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RESUMEN

Se realizé un estudio sobre la oxidacion del almidéon de maiz comercial, utilizando un
Disefio Experimental 23, donde se midid la influencia de 3 factores: Concentracion de
almidén ( 30% 6 50% ), Concentracién de agente oxidante ( Permanganato de

Potasio 0.05% 6 0.15% ) y tiempo de reaccién (1 hora 6 3 horas ).

El almidén de maiz oxidado fue caracterizado mediante la determinacion del
contenido de Grupos Carbonilos y Carboxilos, determinaciones fisico-quimicas

( Humedad, Temperatura de Gelatinizacién, Contenido de Manganeso ) y reoldgicas
( Viscosidad Aparente y Capacidad de Hinchamiento ). Observandose variaciones

de sus propiedades en comparacion con las del almidén de maiz sin modificar.

Estadisticamente, se logré correlacionar el numero de grupos carbonilos en el
almidéon de maiz oxidado con la disminucion de la viscosidad, temperatura de
gelatinizacion y aumento en la capacidad de hinchamiento y la transparencia de los

geles.
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1.0 INTRODUCCION

Al estudiar en forma general la capacidad de produccion de la industria del pais, se
identifican basicamente la carencia de materia prima como fuente prioritaria de
produccién a nivel nacional, lo que conlleva a permanecer en una constante situaciéon
de dependencia de insumos importados. En el caso particular de Industria
farmacéutica, ésta opera aproximadamente con el 90% de materias primas
importadas para realizar los procesos de fabricacion.

La industria de productos farmacéuticos se ocupa de la produccién de
medicamentos, los cuales son una forma de dosificacién, que contienen dentro de su
fébrmula uno o mas principios activos mezclados con excipientes o vehiculos
especificos, que siguiendo una técnica y un proceso adecuado se obtiene como
resultado las diferentes formas farmacéuticas; como las capsulas, tabletas, grageas,
jarabes, cremas, pomadas, unguentos, inyectables, etc. Siendo estas empleadas en
el tratamiento o prevencion de enfermedades. Este rubro con el transcurso del
tiempo se ha convertido en una actividad industrial con una participacion importante
en la economia nacional.

El principal problema por el que atraviesa esta industria es la dificultad en la
obtencion de insumos, lo que confirma la tesis de que al carecer de tecnologia propia
y el no desarrollo de materias primas locales, la hace casi totalmente dependiente del

exterior.
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Por lo tanto el presente trabajo estad orientado al desarrollo de nuevas materias

primas, a partir de las ya existentes, utilizando diferentes vias, una de ellas es la
quimica, en la cual se modifican sus propiedades, con el fin de superar algunas de
sus limitaciones y de esta forma obtener compuestos de mayor utilidad en la

Industria Farmacéutica.
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2.0 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Obtener y caracterizar el almidén de maiz oxidado para su posible uso como agente

aglutinante en Industria Farmacéutica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.2.1 Obtener el almidén de maiz oxidado por una via quimica a partir del
almidon de maiz comercial.

2.2.2 Cuantificar los grupos carbonilos y carboxilos presentes en el almidon de
maiz oxidado y el almidén de maiz sin modificar.

2.2.3 Determinar las propiedades fisico-quimicas y reologicas del almidon
oxidado y sin modificar.

2.2.4 Comparar los resultados obtenidos del almidén de maiz oxidado con los
del almiddén sin modificar.

2.2.5 Estudiar la influencia de la concentracion del almiddn, concentracion
de agente oxidante y el tiempo en la obtencion de almidén

oxidado mediante un disefio experimental 2.



CAPITULO Il

MARCO TEORICO



18
3.0 MARCO TEORICO

La Industria Quimica-Farmacéutica depende de los proveedores extranjeros, dado
que carece de tecnologia propia y del desarrollo de materias primas. Un hecho muy
significativo es que la pequefia empresa paga mayores precios por algunas materias
primas a causa de la baja capacidad de compra y de almacenaje, teniendo por ello
que adquirir pequefias cantidades con proveedores intermedios que se aprovechan
de tales circunstancias para venderlas a precios mas altos de los que normalmente
prevalecen en el mercado.

A pesar de todos estos inconvenientes la Industria Farmacéutica de nuestro pais es
capaz de producir grandes volumenes de medicamentos, tanto para satisfacer el
mercado nacional como el internacional.

Dentro de las formas farmacéuticas que dichos laboratorios se encuentran
produciendo en mayores cantidades son las formas farmacéuticas sdlidas; tal es el
caso de las tabletas, ya que estas permiten una dosificacion rapida, comoda y exacta
del principio activo, también permite mejor conservacién y un transporte mas
adecuado.

Las tabletas son formas farmacéuticas solidas que contienen, en cada unidad; uno o
varios principios activos, con o sin excipientes. Se obtienen aglomerando por
compresion un volumen constante de particulas. La forma, tamafio y peso de las

tabletas depende de la naturaleza del principio activo y del modo de administracion.
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Estas formas farmacéuticas contienen una cantidad de materiales conocidos como

excipientes, los cuales tienen que cumplir con una serie de propiedades como:

porosidad, densidad de particulas, propiedad de flujo, compactacion y otrosz)

Entre los excipientes utilizados en la fabricacion de tabletas tenemos: ()

Diluyentes
Absorbentes
Aglutinantes
Desintegrantes
Lubricantes
Colorantes
Saborizantes

Lentificadores de la desintegracion

Diluyentes(z,g)

Con frecuencia, la dosis unica del principio activo es pequefia y la sustancia inerte se

agrega para aumentar el volumen con el propoésito de que la tableta tenga un tamano

practico para la compresion. Muchos de los diluyentes clasicos para tabletas han

sido modificados actualmente para proveer fluidez y compresibilidad, lo cual permite

tener una deformacion plastica en muchos casos como el tamafio de granulos

formados durante la tradicional granulacién humeda.

Existen diferentes clases de diluyentes:

Solubles: lactosa, sacarosa, manitol
Insolubles: almidones ( de trigo, papa, maiz, arroz y yuca )

Mixtos: lactosa-almidoén
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Absorbentes o

Estas sustancias se utilizan cuando es necesario incorporar sustancias liquidas o

blandas en un comprimido. Ejemplos: almidén, carbonato de magnesio, aerosil.

Aglutinantes o)

Son sustancias capaces de favorecer la cohesion de las particulas de polvo que no
pueden aglomerarse entre ellos, cualquiera que sea la fuerza de presion ejercida.
Estas sustancias son las encargadas de dotar de suficiente consistencia a las
tabletas para resistir las manipulaciones posteriores a la compresién. Un problema
fundamental relacionado con el empleo de soluciones aglutinantes es el de conseguir
una dispersiéon de toda la solucidén en toda la masa en el menor tiempo posible.

Son muchos los agentes aglutinantes que podemos encontrar en nuestro medio y
uno de ellos es Almidon de Maiz, por lo que el estudio de la modificacion de este
polimero de cadena larga, puede ser una opcién para obtener un agente aglutinante
con mayores y mejores propiedades.

Se clasifican en:
e .Granulantes por humectacién. Son usados cuando algun componente de la
férmula es hidréfilo o soluble en el liquido de humectacion.
Ejemplo: agua, alcohol.
e .Granulantes por Aglutinacion. Se  emplean  soluciones de
macromoléculas hidrodispersables y se distinguen por su capacidad

para formar una pelicula sdlida y elastica.
Ejemplo: Almidones en forma de engrudo, goma arabiga, gelatina,

derivados de la celulosa.
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Desintegrantes, o

Son sustancias o mezclas de ellas, que promueven en un comprimido su
disgregacion en un medio acuoso, incrementando su superficie y permitiendo la
rapida liberacion de la sustancia activa.
Los desintegrantes pueden actuar de diferentes formas:

e Hinchandose al contacto con el agua:

Ejemplo: almidén, pectina, avicel, explotab

e Reaccionando con el acido clorhidrico del estomago desprendiendo
CO2 () Yy O2 (g)-
Ejemplo: bicarbonato de sodio, carbonato de magnesio, carbonato de
calcio.

La actividad de los desintregantes depende de:

e Capacidad de absorcién de agua

e Hinchamiento

e Porosidad

e Forma de incorporarlo a la mezcla a comprimir

e Cantidad agregada

1
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Lubricantes o
Su principal funcion es la de evitar el pegado de las tabletas en la superficie de los
punzones Yy reducir la friccion entre las particulas.
Durante la compresion de las tabletas se presentan tres problemas de friccion:
e Entre granulo-granulo: Aqui se ocupan los deslizantes.
Ejemplo: almidon seco, acido borico, talco.
e Entre el comprimido y los punzones o paredes dela matriz. En este
caso se emplean los antiadherentes. Ejemplo: talco, almidén de maiz,

estearato ( de calcio, magnesio, zinc, aluminio ).

e Entre punzén y matriz. Para este problema es necesario usar los
lubricantes propiamente dichos.

Ejemplo: parafina, manteca de cacao, grasa hidrogenadas.

Por lo anterior se puede observar que el Almidéon de Maiz (Zea mays) posee
caracteristicas por las cuales se puede utilizar como diluyente, absorbente,

aglutinante, desintegrante y lubricante
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Almidones modificados (¢

El término derivado de almiddn, incluye modificaciones como el cambio de la
estructura quimica de algunas unidades de D-glucopiranosa en la molécula. Esas
modificaciones usualmente involucran la oxidacion, esterificacion o eterificacion y la
hidrdlisis. Todas estas modificaciones conllevan a proporcionar un efecto marcado en
la gelatinizacion, disminucion de la retrogradacion y tendencia gelificante de los
almidones que contienen amilosa, incrementa la capacidad de hinchamiento de las
dispersiones de almidén a temperaturas bajas e impartiendo propiedades hidrofilicas.
Un derivado de almidon es completamente definido por los siguientes factores:
fuente natural, tratamiento (hidrdlisis catalizada por acido), contenido de
amilosa/amilopectina, medicion del peso molecular; tipo de derivado (éster, éter) y
forma fisica (granular, pregelatinizada).

Multiples tratamientos pueden ser empleados para obtener la combinacion deseada
de sus propiedades. De esta manera el almidon en reaccion acida puede ser usado
para obtener un producto con viscosidades bajas, que sea dispersable en solidos.
Algunos derivados hechos de almidén sin degradar, pueden ser sujetos a una
conversion acida o tratamiento de oxidacidn para obtener el rango de viscosidad
deseado.

Los almidones oxidados(i1) representan los grupos mas grandes de almidones
modificados actualmente en produccion. Una oxidacion bien controlada puede
garantizar, con bajos costos y sin dificultades tecnologicas, almidones modificados
con propiedades fisico-quimicas Yy reoldgicas; y asi poder establecer si se puede

mejorar su funcion como agente aglutinante.
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4.0 DISENO METODOLOGICO

Es un estudio prospectivo que se realiz6 en tres etapas.

4.1 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

La investigacion bibliografica fue realizada en las diferentes Bibliotecas de:

Facultad de Quimica y Farmacia, Facultad de Ciencias Naturales y Matematicas, de
la Universidad de El Salvador.

Universidad Salvadorefia Alberto Masferrer (USAM).

Universidad Nueva San Salvador (UNSSA).

4.2 INVESTIGACION DE CAMPO

4.2.1 DISENO EXPERIMENTAL (12

Diserio 2%

En el proceso experimental se encuentran en estudio tres factores: A (Concentracion
de almidén de maiz), B (Concentracion de agente oxidante) y C (Tiempo de

reaccion), cado uno de estos factores con dos niveles:

Alto 50 %
A

Bajo 30 %

Alto 0.15 %
B

Bajo 0.05 %

Alto 3 horas
C

Bajo 1 hora
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Existen en realidad tres notaciones distintas que se usan ampliamente para las

corridas o ejecuciones en el disefio 2°. La primera notacion es la notacion “+, - “ a
menudo llamada “geométrica”. La segunda consiste en el uso de letras minusculas
para identificar las combinaciones de tratamiento. En la tercera notacién se utilizan
los digitos 1 y 0 para denotar los niveles alto y bajo del factor.

Para nuestro caso se us6 unicamente las notaciones de signos y letras minusculas.

Se obtienen 8 combinaciones de tratamiento y su orden estandar se ilustra en la

siguiente tabla:

Tabla N° 1. Combinaciones de Tratamientos

A B C . .
Combinaciones
CORRIDA Concentracion | Concentracion de Tiempo de de
de KMnOg4 reaccion tratamientos
Almidon

1 - - - (1)

2 + - -

3 - + -

4 + + - ab

5 - - + c

6 + - + ac

7 - + + bc

8 + + + abc

Donde:
a = Concentraciéon de almidén de maiz
b = Concentracién de agente oxidante

¢ = Tiempo de reaccién



De igual forma las 8 combinaciones de tratamientos pueden representarse

graficamente mediante un cubo:

b abe

|

|

|

|

I

Altg + _C : ac

|

I
Factar C h# —————— e Alto +
Tiernpo de e
reaccian I

; Factor B
S Concentracidn
_ - de KMnOy
Bajo- 1
I|'_’I 1
Bajo -
Factor A
Concentracidn
de Almiddn

Figura N° 1. Representacion de las 8 combinaciones de tratamientos.

27
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1l

Bajo - Alto +
Factor A
Concentracidn
de Almiddan

Figura N° 2. Representacion de Factor A (Concentracién de Almidén) mediante  un
cubo. La cara derecha del cubo representa el nivel alto y la cara izquierda el nivel

bajo.

bc abc
I
I
1
1
. +
c ] ac
i
! ab o Alto +
/’_
P
Factor B
Concentracion
de Khno,

AR a

Figura N° 3. Representacion del Factor B (Concentracién de KMnO,4) mediante un

cubo. La cara anterior del cubo representa el nivel alto y la posterior el nivel bajo.
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Alta + _E

Factor by __
Tiempo de
reaccidn

Bajo -

Figura N° 4. Representacion de Factor C (Tiempo de reaccion) mediante un cubo.
La cara superior del cubo representa el nivel alto y la cara inferior el nivel bajo.

Existen siete grados de libertad entre las ocho combinaciones en el disefio 2*

Tres de estos grados de libertad se asocian con los principales efectos de A, By C.
Cuatro se asocian con interacciones (AB, AC, BC y ABC), uno para cada una.

Se estiman los efectos principales, primeramente el de A. El efecto de A cuando B y
C estan en el nivel bajo es [a - (1)] / n. El efecto de A cuando B esta en el nivel alto y
C en el nivel bajo es [ab - b] / n. El efecto de A cuando C esta en el nivel alto y B en
el nivel bajo es [ac — c] / n. Y por ultimo, el efecto de A cuando B y C estdn ambos en
el nivel alto [abc —bc ]/ n.

Donde n significa el numero de réplicas para las cuales se efectuaron 2.

De este modo, el efecto promedio de A es simplemente el promedio de estos cuatro
efectos, sea :
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A=41n[a—(1)+ab—b+ac—c+abc-bc]

La ecuacion anterior también puede deducirse como un contraste entre las cuatro
combinaciones de tratamientos en la cara derecha del cubo ( Fig. 2 ).

De igual forma consultando con la siguiente tabla:

Tabla N° 2. Contrastes Constantes para el disefio 2° (13,

Combincacion EFECTOS A B AB C AC BC ABC
de
tratamientos
(1) - - + - + + -
a + - - - - + +
b - + - - + - +
ab + + + - - - -
c - - + + - - +
ac + - - + + - -
bc - + - + - + -
abc + + + + + + +

El efecto de A es simplemente el promedio de las cuatro corridas en que A se
encuentra en el nivel alto (y A +) menos el promedio de las cuatro corridas en que A
esta en el nivel bajo (y A -).

A=JA+ - JA-

A=41 [a+ ab +ac +tabc - (1) —b—-c—bc]
n
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En forma similar, el efecto de B es un contraste entre las cuatro combinaciones de

tratamientos de la cara anterior del cubo y las de la cara posterior del cubo (Fig. 3).

Esto conduce a:

B=41[b+ab+bc+abc-(1)—a-c—ac]
n

El efecto de C es un contraste entre las cuatro combinaciones de tratamientos en la
cara superior del cubo y las de la cara inferior (Fig. 4)

C=yC+ -yC-
1
=4—[c+ac+bc+abc-(1)-a-b-ab]
n

Los efectos de la interaccion de dos factores pueden calcularse facilmente. Una
medida de la interaccion AB es la diferencia entre los efectos promedio de A a los
niveles de B. Por convencion, la mitad de esta diferencia se denomina interaccion
AB.

B Efecto promedio de A

Alto (+) {(abc—bc) + (ab—-b)}

2n

Bajo (-) {(ac-c)+(a-(1))}

2n

Diferencia [abc—bc+ab-b-ac+c—a+(1)]

2n

Dado que la interaccion AB es la mitad de esta diferencia.
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AB=[abc—bc+ab-b-ac+c—-a+(1)]

4n
La interaccion AB es la diferencia de promedios entre corridas en dos planos
diagonales del cubo. Realizando un razonamiento similar las interacciones AC y BC

son:

AC=41 [1)—a+b-ab-c+ac-bc+abc]
n

BC=41[(1)+a-b-ab-c-ac+bc+abc]
n

La interaccion ABC se define como la diferencia promedio entre la interaccion AB

para los dos niveles distintos de C.

ABC=41n [(abc-bc)—(ac-c)—(ab-b)+(a-(1)]

ABC=41n [abc-bc-ac+c-ab+b+a-(1)]

La interaccion ABC puede considerarse la diferencia de dos promedios. Si las
corridas de los dos promedios se aislan, definen los vértices de los dos tetraedros
que comprende el cubo.

Todas estas propiedades son consecuencia de la ortogonalidad de los contrastes
usados para estimar los efectos. Facilmente se puede determinar las sumas de
cuadrados de los efecto, porque a cada una le corresponde un contraste de un solo
grado de libertad. En el disefo 2% con n réplicas, la suma de cuadrados de cualquier

efecto es:

(Contraste, )

SSa =
A 8n
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Residuos y Pruebas de diagnéstico.
Los residuos de este experimento pueden generarse por el método del modelo de
regresion.
Y=R0+B X1+ RaXo +R3 X3 +R12 Xq Xz
Donde las variables X1, X2 y X 3 representan A, B y C, respectivamente. El término

X1 X5 es la interaccion AB.
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4.3 INVESTIGACION DE LABORATORIO

4.3.1 OBTENCION DEL ALMIDON DE MAIiZ OXIDADO POR ViA QUIMICA A

PARTIR DEL ALMIDON DE MAiZ COMERCIAL.

Para la obtencion del almidon oxidado, se hizo a través de una reaccion quimica.
Para lo cual se prepararon 8 muestras de 200 mL cada una.

La oxidacion del almidon de maiz se llevo a cabo con permanganato de potasio, el
cual tiene la caracteristica de ser un agente oxidante fuerte.

Para llevar a cabo dicha obtencion se definieron 3 variables principales, tomando en
cuenta el nivel bajo y el nivel alto :

Concentracion de almidén de maiz ( 30 % 6 50 % )

Concentracion de agente oxidante ( 0.05% 6 0.15% )

Tiempo de reaccion (1 hora 6 3 horas )

Basados en un disefio experimental 2° , se obtiene las siguientes combinaciones,

para la obtencién de las diferentes muestras de almidén:



DIAGRAMA DE TRABAJO
C
Tiempo
1 hora (1)
B
KMnO4
0.05%
3 horas o]
A
Almidén
30%
1 hora b
0.15% <
3 horas bc
C
Tiempo
1 hora a
B
KMnO4
0.05%
3 horas ac
A
Almidén
50%
1 hora ab
0.15% <
3 horas abc

e Todas las muestras se hicieron por duplicado

35
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4.3.1.1 METODO DE OBTENCION DEL ALMIDON DE MAZ OXIDADO (7).

En un baléon de 3 bocas de 500 mL colocar 200 mL de suspension acuosa de
almidon de maiz (30% 6 50%), introducir en bafio de agua, manteniendo la
suspension a 35° C. A velocidad constante de 600 rpm.

En estas condiciones, anadir acido sulfurico 30% hasta ajustar a un pH = 1.
Anadiéndose entonces 20 mL de solucion de permanganato de potasio en la
concentracion determinada (0.05% &6 0.15%), transcurrido el tiempo de reaccion
(1 hora 6 3 horas) se ajusta el pH con una solucién de hidroxido de sodio 3% a
un valor de pH entre 5 y 6, la suspension se filtra al vacio, y al sdélido recolectado se
le afladen 100 mL de solucion de metabisulfito de sodio 5%, dejandolo en agitacion
constante durante 15 minutos. Se filtra al vacio y se lava 3 veces con agua destilada.

Colocar la muestra en estufa por 2 horas a 60° C.
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4.3.2 CUANTIFICAR LOS GRUPOS CARBONILOS Y CARBOXILOS

PRESENTES EN EL ALMIDON DE MAiZ OXIDADO Y EL ALMIDON

DE MAIZ SIN MODIFICAR.

4.3.2.1 DETERMINACION DE GRUPOS CARBONILOS.7)

Preparar una suspension de almidon al 8%.

Adicionar a la suspension 10.0 mL de Solucién de Hidrocloruro de Hidroxilamina 2%,
agitar mecanicamente.

Dejar en reaccién por 2 horas. Transcurrido el tiempo, valorar potenciométricamente

con NaOH 0.05N.

CALCULOS:
1 mol consumido de NaOH 0.05 N = 1 molde "CO (1)

NaOH 0.05 N = NaOH 0.05 M



Tabla N° 3. Valoracién potenciométrica de Grupos Carbonilos.

Réplica 1 Réplica 2
MUESTRA
mL NaOH 0.05N mL NaOH 0.05N
X'mL X'mL
Almidon sin modificar 52.50 52.50
(1) 62.50 62.60
a 68.50 63.60
b 62.60 62.50
ab 68.50 67.50
c 122.55 122.50
ac 68.50 71.10
bc 63.70 63.50
abc 61.10 81.00

Ver Anexo N° 4 (Graficas de Grupos Carbonilos)

XmLx f xM x(

1000 Lj *PM.,
m %100

% "CO=

Donde:

X = mL gastados de NaOH 0.05M

f = Factor de correccion de la solucion de NaOH

M = Molaridad de la solucién de NaOH

PM __ = Peso molecular de "CO

co

P, = Peso de muestra (base seca)
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EJEMPLO:
MUESTRA (1)

X= 62.5mL

1L

62.50mL x 0.9056 x 0.050 mf' x(l
% “CO =

00mL

jx 28.0000

g9

mol

4.0000g

% "CO =1.9810

x100

39
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4.3.2.2 DETERMINACION DE GRUPOS CARBOXILOS.(7)

Preparar una suspension de almidén al 8%. Adicionar a la suspension 25 mL de
Acido Clorhidrico 0.1N, agitar la suspensién por 30 minutos. Filtrar por medio de
bomba al vacio y lavar con agua destilada hasta que no se detecten iones cloruro
con una solucion de AgNO3 0.1N. Del solido preparar nuevamente la suspension de
almidon con agua destilada. Llevar acabo el proceso de gelatinizacion por 20
minutos. Valorar potenciométricamente el gel formado con NaOH 0.05N.

La determinacion del contenido de grupos carboxilicos se realiza por una valoracion
potenciométrica acido — base, la cual consiste en medir las variaciones de los
valores de pH al titular una suspensién de almidon de maiz.

El porcentaje de grupos carboxilicos presentes se determina por la siguiente

ecuacion, tomando en cuenta :

1 mol consumido de NaOH 0.05 N = 1 mol de COOH (11)

NaOH 0.05 N = NaOH 0.05 M



Tabla N° 4. Valoracién potenciométrica de Grupos Carboxilos.

41

Réplica 1 Réplica 2
MUESTRA
mL NaOH 0.05N mL NaOH 0.05N
Almidon X mL Y mL X mL Y mL
sin modificar 1.15 1.45 1.15 1.45
(1) 1.25 2.55 1.10 3.25
a 1.20 3.00 1.10 1.45
b 0.85 2.30 1.15 2.80
ab 8.30 12.85 5.00 6.25
C 2.90 9.25 2.25 5.75
ac 1.15 2.25 1.15 1.70
bc 1.30 3.10 0.75 1.55
abc 1.15 1.80 0.90 2.95

Ver anexo N°4 (Graficas de Grupos Carboxilos)

% COOH =

Donde:

(Y—X)mLx fxM x(

1L

1000mL

jx PM coon
x100

P

mx

Y = Punto de inflexion mayor mL

X = Punto de inflexibn menor mL

f = Factor de correccion de la solucion de NaOH

M = Molaridad de la solucion de NaOH




PMcoon = Peso molecular de COOH

P, = Peso de muestra (base seca)

EJEMPLO:
MUESTRA (1)
Y =2.55mL
X =1.25mL
mol 1L g
(2.55-1.25)mL x 0.9056 x 0.050 =\ TooomL x 45.0000 |
% COOH = m Mot/ 100

4.0000g

% COOH = 0.0662
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4.4.3. REALIZAR LA DETERMINACION DE LAS PROPIEDADES FiSICO-

QUIMICAS Y REOLOGICAS DEL ALMIDON OXIDADO Y ALMIDON
SIN MODIFICAR.
4.4.3.1 DETERMINACION DE HUMEDAD. (14
Tarar las capsulas por 4 horas a 100° C — 105°C
Enfriar las capsulas en desecador, luego pesar la capsula tarada.
Pesar 5.0000 g de almidébn de maiz y distribuirlo uniformemente en la
capsula.
Secar a 100° C — 105° C. Enfriar en desecador y pesar, continuar pesando hasta
peso constante.

Aproximadamente 4 horas.

CALCULOS:

P x 100
Porcentaje de Humedad ( % ) =

Mx

Donde:
P = Es perdida de peso de la muestra (g )

Mx = Corresponde al peso de muestra (g )



EJEMPLO:

MUESTRA (1)

Peso de capsula tarada = 82.4000 g

Peso de muestra = 5.0000g

Peso de capsula + muestra = 87.4000g

Peso de capsula después de 4 horas = 86.8892 g

Perdida = 0.5109 g

0.5109 g x 100
% de Humedad = = 10.21 %
5.0000 g
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4.4.3.2 DETERMINACION DE VISCOSIDAD APARENTE. (11,

Preparar una suspensiéon de almidon al 10%.

Colocar la suspensiéon de almidon en bafo de vapor y llevar a temperatura de 64°C,
manteniendo la suspensién a un pH = 7.

Tomar el valor de viscosidad que reporta el viscosimetro utilizando un spinter # 5.
La viscosidad aparente se determina en un viscosimetro Modelo VT - 01,
marca Haake Alemania.

La viscosidad del almidon de maiz sin modificar es de 60 cp a 37° C (7)

4.4.3.3 DETERMINACION DE CAPACIDAD DE HINCHAMIENTO.(s)

Pesar 10.0 g de muestra de almidén en vaso precipitado de 250 mL. Adicionar agua
destilada gota a gota por medio de una bureta de 50 mL, y agitar mecanicamente
hasta observar que el almidon pierda su comportamiento reolégico como polvo

cambiando a una masa pastosa. Determinar el volumen gastado de agua destilada.

CALCULOS:

Peso de agua imbibida
Capacidad de hinchamiento = x 100
Peso de la sustancia que la imbibe




EJEMPLO:
MUESTRA (1)
Peso de la muestra=10.0g

Volumen de agua gastada = 9.8 mL

Asumiendo que la densidad del agua es 1

D=—
\Y
Donde:
D= Densidad (g/ mL)
m=masa (g)

V = volumen (mL)

m=V xD
m=98mLx19 =9.8g
mL

98¢
Capacidad de hinchamiento =
10.0g

Capacidad de hinchamiento = 98 %.

9

x 100

—— se tiene:
m
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4.4.3.4 DETERMINACION DE TEMPERATURA DE GELATINIZACION.(4)
Preparar una suspensién de almidén al 8% en un vaso precipitado de 250 mL.
Colocarlo en Hotplate. Agitar mecanicamente hasta que la suspension ha
gelatinizado. Determinar la temperatura alcanzada por la suspension a la cual se ha

gelatinizado.

4.4.3.5 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE MANGANESO.,7)

La determinacién del contenido de manganeso en las muestras de almidén oxidado y
almidon de maiz sin oxidar se lleva a cabo mediante un espectrofotometro de
absorcion atdomica. La medicidon se realiza en un equipo modelo PERKIN ELMER
3110 .Segun la curva de calibracion.

Las condiciones instrumentales empleadas para la medicién son:

Longitud de onda: 279.5 nm.

Flujo de acetileno: 2.5 L / min.

Flujo de aire: 4.0 L / min.

Corriente de la lampara: 30 mA.

Altura del quemador: 10 cm.

Ranura: 0.2 nm.

Se tomaron 2 muestras como representativas, las cuales fueron oxidadas utilizando
el nivel mas bajo y mas alto de agente oxidante, respectivamente.

Preparacion de la muestra: Suspensiéon 1 %
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4.5.2. COMPARAR LOS RESULTADOS OBTENIDOS DEL ALMIDON DE

MAIZ OXIDADO CON LOS DEL ALMIDON DE MAIZ SIN MODIFICAR.

Tabla N° 5. Resumen de propiedades fisicoquimicas y reoldgicas

Temperatura de Capacidad de Viscosidad Humedad Grupos Grupos
Gelatinizacion Hinchamiento Aparente o Carbonilos Carboxilos
(°C) % (cp) ° % %
Almidon 77 70 80.0 12.00 1.6640 0.0152
sin
modificar 77 70 80.0 12.00 1.6640 0.0152
74 77 20.0 10.21 1.9810 0.0662
(1)
73 70 20.0 7.38 1.9841 0.1095
63 85 20.0 10.23 21711 0.0916
a
74 83 20.0 11.02 2.0158 0.0178
74 80 30.0 6.74 1.9841 0.0738
b
74 90 22.5 7.50 1.9810 0.0840
73 84 30.0 11.56 2.1711 0.2317
ab
72 82 35.0 7.57 2.1394 0.0636
71 90 25.0 7.80 1.9421 0.1617
(o}
72 90 15.0 6.00 1.9413 0.0891
75 92 45.0 10.13 21711 0.0560
ac
72 82 37.5 10.51 2.2535 0.0285
79 80 20.0 6.71 2.0190 0.0916
bc
79 90 27.5 6.71 2.0126 0.0407
73 77 17.5 7.86 1.9366 0.0331
abc
74 70 50.0 7.06 2.5673 0.1044
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451 ESTUDIAR LA INFLUENCIA DE LA CONCENTRACION DE

ALMIDON, CONCENTRACION DE AGENTE OXIDANTE Y EL TIEMPO EN LA
OBTENCION DEL  ALMIDON OXIDADO MEDIANTE  UN DISENO

EXPERIMENTAL 2°.

GRUPOS CARBONILOS

Tabla N° 6. Totales de las Combinaciones de Tratamiento para Grupos

Carbonilos13)
Combinaciones Factores de disefio Grupos
de A B c Carbonilos fotates
tratamientos
Réplica 1 Réplica 2

(1) -1 -1 -1 1.9810 1.9841 3.9651

a 1 -1 -1 21711 2.0158 4.1869

b -1 1 -1 1.9841 1.9810 3.9651

ab 1 1 -1 21711 2.1394 4.3105

c -1 -1 1 1.9421 1.9413 3.8834

ac 1 -1 1 21711 2.2535 4.4246

bc -1 1 1 2.0190 2.0126 4.0316
abc 1 1 1 1.9366 2.5673 4.5039
33.2711
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DETERMINACION DE LOS EFECTOS (12

Efecto principal de A

A =R [a-(1)+ab-b+ac -c+abc-bc ]

=; [4.1869 -3.9651+ 4.3105 -3.9651+ 4.4246 -3.8834+4.5039 - 4.0316]

[1.5807 ] = 0.1976

@ |-

Esta formula se obtiene consultando la Tabla N° 2. y al utilizar los totales de las
combinaciones de tratamientos que se muestran en el Tabla N° 6, se determinan los

valores de los efectos principales.

B =41n[b+ab+bc+abc- (1)-a-b-ab]

; [0.3511] = 0.0439

C = 41n [ c+tac+bc+abc- (1) -a-b-ab]

; [0.4159 ] = 0.0520

AB=41[abc -bc+ab -b-ac+c -a+(1)]
n

= 110.05471=0.0068

oo |

AC=41n[(1)— a+b-ab- c+ac- bc+abc]



= 1 10.446371=0.0558

o |

BC=41[ (1)+a-b-ab-c-ac+ bc+abc]
n

= % [0.1039]=0.0130

ABC=41n[ abc- bc- ac+c -ab+b+a-(1)]

= % [-0.1925] = -0.0241
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ANALISIS DE VARIANZA

DETERMINACION DE LA SUMA DE LOS CUADRADOS DE LOS EFECTOS PARA

EL DISENO 2° CON n =2 REPLICAS DE GRUPOS CARBONILOS (12)

S8, = (Contraste, )’
8n
SSa= M =0.1562
SSg = M = 0.0077
SSc= M =0.0108
SSas = M = 0.0002
SSac= M =0.0124
_ (0.1039)

SSgc = ~— "~ =0.0007
BC 16

(-0.1925)

SSABC= = 0.0023



DETERMINACION DEL ERROR

Se toman en cuenta los datos de la Tabla 6.

Suma Total de los cuadrados (12):

_l_
(2.0158) +(1.9841)
(2.1711) +(2.1394)
SST = )
(1.9413) +(2.1711)

(2.0190) +(2.0126)
(

(2.5673)°

+ + + +

SSt=69.5906 - M

SSt=69.5906 — 69.1853

SSt=0.4053

(1.9810) + (1.9841) + (2.1711)
(1.9810)
(1.9421)
(2.2535)
(1.9366)

+]
+
+
+
+

3.9651+4.1869 + 3.9651 |
4.3105 + 3.8834 + 4.4246
4.0316 + 4.5039

16

Suma de Cuadrados de los Subtotales (12):

SSsubtotales = 0.1562 + 0.0077 + 0.0108 + 0.0002 + 0.0124 + 0.0007+ 0.0023

SSsubtotales = 0.1903
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Suma de Cuadrados de Error (12):

SSg = SSt - SS subtotales
SSE =0.4053 - 0.1903

SSeg =0.2150

Tabla N° 7. Analisis de Varianza para los datos de Grupos Carbonilos

Fuente de Suma de Grados de Media de
Variaciéon Cuadrados Libertad Cuadrados
Concentracion de 0.1562 1 0.1562
Almidon  (A)
Concentracion de 0.0077 1 0.0077
KMnOg4 (B)
Tiempo de 0.0108 1 0.0108
Reaccion (C)
AB 0.0002 1 0.0002
AC 0.0124 1 0.0124
BC 0.0007 1 0.0007
ABC 0.0023 1 0.0023
Error 0.2150 8 0.0269
Total 0.4053 15
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Calculo del Error Estandar de cada efecto (13):

1
se ( Efecto ) = WS

Donde:
n = numero de réplicas
k = tres factores en estudio

s = media de los cuadrados del error

se ( Efecto ) = \/2(21)32 (0.0269)°

se ( Efecto ) = 2(0.0007)

se ( Efecto ) = -/0.0001

se ( Efecto ) = 0.01

Por tanto, con limites de dos errores estandar las estimaciones de los efectos son:

= 0.1976 +0.02
= 0.0439 + 0.02
= 0.0512 + 0.02
AB = 0.0068 + 0.02
AC=  0.0558 +0.02
BC= 0.0130 +0.02

ABC =-0.0241 + 0.02
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ANALISIS RESIDUAL (13

Los tres efectos mas grandes son A, C y la interaccion AC

Yic=0)=Ro + B1 X1+ B3 X3 + B13 X1 X3

Donde:
X4 = Factor A
X3 = Factor C

X1 X3 = Interaccion AC
Los coeficientes de regresion B4 , B 3y B 13 se estiman como la mitad de las

estimaciones de los efectos correspondientes, mientras 3, , es el gran promedio.

Yiceo0) = 33.2711 N (0.12976j X + (0.0;ZOJ X3 + (0.0558] X1 Xs

16

Y(c=0)=2.0794 + 0.0988 X1 + 0.0260 X5 + 0.0279 X1 X3

El polinomio muestra que la formacion de Grupos Carbonilos esta influenciada por el

medio acido en que se desarrolla la formacién del almidén oxidado.



GRUPOS CARBOXILOS

Tabla N° 8. Totales de las combinaciones de Tratamiento para Grupos

Carboxilos13)

Combinaciones Factores de disefio Grupos
tratar?\ieentos A B C Carboxilos Totales
Réplica 1 Réplica 2
(1) -1 -1 -1 0.0662 0.1095 0.1757
a 1 -1 -1 0.0916 0.0178 0.1094
b -1 1 -1 0.0738 0.0840 0.1578
ab 1 1 -1 0.2317 0.0636 0.2953
c -1 -1 1 0.1617 0.0891 0.2508
ac 1 -1 1 0.0560 0.0285 0.0845
bc -1 1 1 0.0916 0.0407 0.1323
abc 1 1 1 0.0331 0.1044 0.1375
1.3433




DETERMINACION DE LOS EFECTOS13

Efecto principal de A

A =41 [a-(1)+ab-b+ac -c+abc-bc ]
n

= % [0.1094 - 0.1757 + 0.2953- 0.1578 + 0.0845 - 0.2508 + 0.1375- 0.1323]
= % [-0.09899] =-0.0112
1
B = n [ b+ab+bc+abc- (1)-a -b -ab]
n

= 1 [0.1025 = 0.0128

0o |

C = 41n [c+tac+bc+abc- (1)-a-b-ab]

[-0.1331] = -0.0166

|

AB=41[abc -bc+ab -b-ac+c -a+(1)]
n
= % [0.3753] = 0.0469
1
AC=4—[(1)- a+b-ab- c+ac- bc+abc]
n

= % [-0.2323] = -0.0290

BC=41[ (1)+a-b -ab-c-ac+ bc+abc]
n
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= ; [-0.2335] = - 0.0292
ABC=41n[ abc- bc- ac+c -ab+b+a—-(1)]

= ; [-0.0323] = - 0.0040
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ANALISIS DE VARIANZA

DETERMINACION DE LA SUMA DE LOS CUADRADOS DE LOS EFECTOS PARA

EL DISENO 2°CON n = 2 REPLICAS PARA GRUPOS CARBOXILOS 12

ss, = (Contraste, )’
A 8n
2
SSa= (-0.0899)" = 0.0005
2
SSg = w = 0.0007
2
SSc= M =0.0011
2
SSAB= m = (0.0088
2
SSac = (_012223) = 0.0033
2
SSgc = (_05228) = 0.0034
(-0.0323f

SSABC = = 0.0001



DETERMINACION DEL ERROR
Se toman en cuenta los datos de la Tabla N° 14.

Suma Total de los cuadradosz):

i=1 j=1 k=L I-L abcn
(0.0662)" +(0.1095)" +(0.0016)" + 0.1757 +0.1094+ 0.1578 +|°
(0.0278)" +(0.0738 +(0.0840)" + 0.2953+ 0.2508 + 0.0840 +
ss. = (0.2317)° +(0.0636) +(0.1617) + 0.1323+0.1375
! 0.0891) +(0.0560)" +(0.0285)" + 16
(0.0891) +(0.0560)
(0.0916) +(0.0407) +(0.0331)° +
(0.1044) |

sS; = 0.1554 - L3433

SSt 0.1554 - 0.1128

SSt 0.0426

Suma de Cuadrados de los Subtotales12):

SS subtotales = 0.0005 + 0.0007 + 0.0011 + 0.0088 + 0.0033 + 0.0034 + 0.0001

SS subtotales = 0.0179
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Suma de Cuadrados de Erroro):

SSg = SSt - SS subtotales
SSE =0.0424 - 0.0179

SSe = 0.0247

Tabla N° 9. Analisis de Varianza para los datos de Grupos Carboxilos

Fuente de Suma de Grados de Media de
Variaciéon Cuadrados Libertad Cuadrados
Concentracion de 0.0005 1 0.0005
Almidon  (A)
Concentracion de 0.0007 1 0.0007
KMnOg4 (B)
Tiempo de 0.0011 1 0.0011
Reaccion (C)
AB 0.0088 1 0.0088
AC 0.0033 1 0.0033
BC 0.0034 1 0.0034
ABC 0.00001 1 0.0001
Error 0.0247 8 0.0031
Total 0.0426 15
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Calculo del Error Estandar de cada efecto(ss):

1
se ( Efecto ) = WS

Donde:
n = numero de réplicas
k = tres factores en estudio

s = media de los cuadrados del error

se ( Efecto ) = \/2(21)3_2 (0.0031)?

se ( Efecto ) = 1(0.000009)

se ( Efecto ) =-/0.000002

se ( Efecto ) =0.001

Por tanto, con limites de dos errores estandar las estimaciones de los efectos son:

A= -0.0112 +0.002
B= 0.0128 + 0.002
C=-0.0166 + 0.002
AB = 0.0469 + 0.002

AC = -0.0290 + 0.002

BC = -0.0292 + 0.002

ABC =-0.0040 + 0.002
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ANALISIS RESIDUAL 13,

Las interacciones mas grandes son: AB, AC, BC

Y(cooHy=PBo + Pr2Xx1Xo +P13X1X3+P23 X2 X3

Donde:

X12 = Interaccion AB

Xi13 = Interaccion AC

X23 = Interaccion BC

Los coeficientes de regresion 5 12 , B 13y B 23 se estiman como la mitad de las

estimaciones de los efectos correspondientes, mientras que 3, , es el gran promedio.

1.3433 0.0469 0.0290 0.0292
Y (cooH) = 16 + ( 5 j X1 X - (2)X1 X3 - (2) Xa X3

Y (coon) = 0.0846 + 0.0234 X; X2 - 0.0145 X1 X3 - 0.0146 X, X3

En polinomio anterior muestra que para favorecer la formacion de Grupos Carboxilos
es necesario incrementar el pH del medio en que se desarrolld la formacién del

almidon oxidado.



CAPITULO V

RESULTADOS Y DISCUSIONES
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RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 CUANTIFICACION DE GRUPOS CARBONILOS Y CARBOXILOS PRESENTES

EN EL ALMIDON DE MAIZ OXIDADO Y EN EL AMIDON DE MAIZ SIN MODIFICAR.

Tabla N° 10. Resultados de Grupos Carbonilos

Réplica 1 Réplica 2
MUESTRA

% ~CO % ~CO

Almiddn sin modificar 1.6640 1.6640
(1) 1.9810 1.9841

a 21711 2.0158

b 1.9841 1.9810

ab 21711 2.1394

c 1.9421 1.9413

ac 21711 2.2535

bc 2.0190 2.0126

abc 1.9366 2.5673

Los datos obtenidos pueden representarse mediante el siguiente grafico:
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Grupos Carbonilos

Grupos Carbonilos
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Grafico N° 1. Representacion de Grupos Carbonilos
Donde:
asm = Almidén sin modificar
El porcentaje de grupos carbonilos presentes en las muestras de almidon oxidado
son mayores que los presentes en el almidén sin modificar, lo que indica que la

oxidacion en medio acido favorece la produccion de grupos carbonilos.



Tabla N° 11. Resultados de grupos carboxilos

MUESTRA Réplica 1 Réplica 2
% COOH %COOH
Almiddn sin modificar 0.0152 0.0152
(1) 0.0662 0.1095
a 0.0916 0.0178
b 0.0738 0.0840
ab 0.2317 0.0636
c 0.1617 0.0891
ac 0.0560 0.0285
bc 0.0916 0.0407
abc 0.0331 0.1044

Estos resultados pueden representarse mediante el siguiente grafico:
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Grupos Carboxilos
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Grafica N° 2. Representacion de Grupos Carboxilos
Donde:
asm = Almidén sin modificar
Los resultados obtenidos indican que las muestras de almiddn oxidados presentan
mayores porcentajes de grupos carboxilos comparados con los del almidéon sin

modificar.
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5.2 DETERMINACION DE LAS PROPIEDADES FISICO-QUIMICAS Y

REOLOGICAS DEL ALMIDON OXIDADO Y ALMIDON SIN MODIFICAR.

5.2.1 DETERMINACION DE HUMEDAD

Tabla N° 12. Resultados obtenidos en la determinacion del Porcentaje de Humedad.

Peso de Peso de Peso de cap. + Peso de cap. Pérdidad de Porcentaje de
MUESTRA capsula sola muestra muestra luego de 4 peso Humedad
(9) (9) (9) horas Mx; — Mx¢ %
Almidon 76.1265 5.0000 81.1265 80.5265 0.6000 12.00
sin
modificar 76.1265 5.0000 81.1265 80.5265 0.6000 12.00
82.4000 5.0000 87.4000 86.8892 0.5108 10.21
(1)
76.1280 5.0000 81.1280 80.7588 0.3692 7.38
46.3611 5.0000 51.3611 50.8486 0.5125 10.23
a
98.5632 5.0000 103.5936 103.0426 0.5510 11.02
42.4490 5.0000 47.4490 47.1120 0.3370 6.74
b
43.9340 5.0000 48.9340 48.5585 0.3755 7.50
73.1320 5.0000 81.1320 80.5537 0.5783 11.56
ab
87.1570 5.0000 92.1570 91.7785 0.3785 7.57
43.9294 5.0000 48.9294 48.5394 0.3900 7.80
Cc
72.5071 5.0000 77.5071 77.2066 0.3005 6.00
76.0510 5.0000 81.0510 80.5434 0.5076 10.13
ac
75.0835 5.0000 80.0835 79.5577 0.5258 10.51
76.6635 5.0000 78.6635 78.3260 0.3375 6.71
bc
74.6635 5.0000 79.6635 79.3260 0.3375 6.71
75.0890 5.0000 80.0890 79.6957 0.3933 7.86
abc
53.2764 5.0000 58.276 57.9219 0.3545 7.09
Donde:

Mx; = Peso de muestra inicial

Mx; = Peso de muestra final

Estos resultados pueden representarse en el siguiente grafico:
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Porcentaje de Humedad
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Grafico N° 3. Representacion de Porcentaje de Humedad
Donde:
asm = Almidon sin modificar
Los resultados obtenidos del almidon oxidado son menores al almidon sin modificar

encontrandose todos los valores dentro del limite maximo de Humedad de 13 %.



5.2.2 DETERMINACION DE VISCOSIDAD APARENTE

Tabla N°13. Resultados de Viscosidad Aparente

Réplica 1 Réplica 2
MUESTRA VISCOSIDAD VISCOSIDAD
APARENTE APARENTE
ALMIDON SIN MODIFICAR 80.0 cp 80.0cp
(1) 20.0 cp 20.0 cp
a 20.0 cp 30.0cp
b 22.5cp 30.0 cp
ab 35.0 cp 25.0 cp
C 15.0 cp 45.0 cp
ac 37.5c¢cp 20.0 cp
bc 27.5cp 17.5 cp
abc 50.0 cp 15.0 cp

cp = centi poise

Estos resultados pueden representarse por medio del siguiente grafico:




73

Viscosidad Aparente
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Grafico N° 4. Representacion de Viscosidad Aparente
Donde:
asm = Almidén sin modificar
Los resultados de las muestras de almidén oxidado son menores comparados con
los del almiddn sin modificar.
Para el caso de la muestra abc, sus valores varian notablemente en relacién a la
Réplica 1 y 2, pero son aceptables puesto que muestran valores menores a las del

almiddn sin modificar.



5.2.3 DETERMINACION DE CAPACIDAD DE HINCHAMIENTO.

Tabla N° 14. Resultados de Capacidad de Hinchamiento

74

Peso de Peso de , ,
Peso de | g,stancia | P€S0 de | sustancia Capad0|adad Capscldad

agua ue la agua ue la € €

MUESTRA imbibida igwbibe. imbibida i?nbibe Hinch?miento Hinch?miento
(9) (g) (9) (Q) 7o Yo
Almidon sin 7.0 10.0 7.0 10.0 70 70

modificar

1 9.8 10.0 10.4 10.0 77 70
a 8.5 10.0 8.3 10.0 85 83
b 8.0 10.0 9.0 10.0 80 90
ab 8.4 10.0 8.2 10.0 84 82
C 9.0 10.0 9.0 10.0 90 90
ac 9.2 10.0 8.2 10.0 92 92
bc 8.0 10.0 9.0 10.0 80 90
abc 7.7 10.0 7.0 10.0 77 70

Los resultados obtenidos pueden representarse mediante el siguiente grafico:
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Grafico N° 5. Representacién de Capacidad de Hinchamiento

Donde:

asm = Almiddén sin modificar

75

En el grafico anterior las muestras de almidon oxidado presentan mayor capacidad

de absorber agua en comparacion con el almidén de maiz sin modificar.
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5.2.4 DETERMINACION DE TEMPERATURA DE GELATINIZACION

Tabla N° 15. Resultados de Temperatura de Gelatinizacion.

Réplica 1 Réplica 2
MUESTRA TEMPERATURA DE TEMPERATURA DE
GELATINIZACION GELATINIZACION

ALMIDON SIN MODIFICAR 77°C 77°C
(1) 74°C 73°C

a 63° C 74°C

b 74°C 74°C

ab 73°C 72°C

c 71°C 72°C

ac 75°C 72°C

bc 79°C 79°C
abc 73°C 74° C

Los resultados pueden representarse por medio de un grafico.
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Grafico N° 6. Representacion de Temperatura de Gelatinizaciéon
Donde:
asm = Almidén sin modificar
El grafico anterior muestra la capacidad que tienen los granulos de almidén oxidado
de poder absorber agua sometida al calentamiento, formando en menor tiempo el
gel. Los resultados se encuentran dentro del limite
62° C — 74° C(s) exceptuando el almidon sin modificar y la muestra abc, que

reporta 73° C enla Réplica1y 74°C en la Réplica 2.
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5.2.5 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE MANGANESO

Los resultados obtenidos son:

Almiddn sin modificar: < 0.05 ppm

Muestra (1), que en Certificado de Andlisis (Anexo N° 3) se reporta como muestra
1A:<0.05ppm

Muestra abc, que en el Certificado de Analisis se reporta como 8 A: < 0.05 ppm

Los resultados obtenidos se encuentran dentro del limite maximo de 20 ppm para

este tipo de compuestos )



CAPITULO VI

CONCLUSIONES
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6.0 CONCLUSIONES

La disminuciéon de la temperatura de gelatinizacion en las muestras de
almidon oxidado es debido al mayor contenido de grupos carbonilos y
carboxilicos, los cuales le imparten al almidén oxidado una mayor afinidad por
el agua, razén por la cual los granos de almidon son capaces de hinchar de
forma irreversible a una temperatura inferior que el almidén sin modificar en un

rango de 62°C — 74°C.

El proceso de oxidacion en medio acido favorece la formacion de grupos

carbonilos, mientras que en medio basico se favorecen los grupos carboxilos.

La mayor capacidad de absorcion de agua para las muestras de almidon
oxidado se debe a la presencia de grupos funcionales como carbonilos y

carboxilicos.

La disminucion de la viscosidad en las muestras de almidon oxidado se debe
a la hidrdlisis parcial que se lleva acabo durante el proceso de oxidacion,
permitiendo obtener geles de menor viscosidad de 60 cp y evitar el fendmeno

de retrogradacion.

En base al analisis residual de los grupos carbonilos, el polinomio formado

indica que la formacion de éstos esta influenciada por los efectos principales
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de concentracidon de almidon y tiempo de reaccion y la interaccion entre ambos;

en el caso de los grupos carboxilos, el polinomio formado indica la necesidad de
incrementar la interaccion entre la concentracidn de almidéon y agente oxidante,

para favorecer la formacion de éstos.

6. Del analisis de correlacion lineal entre el contenido de grupos carbonilos y
carboxilos con la viscosidad, la capacidad de hinchamiento y la temperatura
de gelatinizacién, se pudo comprobar que la presencia de grupos carbonilos
tiene un mayor efecto sobre las propiedades del almidéon de maiz oxidado
dado que éstos se encuentran en mayor porcentaje comparados con los

grupos carboxilicos.



CAPITULO VII

RECOMENDACIONES
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7.0 RECOMENDACIONES

En base a los resultados obtenidos en las propiedades fisico-quimicas vy
reologicas del almidén oxidado, se permite predecir la posibilidad de su
empleo como agente aglutinante en formulaciones de formas farmacéuticas

solidas.

Se recomienda estudiar otros factores principales, tales como: pH, agentes
oxidantes y diferentes variedades de almidones con el fin de mejorar las
propiedades de las materias primas que se utilizan en la Industria

Farmacéutica, Alimenticia y Cosmética.

Se recomienda fomentar este tipo de estudio para la investigacion y desarrollo
de materias primas nuevas y/o las ya existentes por parte de la Industria
Farmacéutica y ramas afines a ella, con el fin de reducir los costos y tiempos

de fabricacion.

El resultado obtenido en el analisis estadistico plantea la conveniencia de
incrementar las 3 variables para aumentar el nivel de oxidacion, por lo que
resulta particularmente importarte la posibilidad de incrementar la
concentracion de almiddén, ya que desde el punto de vista industrial permite
aprovechar de forma mas adecuada la capacidad de los reactores donde se

llevaria a cabo el proceso.
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5. Por la baja viscosidad obtenida en los resultados se recomienda realizar

estudios en base a esta propiedad con el fin de comprobar como afecta en

la friabilidad, desintegraciéon y dureza de las Formas Farmacéuticas solidas.



] 85
BIBLIOGRAFIA
. Aquino, M. A. 1997. Recopilacion Bibliografica de pruebas de Identificacion y
Ensayos de pureza de drogas de origen animal mas utilizados en la Industria
Farmacéutica y Cosmética. Trabajo de Graduaciéon. Facultad de quimica y
Farmacia, Universidad de El Salvador, El Salvador.
. Alba Bazala, N. F. 2002. Evaluacién y mejora del procedimiento de fabricacién
de tabletas de Hioscina —N-butilbromuro de 10mg.Trabajo de Graduacion.
Universidad de La Habana, Cuba. Disponible en:

http://sisbib.unmsm.edu.pe/bibvirtual/tesis/salud/Alba B N/Aspect

. Charlaix, E. 1963. Fabricacion de tabletas comprimidas, Nuevos
Aglutinantes, Desintegrantes y Técnicas de Granulacion. Trabajo de
Graduacion. Facultad de Ciencias Quimicas, Universidad de El Salvador, El
Salvador.

. Cheftel, J. C. y otros. 2000. Introduccién a la bioquimica de Tecnologia de los
Alimentos. 4% Reimpresion, Vol. |. Madrid, Espafia. Editorial Acribia. P 118 —
129.

. Del Pozo, A. y otros. 1963. Enciclopedia Farmacéutica. Tomo lll. Barcelona,
Espana. Editorial Cientifico — Médica.

. Diaz Crespin, G. 2002. Caracterizacién de quitina y quitosano obtenidos a
partir de exoesqueletos de camardn. Trabajo de Graduacién. Facultad de
Ciencias Naturales y Matematica, Escuela de Quimica, Universidad de El

salvador, El salvador.



86
7. Diaz Molina, M. y otros. 1999. Sintesis de almidén oxidado. La Habana,

Cuba. Disponible en:
http://bvs.sid.cu/revistas/far/vol33299/far03299htm

8. Gomez Fatuo, J. M. y otros. 1998. Estudio de la Funcionalizacion del
Polietleno de alta densidad con maleato de dietilo mediante disefios
experimentales. Revista de Plasticos Modernos. 75 ( 503 ): 473 — 479.

9. Helman, J. 1982. Farmacotecnia Teodrica y Practica. Tomo VI. México. Cia
Editorial Continental, S. Ade C. V. p 1712 - 1716.

10.Kirk, R. y otros. 1966. Enciclopedia de Tecnologia Quimica. 1° Edicion. Tomo
Il. México.

11.Kvasnicka, F. Y otros. 1984. Study of physico-chemical properties of oxidized
starches. Scientific paper. 58: 87 — 100.

12.Montgomery, D .C. 1991. Disefio y Analisis de Experimentos. México. Grupo
de Editores Iberoamericanos, S. A. de C. V. p 249 — 258.

13.Montgomery, D. C. y otros. 1996. Probabilidad y Estadistica aplicada a la
Ingenieria. México. Editorial McGRAW-HILL. p 737 — 744

14.Comité de Normas y Asistencia Técnica Industrial. Costa Rica.
Norma oficial para almidon de maiz RTCR 11:1959.

Disponible en: http://reventazon.meic.go.cr/informaciéon/onnun/normas//11.pdf

15.Remington, J. P. 1995. Farmacia practica de Remington 19° edicion en
espanol traducida de la décima edicion en inglés por Oscar G. Carrera y

Francisco Contromal.



87
16.Rutenberg, M. y otros. 1984. Starch derivates; production and uses, 2 ® New

Jersey. p 311 — 366

17.Sosa Hidalgo de Suncin, K. L. 1971. Estudio comparativo de aglutinantes;
referido a la dureza, friabilidad y tiempo de desintegracién en la fabricacion de
tabletas. Trabajo de Graduacion. Facultad de Ciencias Quimicas. Universidad

de El Salvador, El Salvador.



ANEXOS



ANEXO N° 1

ESTRUCTURA DE AMILOSA



Estructura de Amilosa

La amilosa es un polimero de cadena linear de residuos de D-glucosa, unidos por
enlaces a1,4. Su estructura molecular de cadena recta le confiere una capacidad
aglutinante intramolecular muy fuerte.

La amilosa aumenta significativamente de tamano cuando se humedece,

confiriéndole unas caracteristicas disgregantes excelentess)



ANEXO N° 2

ESTRUCTURA DE AMILOPECTINA



Estructura de Amilopectina

La amilopectina es un polimero ramificado de D-glucosa. Los enlaces son del tipo
a1,4 salvo a nivel de las ramificaciones, donde son del tipo a1,6. Su estructura
molecular de cadenas laterales, hace que la molécula sea faciimente soluble en agua

fria. La amilopectina funciona como aglutinante en los procesos de granulacion

hiumeda (4)



ANEXO N° 3

DE MANGANESO PRESENTE EN LAS MUESTRAS:
ALMIDON SIN MODIFICAR
MUESTRA (1)

MUESTRA abc



CODIFICACION DE MUESTRAS:
ALMIDON SIN MODIFICAR : EC — 576
MUESTRA (1) : EC — 577

MUESTRA abc : EC - 575
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ANEXO N° 4

GRAFICAS DE GRUPOS CARBONILOS



Cuadro N° 1. Valoracion Potenciométrica de Almidén de Maiz sin modificar.

Réplica 1. Grupos Carbonilos

mL NaOH 1°
0.05N PR Derivada ApHiAmL Aml AR
5.00 5.10
10.00 5.47 7.50 0.07 5.0 0.37
15.00 5.72 12.50 0.05 5.0 0.25
20.00 5.92 17.50 0.04 5.0 0.20
25.00 6.09 22.50 0.03 5.0 0.17
30.00 6.25 27.50 0.03 5.0 0.16
35.00 6.41 32.50 0.03 5.0 0.16
40.00 6.57 37.50 0.03 5.0 0.16
45.00 6.74 42.50 0.03 5.0 0.17
50.00 6.95 47.50 0.04 5.0 0.21
55.00 9.00 *52.50 0.41 5.0 2.05
60.00 10.00 57.50 0.20 5.0 1.00
65.10 10.85 62.55 0.15 5.1 0.80
70.00 11.45 67.55 0.12 4.9 0.60
75.00 11.90 72.50 0.09 5.0 0.45
80.00 12.22 77.50 0.06 5.0 0.32
85.00 12.43 82.50 0.04 5.0 0.21
90.00 12.57 87.50 0.02 5.0 0.14
95.00 12.83 92.50 0.03 5.0 0.11
100.00 12.76 97.50 0.01 5.0 0.08
105.00 12.83 102.50 0.01 5.0 0.07
110.00 12.88 107.50 0.01 5.0 0.05

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 7. mL NaOH 0.05N vrs pH para el Almidén sin modificar
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 8. 1° Derivada vrs ApH/AmL para el Almidon sin modificar
de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 2. Valoracion Potenciométrica de Muestra (1). Réplica 1.

Grupos Carbonilos

mL NaOH 1°
0.05N PR Derivada ApHiAmL Aml aph
5.00 4.86
10.00 5.25 7.50 0.07 5.00 0.39
20.00 5.72 15.00 0.04 10.00 0.47
35.00 6.22 27.50 0.03 15.00 0.50
50.00 6.83 42.50 0.04 15.00 0.61
60.00 7.79 55.00 0.19 5.00 0.96
65.00 10.17 *62.50 0.47 5.00 2.38
70.00 11.06 67.50 0.17 5.00 0.89
80.00 11.99 75.00 0.09 10.00 0.93
90.00 12.36 85.00 0.03 10.00 0.37
100.00 12.57 95.00 0.02 10.00 0.21

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X), calculado en base al criterio de la

primera derivada.



14

12 -

pH

0 I I 1
0 50 100 150

mL NaOH 0.05N

Grafico N° 9. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra (1) Réplica 1
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 10. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra (1) Réplica 1
de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 3. Valoracion Potenciométrica de Muestra (1).

Réplica 2. Grupos Carbonilos

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada ApH/AmL ApH AmL
10.00 5.23

20.00 5.72 15.00 0.05 0.49 10.00
35.00 6.25 27.50 0.03 0.53 15.00
50.00 6.88 42.50 0.04 0.63 15.00
60.10 7.97 55.05 0.10 1.09 10.10
65.10 10.45 *62.60 0.49 2.48 5.00
70.10 11.32 67.60 0.17 0.87 5.00
80.20 12.21 75.15 0.08 0.89 10.10
90.20 12.54 85.20 0.03 0.33 10.00
100.00 12.72 95.10 0.02 0.18 9.80

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 11. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra (1). Réplica 2
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 12. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra (1). Réplica 2
de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 4. Valoracién Potenciométrica de Muestra a.

Réplica 1. Grupos Carbonilos

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada ApH/AmL AmL ApH
5.00 4.99

7.00 5.20 6.00 0.10 2.00 0.21
11.00 5.47 9.00 0.06 4.00 0.27
16.00 5.72 13.50 0.05 5.00 0.25
21.00 5.92 18.50 0.04 5.00 0.20
31.00 6.24 26.00 0.03 10.00 0.32
41.00 6.55 36.00 0.03 10.00 0.31
66.00 8.41 63.50 0.17 5.00 0.89
71.00 10.73 * 68.50 0.46 5.00 0.89
81.00 12.01 76.00 0.12 10.00 1.28
91.00 12.41 86.00 0.04 10.00 0.46
100.00 12.68 95.50 0.03 9.00 0.21

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 13. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra a. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 14. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra a. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 5. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra a.

Réplica 2. Grupos Carbonilos

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 4.91

7.00 5.11 6.00 0.10 2.00 0.20
11.00 5.40 9.00 0.07 4.00 0.29
16.10 5.66 13.55 0.05 5.10 0.26
21.10 5.86 18.60 0.04 5.00 0.20
31.10 6.21 26.10 0.03 10.00 0.35
41.10 6.55 36.10 0.03 10.00 0.34
51.10 6.98 46.10 0.04 10.00 0.43
61.10 7.28 56.10 0.09 10.00 0.98
66.10 10.68 *63.60 0.54 5.00 2.72
71.10 11.70 68.60 0.20 5.00 1.02
81.10 12.38 76.10 0.06 10.00 0.68
91.10 12.65 86.10 0.02 10.00 0.27
100.00 12.79 95.55 0.01 8.90 0.14

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 15. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra a. Réplica 2

de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 16. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra a. Réplica 2

de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 6. Valoracion Potenciométrica de Muestra b.

Réplica 1. Grupos Carbonilos

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 5.14
10.00 5.54 7.50 0.08 5.00 0.14
15.00 5.80 12.50 0.05 5.00 0.26
20.00 6.01 17.50 0.04 5.00 0.42
30.00 6.37 25.00 0.03 10.00 0.36
40.00 6.72 35.00 0.03 10.00 0.35
50.00 7.19 45.00 0.04 10.00 0.47
60.10 8.94 55.05 0.17 10.10 1.75
65.10 10.89 *62.60 0.39 5.00 1.95
70.10 11.60 67.60 0.14 5.00 0.71
75.20 12.02 72.65 0.08 5.10 0.42
85.20 12.47 80.20 0.04 10.00 0.45
95.20 12.71 90.20 0.02 10.00 0.24
100.00 12.79 97.60 0.01 4.80 0.08

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 17. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra b. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 18. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra b. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.



Cuadro N° 7. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra b.

Réplica 2. Grupos Carbonilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 497
10.10 5.40 7.55 0.08 5.10 0.43
15.10 5.67 12.60 0.05 5.00 0.27
20.10 5.89 17.60 0.04 5.00 0.22
30.10 6.24 25.10 0.03 10.00 0.35
40.10 6.59 35.10 0.03 10.00 0.35
50.00 7.04 45.05 0.04 9.90 0.45
60.00 8.15 55.00 0.11 10.00 1.1
65.00 10.54 *62.50 0.47 5.00 2.39
70.00 11.43 67.50 0.17 5.00 0.89
80.00 12.26 75.00 0.08 10.00 0.83
90.00 12.58 85.00 0.03 10.00 0.32
100.00 12.77 95.00 0.01 10.00 0.19

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 19. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra b. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 20. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra b. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.



Cuadro N° 8. Valoracion Potenciométrica de Muestra ab.

Réplica 1. Grupos Carbonilos

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 5.13

7.00 5.32 6.00 0.09 2.00 0.19
11.00 5.58 9.00 0.06 4.00 0.26
16.00 5.82 13.50 0.04 5.00 0.24
21.00 6.02 18.50 0.04 5.00 0.20
26.00 6.18 23.50 0.03 5.00 0.16
36.00 6.48 31.00 0.03 10.00 0.30
46.00 6.81 41.00 0.03 10.00 0.33
56.00 7.26 51.00 0.04 10.00 0.45
66.00 8.69 61.00 0.14 10.00 1.43
71.00 11.02 *68.50 0.46 5.00 2.33
76.00 11.82 73.50 0.16 5.00 0.80
81.00 12.21 78.50 0.07 5.00 0.39
86.00 12.45 83.50 0.04 5.00 0.24
91.00 12.61 88.50 0.03 5.00 0.16
96.00 12.73 93.50 0.02 5.00 0.12
100.00 12.80 98.00 0.01 4.00 0.07

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.



14 -

12 e

10

pH
(@]

4
2
O I I I I I 1
0 20 40 60 80 100 120

mL NaOH 0.05N

Grafico N° 21. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ab. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 22. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ab. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.



Cuadro N° 9. Valoracion Potenciométrica de Muestra ab.

Réplica 2. Grupos Carbonilos

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | AmL/ApH AmL ApH
5.00 4.96

7.00 5.14 6.00 0.09 2.00 0.18
11.00 5.41 9.00 0.06 4.00 0.27
16.00 5.66 13.50 0.05 5.00 0.25
21.00 5.86 18.50 0.04 5.00 0.20
31.00 6.20 26.00 0.03 5.00 0.34
41.00 6.52 36.00 0.03 10.00 0.32
50.00 6.88 45.50 0.03 10.00 0.35
60.00 7.53 55.00 0.06 9.00 0.66
65.00 8.47 62.50 0.18 10.00 0.94
70.00 10.97 *67.50 0.50 5.00 2.50
75.00 11.74 72.50 0.15 5.00 0.77
80.00 12.10 77.50 0.07 5.00 0.36
85.00 12.33 82.50 0.04 5.00 0.23
95.00 12.60 90.00 0.02 5.00 0.27
100.00 12.69 97.50 0.01 5.00 0.09

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 23. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ab. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 24. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ab. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.



Cruadro N° 10. Valoracion Potenciométrica de Muestra c.

Réplica 1. Grupos Carbonilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada ApH/AmL AmL ApH
5.00 4.60

10.00 5.01 7.50 0.08 5.00 0.41
15.00 5.26 12.50 0.05 5.00 0.25
30.00 5.55 22.50 0.02 15.00 0.29
45.00 5.88 37.50 0.02 15.00 0.33
60.00 6.15 52.50 0.02 15.00 0.28
65.00 6.24 62.50 0.02 5.00 0.09
70.10 6.34 67.55 0.02 5.10 0.10
85.00 6.62 77.55 0.01 14.90 0.28
100.00 6.90 92.50 0.01 15.00 0.28
115.00 7.64 107.50 0.04 15.00 0.74
130.10 10.75 *122.55 0.20 15.10 3.1
140.10 11.55 135.10 0.08 10.00 0.80
150.00 12.04 145.50 0.04 9.90 0.49

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 25. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra c. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 26. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra c. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 11. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra c.

Réplica 2. Grupos Carbonilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.10 4.53
15.00 5.17 10.05 0.06 9.90 0.64
25.00 5.49 20.00 0.03 10.00 0.32
35.00 5.72 30.00 0.02 10.00 0.23
45.00 5.90 40.00 0.02 10.00 0.18
55.10 6.06 50.05 0.01 10.10 0.16
60.10 6.12 57.60 0.01 5.00 0.06
65.10 6.20 62.60 0.01 5.00 0.08
70.00 6.28 67.55 0.01 4.90 0.08
80.00 6.45 75.00 0.01 10.00 0.17
90.00 6.64 85.00 0.02 10.00 0.19
100.00 6.89 95.00 0.02 10.00 0.25
115.00 7.51 107.50 0.04 15.00 0.62
130.00 10.41 *122.50 0.19 15.00 2.90
140.00 11.32 135.00 0.09 10.00 0.91
150.00 11.87 145.00 0.05 10.00 0.55

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 27. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra c. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 28. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra c. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 12. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra ac.

Réplica 1. Grupos Carbonilos

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 5.00

7.00 5.20 6.00 0.10 2.00 0.20
11.10 5.48 9.05 0.06 4.10 0.28
16.00 5.72 13.55 0.04 4.90 0.24
21.00 5.92 18.50 0.04 5.00 0.2
26.00 6.10 23.50 0.03 5.00 0.18
36.00 6.42 31.00 0.03 10.00 0.32
46.00 6.76 41.00 0.03 10.00 0.34
56.00 7.26 51.00 0.05 10.00 0.5
66.00 9.13 61.00 0.18 10.00 1.87
71.00 11.03 * 68.50 0.38 5.00 1.9
76.00 11.62 73.50 0.11 5.00 0.59
81.00 12.01 78.50 0.07 5.00 0.39
91.00 12.43 86.00 0.04 10.00 0.42
100.00 12.63 95.50 0.02 9.00 0.20

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X), calculado en base al criterio de la

primera derivada.



14

12 -

pH

0 I I 1
0 50 100 150

mL NaOH 0.05N

Grafico N° 29. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ac. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 30. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ac. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.



Cuadro N° 13. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra ac

Réplica 2. Grupos Carbonilos

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 4.95

7.00 5.15 6.00 0.10 2.00 0.20
11.00 5.43 9.00 0.07 4.00 0.28
16.00 5.68 13.50 0.05 5.00 0.25
21.00 5.88 18.50 0.04 5.00 0.20
26.00 6.04 23.50 0.03 5.00 0.16
36.00 6.35 31.00 0.03 10.00 0.31
46.00 6.68 41.00 0.03 10.00 0.33
56.00 7.1 51.05 0.04 10.10 0.43
66.10 8.23 61.10 0.11 10.00 1.12
76.10 11.32 *71.10 0.30 10.00 3.09
81.10 11.80 78.60 0.09 5.00 0.48
91.10 12.33 86.10 0.05 10.00 0.53
100.00 12.58 95.55 0.02 8.90 0.25

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 31. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ac. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 32. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ac. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.



Cuadro N° 14. Valoracion Potenciométrica de Muestra bc.

Réplica 1. Grupos Carbonilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 5.22

7.10 5.39 6.05 0.08 2.10 0.17
11.10 5.64 9.10 0.06 4.00 0.25
16.10 5.88 13.60 0.04 5.00 0.24
21.10 6.07 18.60 0.03 5.00 0.19
26.10 6.25 23.60 0.03 5.00 0.18
36.10 6.58 31.10 0.03 10.00 0.33
46.20 6.98 41.15 0.03 10.10 0.40
56.20 7.64 51.20 0.06 10.00 0.66
61.20 8.84 58.70 0.24 5.00 1.20
66.20 10.74 *63.70 0.38 5.00 1.90
71.20 11.39 68.70 0.13 5.00 0.65
76.20 11.90 73.70 0.10 5.00 0.51
86.20 12.45 81.20 0.05 10.00 0.55
96.20 12.71 91.20 0.02 10.00 0.26
100.00 12.77 98.10 0.01 3.80 0.06

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 33. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra bc. Réplica 1

de Grupos Carbonilos.

ApH / AmL

0.4
0.35

0.3 1
0.25 -
0.2 -
0.15 4
0.1 1
0.05

B

e S

20 40 60 80 100 120

1° Derivada

Grafico N° 34. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra bc. Réplica 1

de Grupos Carbonilos.




Cuadro N° 15. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra bc.

Réplica 2. Grupos Carbonilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
5.00 5.06

7.00 5.26 6.00 0.10 2.00 0.20
11.00 5.55 9.00 0.07 4.00 0.29
16.00 5.81 13.50 0.05 5.00 0.26
21.00 6.02 18.50 0.04 5.00 0.21
26.00 6.20 23.50 0.03 5.00 0.18
31.00 6.37 28.50 0.03 5.00 0.17
41.00 6.70 36.00 0.03 10.00 0.33
51.00 7.13 46.00 0.04 10.00 0.43
56.00 7.46 53.50 0.06 5.00 0.33
61.00 8.19 58.50 0.14 5.00 0.73
66.00 10.41 *63.50 0.44 5.00 222
71.00 11.25 68.50 0.16 5.00 0.84
81.00 12.22 76.00 0.09 10.00 0.97
91.00 12.61 86.00 0.03 10.00 0.39
100.00 12.80 95.50 0.02 9.00 0.19

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 35. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra bc. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 36. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra bc. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.



Cuadro N° 16. Valoracion Potenciométrica de Muestra abc.

Réplica 1. Grupos Carbonilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada ApH/ AmL AmL ApH
5.00 5.10

7.00 5.29 8.50 0.09 2.00 0.19
11.00 5.56 9.00 0.06 4.00 0.27
16.00 5.80 13.50 0.04 5.00 0.24
21.00 6.00 18.50 0.04 5.00 0.20
26.00 6.18 23.50 0.03 5.00 0.18
36.00 6.50 31.00 0.03 10.00 0.32
46.00 6.86 41.00 0.03 10.00 0.36
56.10 7.39 51.05 0.05 10.10 0.53
66.10 10.11 *61.10 0.27 10.00 2.72
71.10 11.26 68.60 0.23 5.00 1.15
76.10 11.80 73.60 0.10 5.00 0.54
81.10 12.12 78.60 0.06 5.00 0.32
91.10 12.49 86.10 0.03 10.00 0.37
100.00 12.68 95.55 0.02 8.90 0.19

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 37. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra abc. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 38. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra abc. Réplica 1
de Grupos Carbonilos.



Cuadro N° 17. Valoracion Potenciométrica de Muestra abc.

Réplica 2. Grupos Carbonilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada ApH/AmL AmL ApH
5.00 4.98

7.00 5.18 6.00 0.10 2.00 0.20
11.00 5.47 9.00 0.07 4.00 0.29
16.00 5.73 13.50 0.05 5.00 0.26
21.00 5.95 18.50 0.04 5.00 0.22
26.00 6.12 23.50 0.03 5.00 0.17
36.00 6.42 31.00 0.03 10.00 0.30
46.00 6.74 41.00 0.03 10.00 0.35
56.00 7.09 51.00 0.03 10.00 0.35
66.00 7.43 61.00 0.03 10.00 0.34
76.00 7.95 71.00 0.05 10.00 0.56
86.00 9.30 *81.00 0.13 10.00 1.35
91.00 9.86 88.50 0.11 5.00 0.56
96.00 10.15 93.50 0.05 5.00 0.29
101.00 10.33 98.50 0.03 5.00 0.18
111.00 10.76 106.00 0.04 10.00 0.43
121.00 11.14 116.00 0.03 10.00 0.38
131.00 11.50 126.00 0.03 10.00 0.36
141.00 11.88 136.00 0.03 10.00 0.38

* Corresponde al Punto de Equivalencia, ( X ), calculado en base al criterio de la

primera derivada.
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Grafico N° 39. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra abc. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.
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Grafico N° 40. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra abc. Réplica 2
de Grupos Carbonilos.



ANEXO N° 5

GRAFICAS DE GRUPOS CARBOXILOS



Cuadro N° 18 Valoraciéon Potenciométrica de Almidén de Maiz sin modificar.

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | A pH/ AmL A mL A pH
0.30 2.75

0.60 2.88 0.45 0.43 0.30 0.13
0.90 3.15 0.75 0.90 0.30 0.27
1.00 3.53 0.95 3.80 0.10 0.38
1.10 413 1.05 6.00 0.10 0.60
1.20 4.94 *1.15 8.10 0.10 0.81
1.40 5.41 1.30 2.35 0.20 0.47
1.50 5.80 **1.45 3.90 0.10 0.39
1.70 6.24 1.60 2.20 0.20 0.44
1.90 6.56 1.80 1.60 0.20 0.32

*

Punto de Inflexién menor ( X)
** Punto de Inflexion mayor (Y)

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 41. mL NaOH 0.05N vrs pH para Almidén sin modificar.
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 42. 1° Derivada vrs ApH/AmL para Almidén sin modificar
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 19. Valoracion Potenciométrica de Muestra (1).

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada ApH /A mL AmL ApH
0.30 2.62

0.60 2.75 0.45 0.43 0.30 0.13
0.90 3.07 0.75 1.06 0.30 0.32
1.00 3.39 0.95 3.20 0.10 0.32
1.20 4.50 1.10 5.55 0.20 1.1
1.30 5.15 *1.25 6.50 0.10 0.65
1.40 5.54 1.35 3.90 0.10 0.39
1.50 5.88 1.45 3.40 0.10 0.34
1.60 6.14 1.55 2.60 0.10 0.26
1.70 6.35 1.65 210 0.10 0.21
1.90 6.75 1.80 2.00 0.20 0.40
2.10 7.15 2.00 2.00 0.20 0.40
2.40 8.03 2.25 2.93 0.30 0.88
2.70 9.60 **2.55 5.23 0.30 1.57
3.00 10.13 2.85 1.76 0.30 0.53
3.30 10.43 3.15 1.00 0.30 0.30
3.90 10.80 3.60 0.61 0.60 0.37
4.50 11.01 4.20 0.35 0.60 0.21
5.50 11.26 5.00 0.15 1.60 0.25

* Punto de Inflexién menor ( X))
** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 43. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra (1). Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 44. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra (1). Réplica 1
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 20. Valoracion Potenciométrica de Muestra (1).

Réplica 2. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL A mL A pH
0.30 2.87

0.60 2.96 0.45 0.30 0.30 0.09
0.90 3.01 0.75 0.16 0.30 0.05
1.00 3.36 0.95 3.50 0.10 0.35
1.20 5.85 *1.10 12.45 0.20 2.49
1.50 6.40 1.35 1.83 0.30 0.55
2.20 6.56 1.85 0.22 0.70 0.16
2.90 7.76 2.55 1.71 0.70 1.20
3.60 9.90 **3.25 3.05 0.70 214
4.30 10.55 3.95 0.92 0.70 0.65
5.00 10.83 4.65 0.40 0.70 0.28
5.70 11.03 5.35 0.28 0.70 0.20
6.70 11.22 6.20 0.19 1.00 0.19

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 45. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra (1). Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 46. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra (1). Réplica 2
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 21. Valoracién Potenciométrica de Muestra a.

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada| ApH/AmL AmL ApH
0.40 243
0.60 2.46 0.50 0.15 0.20 0.03
0.80 2.53 0.70 0.35 0.20 0.07
1.10 2.90 0.95 1.23 0.30 0.37
1.30 4.27 *1.20 6.85 0.20 1.37
1.50 5.23 1.40 4.80 0.20 0.96
1.70 5.60 1.60 1.85 0.20 0.37
2.00 6.33 1.90 1.60 0.20 0.32
2.90 8.06 2.75 2.20 0.30 0.66
3.10 9.16 **3.00 5.50 0.20 1.10
3.30 9.66 3.20 2.50 0.20 0.5
3.50 9.95 3.40 1.45 0.20 0.29
3.70 10.13 3.60 0.90 0.20 0.18
3.90 10.29 3.80 0.80 0.20 0.16
410 10.45 4.00 0.80 0.20 0.16
4.50 10.60 4.30 0.37 0.40 0.15
4.80 10.75 4.65 0.50 0.30 0.15
5.50 10.96 5.15 0.30 0.70 0.21

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 47. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra a. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 48. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra a. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.




Cuadro N° 22. Valoracion Potenciométrica de Muestra a.

Réplica 2. Grupos Carbonilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
0.50 2.45
0.70 2.56 0.60 0.55 0.20 0.11
1.00 2.9 0.85 1.16 0.30 0.35
1.20 4.50 *1.10 7.95 0.20 1.59
1.40 4.99 1.30 2.45 0.20 0.49
1.50 5.46 **1.45 4.70 0.10 0.47
1.60 5.78 1.55 3.20 0.10 0.32
1.70 5.97 1.65 1.90 0.10 0.19
2.00 6.48 1.90 1.35 0.20 0.27
2.10 6.65 2.05 1.70 0.10 0.17
2.40 7.28 2.30 1.85 0.20 0.37
3.40 9.75 3.30 1.40 0.20 0.28
4.20 10.26 4.00 0.65 0.40 0.26
4.70 10.48 4.45 0.44 0.50 0.22

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 49. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra a. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 50. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra a. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 23. Valoracién Potenciométrica de Muestra b.

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/ A mL A mL A pH
0.30 242

0.60 2.65 0.45 0.76 0.30 0.23
0.80 3.16 0.70 2.55 0.20 0.51
0.90 4.25 *0.85 10.90 0.10 1.09
1.00 4.84 0.95 5.90 0.10 0.59
1.20 5.55 1.10 3.55 0.20 0.71
1.30 5.87 1.25 3.20 0.10 0.32
1.60 6.41 1.55 2.90 0.10 0.29
1.80 6.90 1.70 2.45 0.20 0.49
2.00 7.44 1.90 2.70 0.20 0.54
2.20 8.05 210 3.05 0.20 0.61
240 9.15 **2.30 5.50 0.20 1.10
2.70 9.75 2.55 2.00 0.30 0.60
3.10 10.23 2.90 1.20 0.40 0.48
3.40 10.44 3.25 0.70 0.30 0.21
4.10 10.78 3.75 0.48 0.70 0.34

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 51. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra b. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 52. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra b. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 24. Valoracion Potenciométrica de Muestra b.

Réplica 2. Grupos Carbonilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
0.20 2.30
0.70 2.40 0.45 0.20 0.50 0.10
1.00 2.65 0.85 0.83 0.30 0.25
1.10 2.93 1.05 2.80 0.10 0.28
1.20 3.90 *1.15 9.70 0.10 0.97
1.30 4.56 1.25 6.60 0.10 0.66
1.50 5.02 1.40 0.46 0.20 2.30
2.30 6.80 215 1.33 0.30 0.40
2.50 7.22 2.40 2.10 0.20 0.42
2.70 7.79 2.60 2.85 0.20 0.57
2.90 8.87 **2.80 5.40 0.20 1.08
3.20 9.39 3.05 1.73 0.30 0.52
3.40 9.69 3.30 1.50 0.20 0.30
3.60 9.94 3.50 1.25 0.20 0.25
3.90 10.13 3.75 0.63 0.30 0.19
4.20 10.16 4.05 0.10 0.30 0.03

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 53. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra b. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 54. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra b. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.




Cuadro N° 25. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra ab.

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | A pH/ A mL AmL A pH
0.60 2.62
4.80 2.69 2,70 0.0 4.20 0.07
7.70 2.81 6.25 0.041 2.90 0.12
8.90 9.03 *8.30 5.18 1.20 6.22
9.60 9.08 9.25 0.07 0.70 0.05
10.70 9.12 10.15 0.03 1.10 0.04
11.30 9.19 11.00 0.11 0.60 0.07
12.40 9.21 11.85 0.01 1.10 0.01
13.30 9.55 **12.85 0.38 0.90 0.35
14.20 9.64 13.75 0.10 0.90 0.09
15.20 9.68 14.70 0.04 1.00 0.04

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 55. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ab. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 56. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ab. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 26. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra ab.

Réplica 2. Grupos Carboxilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada| ApH/AmL A mL A pH
0.80 2.44
1.90 3.05 1.35 0.61 1.10 0.61
2.50 3.09 2.20 0.04 0.60 0.04
3.00 3.15 275 0.06 0.50 0.06
3.60 3.17 3.30 0.02 0.60 0.02
4.20 3.29 3.90 0.12 0.60 0.12
4.70 3.41 4.45 0.12 0.50 0.12
5.30 6.18 *5.00 2.77 0.60 277
5.90 6.22 5.60 0.04 0.60 0.04
6.60 7.06 **6.25 0.84 0.70 0.84
7.00 7.10 6.80 0.10 0.40 0.04
7.50 7.13 7.15 0.06 0.50 0.03

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 57. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ab. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 58. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ab. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 27. Valoracion Potenciométrica de Muestra c.

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH/A mL A mL A pH
0.30 2.48
0.60 2.51 0.45 0.10 0.30 0.03
0.90 2.54 0.75 0.10 0.30 0.03
1.10 2.59 1.00 0.25 0.20 0.05
1.60 2.69 1.35 0.20 0.50 0.10
2.10 2.89 1.85 0.40 0.50 0.20
2.60 3.43 2.35 1.08 0.50 0.54
3.20 5.02 *2.90 2.65 0.60 1.59
3.70 5.62 3.45 1.20 0.50 0.60
4.20 6.14 3.95 1.04 0.50 0.52
4.70 6.53 4.45 0.78 0.50 0.39
5.30 6.85 5.00 0.53 0.60 0.32
7.80 8.20 7.35 0.02 0.90 0.02
8.70 8.21 8.25 0.01 0.90 0.01
9.80 10.09 **9.25 1.70 1.10 1.88
10.70 10.30 10.25 0.23 0.90 0.21
11.70 10.54 11.20 0.24 1.00 0.24
13.70 10.84 12.70 0.15 2.00 0.30

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 59. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra c. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 60. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra c. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.




Cuadro N° 28. Valoracion Potenciométrica de Muestra c.

Réplica 2. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada ApH/AmL AmL ApH
0.30 2.55

0.60 2.58 0.45 0.10 0.30 0.03
0.90 2.63 0.75 0.16 0.30 0.05
1.20 2.70 1.05 0.23 0.30 0.07
1.50 2.79 1.35 0.30 0.30 0.09
2.00 3.14 *1.75 0.70 0.50 0.35
2.50 4.81 2.25 1.17 0.50 1.67
3.00 5.57 2.75 1.52 0.50 0.76
3.50 6.10 3.25 1.06 0.50 0.53
4.00 6.59 3.75 0.98 0.50 0.49
4.50 7.03 4.25 0.88 0.50 0.44
5.00 7.45 4.75 0.84 0.50 0.42
5.50 7.94 **5.25 0.98 0.50 0.49
6.00 8.72 5.75 1.56 0.50 0.78
6.50 9.00 6.25 0.56 0.50 0.28
7.00 9.15 6.75 0.30 0.50 0.15

*

Punto de Inflexién menor ( X)

** Punto de Inflexion mayor (Y')

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 61. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra c. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 62. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra c. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 29. Valoracion Potenciométrica de Muestra ac

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL A mL A pH
0.50 3.00

1.00 4.08 0.75 2.16 0.50 1.08
1.30 5.42 *1.15 4.46 0.30 1.34
1.40 5.73 1.35 3.10 0.10 0.31
1.50 5.92 1.45 0.19 0.10 0.19
2.10 6.71 2.00 0.90 0.20 0.18
2.20 6.84 215 1.30 0.20 0.13
2.30 7.06 **2.25 2.20 0.10 0.22
2.40 7.07 2.35 0.10 0.10 0.01
2.60 7.10 2.50 0.15 0.20 0.03
2.70 7.12 2.65 0.20 0.10 0.05
2.90 7.15 2.80 0.15 0.20 0.03

* Punto de Inflexién menor (X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 63. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ac. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 64. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ac. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 30. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra ac.

Réplica 2. Grupos Carboxilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL AmL ApH
0.50 2.49
0.60 2.65 0.55 1.60 0.10 0.16
0.90 3.38 0.75 243 0.30 0.73
1.10 4.06 1.00 3.40 0.20 0.68
1.20 4.83 *1.15 7.70 0.10 0.77
1.40 5.06 1.30 1.15 0.20 0.23
1.50 5.07 1.45 0.10 0.10 0.01
1.60 5.06 1.55 -0.10 0.10 -0.01
1.80 5.95 **1.70 4.45 0.20 0.89
2.00 6.12 1.90 0.85 0.20 0.17
2.40 6.80 2.30 2.30 0.20 0.46
2.90 6.80 2.50 0.62 0.8 0.50

* Punto de Inflexién menor (X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 65. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra ac. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 66. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra ac. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 31. Valoracion Potenciométrica de Muestra bc.

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/AmL A mL A pH
0.30 247

0.50 2.51 0.40 0.20 0.20 0.04
0.80 2.64 0.65 0.43 0.30 1.30
1.20 3.07 1.00 1.07 0.40 0.43
1.40 3.83 *1.30 3.80 0.20 0.76
1.70 4.74 1.55 3.03 0.30 0.91
2.20 6.06 210 1.95 0.20 0.39
2.40 6.24 2.30 0.90 0.20 0.18
2.60 6.60 2.50 1.80 0.20 0.36
3.00 7.55 2.80 2.37 0.40 0.95
3.20 8.45 **3.10 4.50 0.40 0.90
3.40 9.03 3.30 2.90 0.20 0.58
3.60 9.29 3.50 1.30 0.20 0.26
3.80 9.52 3.70 1.15 0.20 0.23

*

Punto de Inflexién menor ( X)

** Punto de Inflexion mayor (Y)

Calculados en base al criterio de la primera derivada




pH
(@)]

0 I I I 1
0 1 2 3 4

mL NaOH 0.05N

Grafico N° 67. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra bc. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 68. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra bc. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 32. Valoraciéon Potenciométrica de Muestra bc.

Réplica 2. Grupos Carboxilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | ApH /A mL A mL A pH
0.30 5.60
0.50 5.73 0.40 0.65 0.20 0.13
0.70 6.19 0.65 1.70 0.10 0.17
0.80 6.51 *0.75 3.20 0.10 0.32
1.00 6.66 0.90 0.75 0.20 0.15
1.50 7.48 1.40 1.35 0.20 0.27
1.60 7.78 **1.55 3.00 0.10 0.3
1.70 8.04 1.65 2.60 0.10 0.26
2.00 8.56 1.90 1.25 0.20 0.25
2.40 8.98 2.30 0.70 0.20 0.14
2.90 9.49 275 0.80 0.30 0.24
3.20 9.70 3.05 0.70 0.30 0.21
3.50 9.92 3.35 0.73 0.30 0.22
3.90 10.17 3.70 0.62 0.40 0.25
4.30 10.37 4.10 0.50 0.40 0.20

* Punto de Inflexién menor ( X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 69. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra bc. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 70. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra bc. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 33. Valoracion Potenciométrica de Muestra abc.

Réplica 1. Grupos Carboxilos.

mL NaOH
0.05N pH 1° Derivada | A pH/AmL AmL A pH
0.30 3.13
0.60 3.24 0.45 0.36 0.30 0.11
0.90 3.44 0.75 0.66 0.30 0.20
1.00 3.65 0.95 2.10 0.10 0.21
1.10 4.24 1.05 5.90 0.10 0.59
1.20 4.88 *1.15 6.40 0.10 0.64
1.30 5.27 1.25 3.90 0.10 0.39
1.50 5.74 1.40 2.35 0.20 0.47
1.70 6.07 1.60 1.65 0.20 0.33
1.90 6.55 **1.80 2.40 0.20 0.48
2.30 7.24 2.10 1.72 0.40 0.69
3.50 9.48 3.30 1.27 0.40 0.51
3.90 9.84 3.70 0.90 0.40 0.36

*

Punto de Inflexién menor ( X)

** Punto de Inflexion mayor (Y)

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 71. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra abc. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 72. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra abc. Réplica 1
de Grupos Carboxilos.



Cuadro N° 34. Valoracion Potenciométrica de Muestra abc.

Réplica 2. Grupos Carboxilos.

mL NaOH

0.05N pH 1° Derivada | ApH/ AmL A mL A pH
0.30 2.67

0.70 2.90 0.50 0.57 0.40 0.23
1.10 4.85 *0.90 4.87 0.40 1.95
1.20 5.29 1.15 4.10 0.10 0.44
1.30 5.69 1.25 4.00 0.10 0.40
1.70 6.48 1.50 1.97 0.40 0.79
2.20 6.87 1.95 0.78 0.50 0.39
2.70 7.63 2.45 1.52 0.50 0.76
3.20 8.99 **2.95 272 0.50 1.36
3.70 9.55 3.45 1.12 0.50 0.56
4.20 9.95 3.95 0.80 0.50 0.40
4.70 10.27 4.45 0.64 0.50 0.32
5.20 10.44 4.95 0.34 0.50 0.17

* Punto de Inflexién menor (X))

** Punto de Inflexién mayor (Y )

Calculados en base al criterio de la primera derivada
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Grafico N° 73. mL NaOH 0.05N vrs pH para muestra abc. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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Grafico N° 74. 1° Derivada vrs ApH/AmL para muestra abc. Réplica 2
de Grupos Carboxilos.
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