B0° durante 30 misutos, rociar con Reactive para roctado, y
calenter & 80° duraste 30 minutos, Bxemiuer 1z placa g:‘o foz blanca,
I cromalograma obtenido ds Is Solucidn de oplited del sivtema
muestra dog manchas clsramente l?mdns. 3’ pingima mancha
secundaria en el crovastograme de 12 Solucidn dz presha ea mayor
o més intensa quo la mancha prineipal en ¢l cromatogrema de Is
Sohuetdn estdndor; no se encuenira més de 0,5% de nivguna

imieurm individual y 1a sum= de todas les impurezss no es mds ds
2,0%.

Impurezas prghnlens volitiley, Mérode IFF (467} cumple con log
requisitos,

Solucidn asténdar—Preparar una solucidn en agus exents de
suslancies orphaieas quo coptenga, en cade ral, 2,4 u% de clorro ds
metileno, 1,5 pg de 1,4-dioxano, 0,32 5ig de tricloroctleno y 0,24 pg
de cletoformo, Prepaier & dinrio,

Sokeclén de prueba—Disolver wna porcién del maiterial, pesads
con exactitud, en agua exenta do sustencisg orgdnicas, con fs ayuda
de vo basio de agun eproximsdaments & 45%, si fuesa necesario, pars
obteocr uns solucidn final con van conceatracitn conocida de
aproximadamente 4 mg posr ml.
(Oficial hasia ¢} 1° do julio d= 2007)
Valoraclén—Transferir sproximadaments 0,1 g de Acido Arpériico,
Petados con exactited, a im roatraz do 125 ml y disolver en 50 mlL
de sgun libve de ctibxido de carbono, calentendo lovernante, sf fuera
necesario, ; agregsr 0,1 mf. de axal do brometimol SR y
valorar con hidébuide de gadio 0,1 N SV hesta qua o} color cambis
de amariflo s azul. Reatizer una determinacién con un blenco y haoer
lis comrecciones neoesaains (ver Volumerrfa {5413). Coda L de
bidrdxido de sodio 6,1 N equivale a 13,31 mg de CHLNO,.

Aspirina
DCL: (Acido Acetit Salicilico)
W@
Mf‘é
CH,0, 180,
eazois 112?10

Beid, etyloxy)-.
Acetnto de deido antichlico [50-78-3).

: La Aspitina contiene no menos de 99,5 por ciento y
O mis de 100,5 por ciento de ColfsOs, catcnlado con
SPecto u la gustancia seca.

Monograflas Oficiales | Aspidina 1581

ﬁnv-ndo ¥ slmacenamiento—Conserver co envares bopermea.
3.
Estindares de veferancia USP (11}—ER Aspirina USP
Tdentifiencldn—
At Calentsria con agus duninte vajos minutos, eafriar y lmr
1 & 2 goiss de clonuo fermico SR: se produce wm eolor rojo-vielices.
B:  Aluorcidn ¢n ol Infrarrgfo (197K).
Phrdfda por secade (731)-—Socar sobre gel de silics dwmate
5 horss: no pierde més de 0,5% de su peso.
Sustanclas ficilmente carbonizables (271)—Disolver 300 mg en
5 nL de deido sulfirico SR: Ia solucidn no tiene un color mis
inteaso que el Liguido de Comparactdn 0.
Restduo de [ncloeracldn (281):  no més de 0,054,
Suntanciss fosolubles en carhonato de sadio SR—Una solucidn
tiblz de 500 mg en 10 ml de enbonato de sodio SR e trasparente,
Cloruro {221)—Celentar a ¢bulliclén 1,58 con 73 mL de sgus
wnnte $ minutos, enfriar, agregar suficlenta agua pam of

volumen crigloel y filtrar, §4n do 25 mL del filindo no
muestm mis cloruro que el Fer: diente » 0,10 mb ds fcido

. clothidrico 0,020 N (0,014%).

Sulfstesy—Disolver 6,0g ea 37 mL de scelona y sgreger 3 mL do
ngus. Valorar poienciométricaments con pearclarate ds plamo
0,02 M, preparado disolviendo 9,20g do perclorsto ds plomo en
agun rmpmg:rciomr 1000 rml, de solucidn, utilizando un oedidor
de pH capaz de voa reproducibllidsd minima de 40,1 mV (ver pif
{791)) cquipado con un shicma de elecirodos compuesto por tin
electrodo especifico pars plomo y um electrodo de referencls de
ssl atu-clonurg de plata de catnise de vidrlo que contengs vos solucién
en 44 de perclorto de tetrmetllamonio en dcido soétion glaciel (ver
Volumetrfa 54?): 0o §¢ conyume mix ds 1,25 ml, ds oralo da
plomo 0,02 M (0,04%). [Hoxa—Después do su il Iavar con
agua ¢l electrodo espectfico pam plomo, vaciar el slectroda de
refcm?cll, Iavar cou uh chorro ds sguu, enjuagar con metanol y defar
FeCar .
Metales pesados—Disolver 2g en 29 mbL de acetons y agre
1 mL de agus. Agregar 1,2 ml de tioscetamida-glicerina bziu Sg
2 mL de Soluctdn Amortiguadora de Acataio depH 3,5 va'i Mcm!lu
: er color

pesador {231)) y dejar reposar dursnts 5 minutos:
aum&mmumhomquuldcunmholmdom
lar (ver

5 ml do scctana y 2 ml do Solucidn de Plomo
A:.{)ﬂa!upnadm (231)), tratado de In misoes taogern, Bl Hinio o de
'8 por g.

Limite de dclda satielico Hbre—Disolver 2.5g en suficients
alcohal pars obtener 25,0 mL. A 48 ml das aguay 1 mL ds
tolucién de mifito flrrico ambnice dilido rocitn propirado
(preparar a 1 ml de dcido clorhidrico 1N & 2 ml, da
sulfdto firrico emdnico SR y ditufr con agua basta 100 ml) a cada
uno de un par tubos idénticos para da color. Por medlo
deumplifwu, trans ferir & un tubo 1| mL de ym sohacidn estindar do
dcido salicflico en agus, con 0,10 mg do deido salieflico ml.
Pipetear 1 ml de Ia sohueddn | en 10 da Aspirina v al
segundo tubo. Mezclar loy contenidon do eada tuba: despuls de 30
tegundas, el color del aegundo tubo no as mis inlenso que el de?
tuba que contiene el £cido ealictlico (0,1%4)..

Imputezas orgioltear volitiles, Método IV (467):  cumpls con low

requisitos.
(OAcial hasta el 1* do julio de 2007)

Valernclén--Colocar aproximadamente 1,5g de Asplirina,
con exsciitud, en un matmz, 50,0 mL de bidréxido de sodio
0,5N SV y calentar Ja meaxls o ebullicién moderada durants 10
minwtos, Apefl.\' fetiolftslelns SR y valomr el exoeso de hidrdxido
de sodio con dcido sulfiirieo 0,5N SV, Realizar usa deteyminscién
con un blance {ver Faleracions: Volumétricas Residucler en
Volumetria (541}), Cada ml. de hidrdxddo de 2odio 03N es

equivalente & 45,04 mg ds GH,O,.
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LISTADO DE REACTIVOS, MATERIA PRIMA, MATERIALES Y EQUIPOS

Reactivos:

- Acido acético 0.1N VS

- Acido bérico 0.2M

- Acido clorhidrico 0.2M

- Acido clorhidrico 0.1N VS

- Agua destilada

- Acido sulfdrico 0.1N VS

- Acido sulfarico 0.5N VS.

- Biftalato de potasio

- Cloruro de potasio 0.2M VS

- Etanol al 90°

- Fosfato monobasico de potasio 0.2M .

- Hidroxido de sodio 0.1N VS

- Hidroxido de sodio 0.2M .

- Hipoclorito de sodio al 10%.

- Soluciéon de fenolftaleina TS.

Materia prima

- Acido acetil salicilico DC90 precompactado.



Materiales:
- Balones volumétricos de 25.0mL
- Balones volumétricos de 250.0 mL
- Balones volumétricos de 250.0 mL
- Balones volumétricos de 500.0mL
- Bureta con capacidad de 50.0mL
- Beaker de 30 mL
- Pipeta volumétrica de 25.0mL
- Beaker de 150 mL
- Beaker de 400 mL
- Crisol de porcelana
- Erlenmeyer de 125 mL
- Pinza para bureta
- Pizeta
- Soporte metalico
- Mascarilla
- Papel toalla

- Guantes de latex



Equipo:
- Agitador magnético
- Balanza analitica
- Balanza semianalitica
- Balanza granataria
- Estufa
- Hot place

- pHmetro
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