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Microvaloración potenciométrica de cafeína en Cafergot y 

Cafiaspirina mediante la técnica USP, utilizando películas 

de óxido sobre acero inoxidable 316, como electrodo 

indicador. 
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Ob¡etrvos 4 

OBJETIVOS 

o) Sustituir el electrodo convencional de vidrio por un electrodo de pellcula de óxidos 

sobre acero inoxidable-316, en la titulación potenciométrica de cafelna contenida en 

caferqot v cafiaspirina, según la técnica de la Fannacopea de los Estados Unidos 

Mexicanos, para cafelna como materia prima. (1) . 

hi Llevar a cabo la valoración de cafelna a nivel de microescala. 

e) Evaluar la técnica de cuantif"tcación de cafelna estándar propuesta por la 

fannacopea de los Estados Unidos Mexicanos, corno una estimación, para cafelna 

contenida en Caferqot y Cafiaspirina. 
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Introducción. 

La mayorla de los princ1p1os activos contenidos en los medicamentos se identifican y 

cuantifican a través de espectrometrla en la región del UV. Infrarrojo y HPLC. (1) Pág.1183 

técnicas que pueden resultar costosas y muy elaboradas. Pero los mismos principios activos. 

como materia prima. se analizan a través de técnicas más sencillas como son la 

potenciometrla, utilizando electrodos de vidrio 111 

Existen otros electrodos como el POSAl-316, que puede dar una respuesta equivalente en 

los sistemas de análisis al electrodo de vidrio aparte de tener un costo de fabricación muy 

reducido con respecto al de vidrio. Conjuntamente en los úlllmos at'los se han adaptado 

técnicas de valoración potenciométrica a nivel de microescala para cuantificar materia prima, 

esto con la finalidad de disminuir al máximo los costos y la generación de desechos tóxicos, 

con resultados equivalentes a Ja técnica convencional potenc1ométrica a macroescala. m 

El presente trabajo pretende: 

Llevar a cabo la valoración potenciométrica con volúmenes reducidos (5ml). 

Susti1uir el electrodo de vidrio por un electrodo POSAl-316 en la valoración de cafelna 

como materia prima, según la Farmacopea de los Estados Unidos MeJOcanos. < 11 Pag 54~ 

Valorar la cafelna como producto terminado. (Cafergot y la Cafiaspirina ), utilizando la 

técnica para cafelna como matena prima. 

Evaluar la técnica de cuantificación de cafelna estándar propuesta por la farmacopea de 

los Estados Unido_s Mexicanos, como una técnica de estimación. para cafelna contenida 

en Cafergot y Cafiaspinna. 



7 

CAPÍTULO 3 



Generalidades 8 

Caracterlsticas Farmacológicas y propiedades de la cafelna. 

En los vegetales se encuentran tres grupos denvados purlmcos de las metilxanbnas 

los cuales proporcionan efectos estimulantes del sistema nervioso y se hallan en tres 

importantes bebidas comunes: La cafelna en el café. la teofillna en el té y la teobromina en 

la cocoa c3> La cafelna es un principio activo empleado en medicina. junto con otras 

sustancias, principalmente en la cura de dolor de migral'la, ya que la cafelna es un 

estimulante del sistema nervioso central que hace que disminuya el flujo sangulneo cerebral 

por vasoconstricción <41 

FIGURA 1. Estructura molecular de la 
cafelna 

Peso rñOiKuiir.--- ---- --
Anhidra. 194 1 9¡)/mol 
Monohldratada 212 21 g1mo1 

Punto de !uslóo :238 •c. clei.,rm•naoo
de-spues de secado 11 eo·c por 4 horas 

~a los 160 ·e sm 

oescomposicion 

eim_a 25"C es menor a 1 X 10·" 

Propiedades ( 5,6) 

s2tlt~-

En benceno 1g en 100m a 25"C. o 1g en 22 mi en benceno en 

l!bulilcoo 

(4 ).(5) 

En agu• 1 g en 46 mi A 25"C. en agua a eo·c 1 gen 5.Sml 

en agua en ebullición 1 g "ª 1 Sml 

En cloro!ormo 1 g en 5 5 mi 

En acet~ 1 g en 50mJ 

.. En eter 1 gen 6CXlrnl 

.. Notormasales estables,sus-satestie ieidos fuertes seti-iéfroii:zan c:Ori·-;.:¡c¡fli:t.-d-eñ-.1 agua: 
' 
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: Descripción 

La cafelna es un polvo blanco o agu¡as brillantes. generalmente aglomeradas. Inodoro. 

con sabor amargo, la forma hidratada es eflorescente al aire. Sus soluciones son neutras al 

papel tornasol. (Farmacopea 4° edición, 1974). 

Análisis de la cafelna como producto terminado y corno materia prima 

Análisis de la cafelna en producto terminado·<1> pag· 11•3-111M. 

Los ensayos para identificar a la cafelna presente en medicamentos incluye: 

• Espectro de absorción en la región UV, con celdas de 1 cm. 

Cromatografla de capa fina. 

En cuanto a la Análisis de la cafelna presente en medicamentos se utiliza. 

Crornatografla en columna y examen de absorbancia en la región del UV a 276nm 

usando celdas de 1 cm. 

Cromatografla de llquidos de alta resolución (HPLC). 

Análisis de la cafelna como materia prima·<11 pag. s.&a-S4t 

La cafelna como materia prima se identifica por: 

Espectro de absorción en la región infrarroja . 

Espectro de absorción en la región UV. a 273nm aproximadamente. 

Crornatografla en capa fina, con lectura en UV. 

Por formación de un complejo color púrpura con ácido clorhldrico, clorato de potasio, y 

amoniaco. 

Por dar positiva la reacción caracterlstica de xantinas. 

La cafelna como materia pnma se valora por: 

• Potenciometrla en medio no acuoso, utilizando electrodo de vidrio. 

Los métodos utilizados en la valoración de la cafelna en medicamentos implica el uso de 

cromatografla. Aparte de que la celda de UV es muy cara. y la técnica de HPLC requiere 

equipo muy sofisticado, a nrvel industnal no solo implica gastos de equipo, smo también de 

una capacitación de personal más elaborada . 

La técnica de valoración de cafelna como matena pnrna, es una técnica más 

económica ya que solo utihza un potenciómetro y un electrodo de vidno. Dicho electrodo se 

puede sustituir por un electrodo POSAl-316 que es mucho más económico y puede ser 

j 



Generahdades 10 

elaborado prácticamente de cualquier !amano. Siendo la única limitante en la disminución de 

volumenes, la solubilidad de la muestra en un volumen determinado 

La potenciometrla aplicada en la calelna como materia pnma. puede ser empleada 

como una técnica estimativa, en la valoración del producto terminado, si la interferencia de 

los otros componentes de la formulación es mlnima Y si igualmente se obtienen los mismos 

resultados con un electrodo de vidrio que con uno POSAl-316, podemos emplear este en 

lugar del de vidrio, con las ventajas de poder minimizar el gasto de reactivos al reducir los 

volúmenes de titulación, que como se mencionó, el POSAl-316 puede ser elaborado de 

tamal'lo requerido. 

1 Caracteristicas de los electrodos 1 
L_ __J 

Para potenciometrfa se utilizan dos tipos de electrodos. 

El electrodo indicador.-Es el que responde a la actividad del analito. 

El electrodo de referencia.-Es el que mantiene un potencial fijo de referencia. 

Los electrodos de referencia más utilizados son los de plata-cloruro de plata y el electrodo 

de calomel ( o calomelanos ). 

El electrodo indicador más común es el de platino. pero puede utilizarse el de oro en 

aquellos casos en que el platino reaccione en la solución, asimismo se usan ampliamente 

diversos tipos de carbono como electrodos 1nd1cadores, puesto que en la superficie del 

carbono las velocidades de numerosas reacciones redox son altas. no obstante. los 

electrodos metálicos funcionan mejor cuando la superficie es grande y limpia. <11 pag 34~ 347 ' 

,---------------~ 

: Electrodos selectivos de iones. 

Los electrodos selectrvos de iones son los que responden selectrvamente a una especie 

presente en la solución Estos electrodos tienen una delgada membrana que separa la 

muestra problema y el mtenor del electrodo La parte interna del electrodo contiene una 

solución del ion de interés con actividad constante. La parte externa está en contacto con 

una muestra de compoS1ción variable. La diferencia de potencial a través de la membrana 

depende de la diferencia en la actividad de la especie del analrto entre la solución interna y la 

muestra problema ' 71 "'° 3!6-3!>6 
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El electrodo selectivo de iones más utilizado es el electrodo de vidrio, para medir pH. C
7

' 

DA~ 357 Pero existen otros electrodos también sensibles al pH y soportan entornos más 

adversos que el electrodo de vidrio. Un electrodo de iridio recubierto de lrO:- se comporta 

corno detector de pH (S. Bordi, M. Carlá y G. Papeschi. Anal. Chem .. 56. 317(1984).(7). 

El electrodo combinado - El electrodo combinado es. actualmente el de uso más 

común, con el se incorpora el electrodo de vidrio y el electrodo de referencia en un solo 

cuerpo. 

La parte del electrodo que responde a las variaciones de pH es la delgada membrana de 

vidrio de construcción especial, ubicada en el extremo del dispositivo. (Figura 2) 

,_.YE> C&l 
·~oo·.,~ 
l'ltecttcOO C1.• 
re-•@ .. f:H)CJB 

'""""' 

Fig. 2 Electrodo combinado de vidrio. 

La potenciometria. 

La medición de fuerzas electromotrices de celdas para obtener información qulmica se 

denomina potenciometrla.f' 1 pAg ><• 

La potenciometrla es un método electroqulmico que se basa en la tensión eléctrica entre 

dos electrodos (electrodo indicador de medición y electrodo de comparación o referencia) 

sumergidos en la solución que se va a examinar. Para realizar las valoraciones 

potenciométricas. basta medir la variación de la diferencia de potencial en función de la 

cantidad de soluetón valorada que se agrega. 

La precisión de la lectura del potenciómetro que se utiliza para la medición de la tensión 

debe ser de ::o 1 mV. Cuando la bibliograffa no indica lo contrario, puede utilizarse un 

¡ ¡ 
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electrodo de vidrio como electrodo indicador de medición y un electrodo de calomel como 

electrodo de comparación o referencia. 

La potenciometrla común sólo se aplica a los sistemas rápidos de óxido-reducción. Con 

un sistema electroqulmico lento, el potencial de equilibrio se alcanza progresivamente. Es 

entonces bastante diflcil seguir las variaciones del potencial. Esta es una limitación del 

método. 

En la potenciometrla se determinan los potenciales de una solución con corriente nula o 

establecida. 

De acuerdo con la ley de Nemst, el potencial de un electrodo es función de la 

concentración del cuerpo electrolizado. 

La potenciometrla permite la determinación del punto de equivalencia de una reacción de 

dosificación volumétrica. 

El uso de un electrodo de vidrio o de otro electrodo especifico proviene de la 

potenciometrla. Ya que no hay intercambio de electrones entre la solución y el electrodo sino 

simplemente un potencial de membrana. 

La potenciometrla puede ser de intensidad nula o de intensidad constante según la 

rapidez del sistema. tBl ""• 75
!;-

760 

Titulaciones en disolventes no acuosos. 

Los ácidos y las bases se definen como sustancias que al ser disueltas en agua, dejan en 

libertad iones hidrógeno e hidroxilo respectivamente. algo equivalente ocurre en otros 

disolventes. de hecho la potencia aparente de un ácido o de una base se determina por la 

magnitud de sus reacciones con el drsolvente. Por e¡emplo en un disolvente protofílico débil 

como el ácido acético. el grado de protonación del disolvente. muestra que la potencia de los 

ácidos en orden decreciente es perclórico. bromhldrico. sulfúrico. clorhldnco y nltnco. orden 

que es diferente en agua. 1'' 

Muchos compuestos insolubles en agua. cuando se drsuelven en drsolventes orgánicos. 

acentúan sus propiedades ácidas o básicas. por lo que seleccionando un disolvente 

adecuado , se puede valorar mediante titUlación no acuosa. p, 

l 
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Los compuestos puros de las preparaciones farmacéuticas se pueden titular directamente 

aunque a menudo es necesario aislar el ingrediente activo de los aditivos que pueden 

interferir. Los compuestos que pueden titularse como ácidos. incluyen los siguientes: ácidos 

halogenados, anhldridos ácidos, grupos carboxflicos ácidos, aminoácidos. enólicos, tales 

como barbitúricos y xantinas, imidas, fenoles, pirroles. y sulfonamidas. Los compuestos que 

se pueden titular como bases incluyen: aminas, compuestos heteroclclicos que contienen 

nitrógeno, oxazolinas, compuestos cuaternarios de amonio. sales alcalinas de ácidos 

orgánicos , sales alcaltnas de ácidos inorgánicos débiles y algunas sales de aminas. <
11 

pag 
31

'· 

315 

Como se ha visto hay tres razones por las cuales en las valoraciones de cafelna, debe 

cambiarse el agua, un disolvente universal, en el que los conceptos de disociación y 

equilibrio pueden comprenderse claramente, por otros disolventes no acuosos, caros, 

tóxicos. y de olor desagradable. 

1. La cafelna se solubiliza poco en agua tg en 46ml de agua a 25ºC. 

2. Su Kb es a 1 o·', a 25ºC y por lo que no puede valorarse cuantitabvamente en agua. 

3. Sus sales de ácidos fuertes se hidrolizan con facilidad en el agua. <
5 6 9

' 

Selección del disolvente 

Las caracterlsticas que debe reunir un disolvente para el análisis qulmico de la cafelna 

son: 

1. El HCIO, que se utiliza como valorante y la cafelna misma deben ser solubles en él. 

2. Debe ser accesible. de baja toXJcidad. de fácil purificación y barato. 

3. Los productos de la neutrahzac16n deben ser solubles en él. 

•· No deben producir reacciones colaterales""; 

Selección del valorante 

El ácido perclónco es el que se emplea mas. por lo general se disuelve en dioxano o 

en ácido acético. El d1oxano angina saltos de valoración más acusados. no obstante, su 

empleo es más dificil pues se contamina con agua muy fáC11mente. la fuente de HCIO, es 

una solución acuosa al 72% y por eso la disolución introduce agua automáticamente. 
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El agua puede eliminarse del ácido perclórico anadiendo la cantidad estequiométrica 

de anhídrido acético '' 1 

El HCIO. es el ácido de mayor fuerza si se disuelve en ácido acético y esto hace que 

sea el ácido más utilizado <71 

Detección del punto final. 

Titulaciones potenciométricas.- En las valoraciones en medios no acuosos. la 

potenciometría se emplea con la misma frecuencia que los indicadores coloridos. esto 

debido a la ventaja de proporcionar un registro permanente de la curva de valoración. lo cual 

permite detectar comportamientos anómalos al observar la curva a simple vista. La respuesta 

es. casi siempre rápida y el método puede automatizarse 111
> • ya que existen dos tipos de 

tituladores electrométricos automáticos, el primero es un equipo que adiciona el titulante 

automáticamente y registra en un graficador las diferencias de potencial durante el curso de 

la valoración, dando la curva sigmoidea. En el segundo tipo la adición del titulante se realiza 

automáticamente hasta que se alcanza un pH o potencial preestablecido, que corresponde al 

punto final y en ese momento cesa la adición del titulante ¡i:i. 

Se grafica potencial contra volumen y el punto de equivalencia se puede obtener por 

diferentes métodos como la primera y segunda derivadas. (1) 

Los métodos para detección del punto final en las titulaciones potenciométricas más 

empleados son 

..J Circulas y tangentes . 

..J Tangentes . 

..J Diagrama de Gran 

..J Primera derrvada . 

..J Segunda derivada. 112 > 
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Desarrollo expenmental 

Lista de material utilizado 

1 Agitador de vidrio 

1 Bureta de 1 Oml. 

Electrodo de calomel saturado marca Corning. 

1 Electrodo POSAl-316. elaborado en el laboratorio. 

1 Electrodo de vidrio. Marca Coming. 

1 Embudo de cristal. 

1 Espátula. 

3 matraces volumétricos de 1 O, 50 y 1 OOml. 

1 Parrilla de agitación. 

1 Pinza para bureta. 

3 Pipetas volumétricas de 2. 3 y 5ml. 

1 Piseta. 

2 Potenciómetros. marca Coming, modelo 7 . 

1 Pro pipeta. 

1 Soporte universal. 

3 Vasos de precipitados de 1 O, 50 y 100 mi. 

2 Copas tequileras de 20 mi aproximadamente 

1 Puente de agar. 

Reactivos. 

Acido. perclórico. reactivo analltico. marca Baker. 

Anhldrido acé!Jco. reacllvo analltico, marca Merck. 

Benceno. reac!Jvo anall!Jco. marca Baker 

Cafelna esttlndar.(obtenida por donación de la empresa Coca Cola "'"> 

Cafergot. marca Novar!Js 

Cafelna -------------- - -- 100 mg. 

Tartrato de ergotamina ----1 mg. 

Cbp - --------------------1 tableta. 

Muestras 

16 
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Desarrollo experimental 

Cafiaspirina marca Bayer. 

Cafelna 

Acido acetilsalicllico. 

Cbp. 

30mg. 

500 mg. 

1 tableta. 

Procedimiento. 

Preparación del reactivo estándar de cafelna <1>· 

1. Pesar y disolver 300mg de cafelna estándar en 8ml. de anhldrido acético y 8ml de 

benceno. 

2. Calentar hasta disolución completa adicionando un poco más de benceno. 

3. Dejar de calentar y agregar 8.6 mi. de anhldrido acético. 

4. Dejar enfriar y aforar a 50ml. con benceno. 

5. Tomar una allcuota de 5 mi 

Preparación de la muestra de Cafergot. 

1. Pesar 15 tabletas determinando la masa promedio de cada una. 

2. Pulvenzar y pesar el equivalente a tres tabletas. 

3. Disolver con 8 mi de anhldrido acético y 8 mi de benceno. 

4. Calentar sin llegar al punto de ebullición. 

5. Adicionar hasta 8 mi de benceno 

6. Suspender el calentamiento y agregar 8.5 mi de anhldrido acético. 

7. Filtrar. 

8. Aforar el filtrado a 50 mi con benceno. 

Preparación de la muestra de Cafiaspirina. 

1. Pesar 1 O tabletas de Cafiasp1nna 

2. Disolver en 50 mi de benceno bajo el mismo procedimiento que para Cafergot. 

3. Tomar 5ml de allcuota 

Preparación de la solución de HCl04 0.0680N. (•) 

1. Tomar 4.25 mi de ácido perclónco (grado reactivo). 

2. Adicionar 250 mi de ácido acético glacial. 

3. Agregar 10.5 mi de anhldndo acético. 

4. Aforar con ácido acético glacial a 500 mi. 

17 
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Preparación de la solución de HCI04 0.089 N1•l 

1. Tomar 2.5 mi de acido perclórico (grado reactivo) 

2. Adicionar 250 mi de acido acético glacial. 

3. Agregar 10.5 mi de anhldrido acético. 

4. Aforar con acido acético glacial a 500 mi. 

•Se utilizaron dos soluciones de acido perclórico, para valorar a los sistemas en estudio. 

Con la solución de concentración 0.089N se valoró la cafelna estandar y la cafelna contenida 

en Cafiaspirina, y con la solución 0.0680 N se valoró la calelna contenida en Cafergot. 

Estandarización de la solución de ácido perclórico <11. 

1. Pesar exactamente 350.2 mg de biftalato de potasio secado previamente a 120ºC por 

2 hrs. 

2. Disolver en 20 mi de acido acético glacial. 

3. Madir 5 mi de anhldrido acético. 

4. Titular con acido acético 6 veces como mlnimo. siguiendo la titulación 

potenciométricamente. 

5. Graficar el potencial en función del volumen agregado. 

6. Determinar el volumen promedio del punto de equivalencia, mediante el grafico de la 

primera derivada. 

7. Calcular la normalidad. 

-----·- -----·~· ----
1º0er1vada de estandar1zaclon d• 

perclortco. 

.::ztJ ~ º~~L iil o, 
,. o~ 

o • • 
24 

volu_,, cOfregldo.(ml.) 
í 

l 
l 
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Los cálculos para Ja concentración del ácido perclórico se presentan en Jos anexos. 

Valoración de la Cafelna estándar y cafelna presente en cada medicamento con HCIO, 

Se valoran 3 sistemas: 

1. Cafelna estándar. 

2. Cafelna en Cafergot. 

3. Cafelna en Cafiaspirna. 

Para cada uno de estos sistemas se realizan 6 valoraciones de acuerdo al siguiente 

esquema: 

1. Tomar una allcuota de 5 mi de cada muestra por separado y se Je agregan 2 mi de 

anhfdrido acético, para eliminar la posibilidad de existencia de agua. 

2. Llenar la bureta con el ácido perclórico e instalar una trampa de humedad para prevenir 

el ingreso de agua al trtulante 

3. Realizar el montaje experimental que se muestra en la figura 3 

4. Colocar en la copa de la izquierda un solución saturada de nitrato de potasio. con el 

electrodo de referencia. 

5. Comunicar la copa de la izquierda con la de la derecha que llevará la muestra, a través de 

un puente de agar. 

6. Colocar a la copa de la muestra el electrodo POSAl-316. y el electrodo de vidrio. 

Reacción de valoración. 

19 



Qc;;aqpllp eeyqmenta! 

1.- Electrodo de viario combinado 

2.- Electrooo POSAI 316 

3.- Electrodo de referencia 

4 .• Puente salino 
5.· Solución ae la muestra 

¡¡~¡ 

Í· ~ .. ---10 
¡ 

o. SoltJc1on de KN0
3
o 1M 

7.·Acioo oerclónco 

8.· Potenc1 ometro 
9.- Ag1taoor magnét1cci 
10 -Trampa d8 agua 

Figura 3. Titulación de cafeína utilizando electrodo POSAl-316 y 
electrodo de vidrio 

20 
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Valoración de cafelna estándar con electrodo de vidrio. 

En la página 24, la tabulación 1 muestra los datos experimentales obtenidos de tres 

valoraciones y su promedio con el electrodo de vidrio, al realizar la valoración de la cafeina 

estándar, el valor promedio fue graficado en la gráfica 1 y el valor del punto de equivalencia 

promedio se obtiene por primera derivada y se observa en la gráfica 2. 

En la tabla 1, página 30, se observa el volumen de equivalencia promedio que fue de 

1.78ml. de la valoración de la cafeina estándar y se obtienen una cantidad de mg, promedio 

de 30.76mg. 

Valoración de cafelna estándar con electrodo POSAl-316. 

La valoración de la cafeina estándar utilizando un electrodo POSAl-316 se muestra en la 

tabulación 2, página 25. a la vez que en el gráfico 3 se observan la curva de titulación 

promedio y en la gráfica 4, el valor del punto de equivalencia de dicho promedio, mediante la 

técnica de primera derivada. En la tabla 2 (página 30) se muestra el volumen promedio de 

equivalencia y la cantidad promedio de mg del medicamento. 

Valoración de cafelna en cafergot con electrodo de vidrio. 

Para la valoración de cafelna en cafergot en la tabulación 3 (página 26) se presentan los 

potenciales obtenidos, de tres valoraciones, asi como el potencial promedio. 

En el gráfico 5 y gráfico 6 se muestran la curva de valoración promedio de potencial 

contra volumen de valoración, y el volumen de punto de equivalencia calculado por el método 

de la primer derivada respectivamente. La tabla 3 (Página 31) ejemplifica el volumen de 

equivalencia de 2.3 mi. y los mg que corresponden. 30.37mg. 

Valoración de cafelna en cafergot con electrodo POSAl-316 

En la tabulación 4 (página 27) se observan los valores de potencial de tres valoraciones 

con electro POSAl-316 y su valor promedio. los gráficos 7 y 8 indican la curva promedio y el 

volumen de equivalencia que se obbene por la técnica de primera derivada. En la tabla 4 

(página 31) se puede apreciar el valor del volumen de equivalencia promedio de 2.3 mi. y la 

cantidad promedio en mg. de 30.37mg. 

Valoración de cafelna en cafiaispirina con electrodo de vidrio. 

La tabulación 5 (págma 28) representa los resultados del análisis potenciométrico 

realizado con electrodo de vidrio y su valor promedio. 
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En los gráficos 9 y 1 O podemos ver la tendencia de la titulación y su valor de punto de 

equivalencia por primera denvada. En la tabla 5 (página 32 ) se puede apreciar el volumen 

de equivalencia de 1.75 mi. que corresponde a 30.24 mg de cafelna. 

Valoración de cafelna en cafiaspirina con electrodo POSAl-316. 

Observando la tabulación 6, (página 29 ) tenemos reportadas las tres titulaciones y el 

valor promedio realizadas con el electrodo POSAl-316 de la cafelna en cafiaspirina. 

Los gráficos 11 y 12 permiten observar la trayectoria de la titulación y su correspondiente 

volumen de punto de equivalencia. La tabla 6 (página 32) muestra el volumen de 

equivalencia promedio 1.75ml. que corresponde a 30.24 mg de cafelna. 



Resunados 24 

Grafico de valoracion de cafeína estandar con electrodo 
de vidrio. 

TABULACION 1 GRÁFICO 1 
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Grafico de valoraclon de cafeina estandar con electrodo 
POSAI 316 

TABULACIÓN 2 
1 

GRÁFICO 3 
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Vol 1 

1 l 
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Grafico de valoracion de cafeína en cafergot con 
electrodo de vidrio. 

TABULACIÓN 3 

E 1 E2 E3 IE prom 
500 1 525 510 1 51167 
510 530 525 1 521 67 
525 1 545 535 1 535 
540 ¡ 555 575 1 556 67 
555 1 575 590 1 573 33 
575 595 600 1 590 
620 1 645 630 1 631 67 
735 760 750 1 748 33 
760 785 775 1 773 33 
745 790 785 1 773 33 
750 795 790 ¡ i78 33 
750 ! 800 790 ! 780 
755 l 800 790 ¡ 781 67 
755 1 800 790 ! 781 67 
755 800 790 ; ?Sí 67 
760 1 800 790 1 783 33 
760 1 800 790 i 783 33 
760 1 800 790 i 783 33 
760 1 800 790 ! 783 33 
760 1 800 790 1 733 33 

GRÁFICO 5 
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Grafico de cafeina en cafergot con electrodo POSAl-316 

TABULACIÓN 4 
11 

GRÁFICO 7 
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Grafico de valoracion de cafeina en cafiaspirina con 
electrodo de vidrio. 

TABULACIÓN 5 

Vol mi E1mV IE2mY E3mV ÍE prom 
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1.2 504 545 542 l 530 3 
13 1510 1549 548 1535 7 
14 1514 1557 554 !5417 
1.5 1520 1567 566 1551 o 
1.6 1526 1613 610 15830 
1.7 534 652 645 1510 3 
18 1712 772 779 17543 
19 1763 1787 73: !778 2 
2 1774 1798 795 1789 o 
2 i 1783 /803 802 l 795 o 

122 1788 !806 806 18000 
23 1791 !809 809 i8030 
24 1794 1810 810 /804 7 
2 5 1795 810 811 1805 3 
2.6 1797 81 í 811 1805 3 
2.7 1798 811 812 1807 o 

11 
GRÁFICO 9 

1 1 3 1 6 1 9 2.2 
vWlle!i 'li 

GRÁFICO 10 

28 



Grafico de cafeina en cafiaspirina con electrodo 
POSAI 316 

TABULACIÓN 6 
11 

GRÁFICO 11 

Vol 1E1 mv 1 E2mv 1 E3mv orm mv Grafico de 1ava1oración decafeina en cafiaspinna con 
1 1635 1 608 1 625 62267 e1ectroaoPOSAl-31S 

111 j535 i 616 l 62s l62567 ¡_ 9JJ.-¡---;---;--í~----~:=-~-: '-¡ _...__, ---'¡---'-¡ ---'-,-- u!! 1 1 1 ! r ~ -1 . 1 
L-1 :;_2 _.;...;...63;_;_5 ____._.....;..62:;_1~6_27----=62_76:.._7 _ g :fro:l 1 1 1 1 ]' ; 11 : 

....... ! 1 _3 __ 16_38_!_6_27_1 _62_9 _6_31_3_3 -, ~ E-700 1 : l .. : : 1 : 
L-11 4_,¡_;_l 64_1 ____._/ .....;..63_3_._l .....;..6_33__./..;,..;.63.....;..5 6_7 --i¡ WJ ~ 1 1 ; 1 

1--1 _s __..._! f.4_6_1_64_0__._I _64_1 __._I f.4_2_3_3 __,i , 1.2 1 _4 16 1 s 2 22 2 ¿ 2 o 
1--1 -'--6 -.;..;;./ 6.....;..50---;/_6'-77~/ -'-6 7-'-4 -'-6'-'-6 7_---;! Vol de raloración mi 
1 7 /655 1 715 1 712 16~ 

' 

¡ 1 9 1878 : 847 ! 852 1859 1 
GRAFICO 12 

29 

11 8 1828 1 8:.a 1 843 1835 1 

/2 1890 ¡ 8~ 1 858 186733 ~I ====================~ 
121 1898 ! 857 ! 862 1872 33 
12 2 1902 ¡ 859 i 864 1875 
12 3 1905 i 860 ! 866 1877 
124 1908 ! 863 ! 866 1879 
12 5 1908 1 865 1 872 1881 67 
2 6 1910 ' 865 1 872 882 33 

i 1 1 

191J j ~-1 75 ~ 100J 1 \ 

~ 9lJ / \ 
o~·--···~·d~:;_·_~'>--+=*:=I·.._, •• _, 

1 i 5 
Volumen (mf] 

2 

_J 



30 

____ ___!~8~ __ 1: ~a!elna estándar en 5ml. de allcuota (Elec.~idr~!: ________ _j 

Valoración 

1 

Vol. de 

equivalencia (mi.) 

1.85 

Contenido de 

cafeína en mg 

31.97 
'---------- ·----------------------------

2 

3 

promedios 

1.75 

1.75 

1.78 

30.24 

30.24 

30.76 

TABLA 2. Cafelna estándar en 5ml. de allcuota (Elec.POSAl-316). 

Valoración 
Vol. de equivalencia Contenido de 

(mi.) cafeína en mg 
------- ------ ·-·---- -------· -----·-~---·-·-~·------

1 

2 

3 

promedios 

1.85 31.97 
-------- ·------------------------·--' 

1.75 30.24 

1.75 

1.78 

30.24 

30.76 
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TABLA 3. Cafelna en Cafergot en 5ml. de allcuota (Elec.vidrio). 

-------------·--·--·--------··-----·--·-------- ---- --~ --- -.-----·---- ---·-·----- - -----···--·- - ·---------

L-

Valoración 

1 

2 

3 

promedios 

Vol. de 

equivalencia (mi.) 

2.3 

Contenido de 

cafeína en mg 

30.37 
--------------------

2.3 30.37 
-----

2.3 30.37 

2.3 30.37 

TABLA 4.Cafelna en Cafergot en 5ml. de allcuota (Elec. POSAl-316) 

----------------------------------------------------·----·---------·---------, 
Vol. de Contenido de 1 

Valoración : 

1 

equivalencia (mi.) cafeína en mg. ' 

2.3 
·--- --- -------------

30.37 ' ' 

------------ - --·---- -------------------------- - ··---- ---------------
2 2.3 30.37 

3 2.3 30.37 
----------- ---------- ---: 

promedios 2.3 30.37 1 
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TABLA 5. Cafelna en Caf°lasplrlna en 5ml de allcuota (Elec. Vidrio). 

Valoración 

1 

Vol. de 

equivalencia (mi.) 

1.75 

Contenido de 

cafeína 

en mg. 

30.24 
---·----·-----------------· --------·----------·- ----·-----

2 

3 

promedios 

1.75 

1.75 

1.75 

30.24 

30.24 

30.24 
------------------~ 

TABLA 6. C3fcina en Caflasplrlna en 5ml de allcuota (Elcc. POSAl-316) 

Valoración 

1 

2 

Vol. De 

equivalencia (mi.) 

1.75 

Contenido de 

cafeína en mg. 

30.24 

1.75 30.24 
1 

·---------------·---------··~-------

3 1. 75 30.24 

promedios 1.75 30.24 
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Análisis de resultados. 

De acuerdo a las tablas 1 y 2, podemos observar los mismos resultados con el electrodo de 

vrdno y el electrodo POSAl-316 en la valoración de cafelna estandar. 

L;i v;ilornción de C;ifergot segtin las tablas 3 y 4 muestra un comportamiento similar t;into 

para la lectura con electrodo de vidrio como en la lectura con electrodo POSAl-316. 

En lo que respecta a la valoración de cafelna en la Cafiaspirina las tablas 5 y 6 muestran 

un comportamiento igual tanto para el electrodo de vidrio como para el electrodo POSAl-316. 

Comparando los datos de la cafelna estándar con la contenida en el Cafergot y 

Cafiaspirina se observa que los otros componentes de la formulación, no afectan la titulación 

de la cafelna. 

Dada la fidelidad de los resultados obtenidos, se hace innecesario realizar cualquier tipo de 

estadlstica. Podemos concluir que es equivalente utilizar el electrodo de vidrio y el electrodo 

POSAl-316. 
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Conclusiones. 

Es equivalente utilizar el electrodo POSAI -316 al de vidrio. con la ventaja de que se 

puede elaborar prácticamente de cualquier tamaño, minimizando aún más los volúmenes 

a emplear en una valoración. 

2 La potenciometrla es una técnica que es útil , para estimar la cantidad de cafelna en 

Cafergot y Cafiaspirina. 

J Las interferencias en la valoración por parte de los demás componentes de la formula, 

no afectan en forma importante el resultado esperado según lo indicado en el marbete de 

cada producto. aunque se debe considerar el 6.62% de error respecto al estandar. 

4 El electrodo POSAl-316 puede sustituir al electrodo de vidrio en la valoración 

potenciométrica de la cafclna, ya que se obtienen resultados idcnticos en los volúmenes 

de equivalencia con ambos electrodos, también se favorece de este modo la disminución 

de volúmenes, por la posibilidad de construir dicho electrodo de cualquier tamal\o. 

l 
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Anexo 

CALCULOS DE CONCENTRACIÓN DE LA CAFEINA ESTÁNDAR EN FUNCIÓN 

DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS 

CAFEÍNA ESTÁNDAR.-

Datos: 

Pureza de la cafelna utilizada: 96.217% 

Cantidad pesada: 300 mg de cafelna, lo que equivale a 288.651mg de cafelna pura. 

Concentración del ácido perclórico, valorante: 0.089N. 

Volumen de equrvalencia: 1.78 mi. 

Volumen de la muestra: 5 mi. 

Peso molecular de la cafclna 194.19 g/mol. 

( 3~"'~)í2-(~L~) = 5 77m.11lml .(mg de cafelna por cada mi. en la allcuota.) 
\ ;,um/ \ IOO 

r 5 77mg) 5ml.l -;;;¡- = 28 85m.11. (mg de cafefna en 5 mi.) 

(
O 089mt.'q \( lmmo/ \r 194 19mg '\ 

1.78111/ _:_ ____ JI -- ll ----- ¡ = 30.76mg (mg de cafelna cuantificado 
mi \. lm.,q J\ 111mwl. ¡ 

experiment;,lmente) 

30 76mxf __!~~·-) = 106.6~% 
1.28 85mg 

106 6~~ ~ - 100% = 6 (>~%Je error 

Resultados: 

Cantidad de cafelna pura en la muestra: 28.85 mg 

Cantidad experimental de cafelna en la muestra : 30.76 mg 

Porcentaje de error 6.62% 

Procedimiento ilustrado. 

1 v,=2.3 mi. 
C'.=0.0680 

wmeq 

1. Se toma una allcuota de 5 mi. 

2. Con lo que se tienen 28.8651 mg de 

producto en 5 mi . considerando la pureza de 

96.217%. 

3. Se titula y se gastan 1.78 mi de una 

solución de acido perclónco 0.089 N 
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Se peso 300mg de cafefna 
estándar con una pureza 
del 96.217% que 
corresponde a 288.628mg 
de cafelna pura. 

4. Por lo que se concluye que en solución 

existen 0.15842 meq. lo que equivale a 30.76 

mg de cafelna. 

5. Con lo que se tiene un error de 6.62% 

11 V1N1=V2N2 
11 V1N1=(1.78 mi)( 0.089 N)= 0.15842meq. 
1 1lmnro!V19~.19m¡! \ 

~~~~~~~~~~~~~ 
1 

0.15842meq. l_ .. _____ Jl ___ ------ ¡= 30.76mg 
. lm,·q , lmmol , 
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CALCULOS DE CONCENTRACIÓN DEL MEDICAMENTO EN FUNCIÓN 

DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS. 

CAFEÍNA EN CAFERGOT 

Datos: 

El volumen de equivalencia obtenido fue de 2.3 mi. 

El volumen de la muestra era de 5 mi. 

Cada mi. de muestra equivale 13.98 mg de cafelna. 

La concentración del écido perclórico es de 0.0680 N 

Resultados: 

Se valoraron 69.89 mg de cafelna. 

Se gastaron 2.3 mi de valorante, con concentración 0.0680 N, que equivale 0.1562 meq. de 

ácido perclónco. 

La concentración de cafelna en la allcuota es de O 0312 N 

La cantidad de equrvalentes en la muestra es de 0.1562 meq 

La cantidad de cafelna en la allcuota es de 30.33 mg. 

Considerando que la allcuota contenía 69.89 mg de producto. Se obtiene que una tableta con 

232.96 mg contiene 101.1053 mg de cafelna. 

El marbete dice que debe haber 100 mg. 

f:ST/11¡, TESIS ~O SAU 
Ftnl,fOTFC ~-
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Anexo 

Procedimiento ilustrado. 

[ Concentración de 13.98 mg/rnl j 
~------------

V1=2.3 mi. 
C1=0.0680 

r1n1----¡ 
1 

101.12 mg 
1 

~ 

6. Se pesan y disuelven 3 tabletas en 50 mi. 

de solvente.(masa de una tableta de aprox. 

0.2327 g = 232.7 rng). 

7. Se torna una ellcuota de 5 mi.( 69.8 mg de 

muestra). 

8. Con lo que se tienen 69.89 rng de producto 

en 5 mi. Esto es 13.98 rng/rnl. de 

medicamento. 

9. Se titula y se gastan 2.3 mi de una solución 

de écido perclórico 0.0680 N 

10. Por lo que se concluye que en solución 

existen 0.1564 meq. lo que equivale a 30.37 

mg de cafelna en 69.89 mg de medicamento. 

11.Entonces en 232.70 mg habrá 101.12 mg. 

de cafelna. Lo que corresponde a una tableta. 

1 tableta tiene 101.09 mg de cafclna 

30.37 mg de cafelna en 11 V1N1=V2N2 
69.89 mg de producto. li V1N1=(2.3 mi)( 0.0680 N)= 0.1564meq. 
1 tableta con 232.7mg ¡¡ ( lm ¡[ir 194 19 ) 

--tie-ne~-po~r-ta~n-to~1-0_1_.1_2_mg~~~'·'~~~~º-·_1_564~-meq~-·~·----m-o~~-----_--_-_"'_-~_-~'--~30_._3_7_m_g~~~---de cafelna. _ . lmeq . lmnwl 
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Anexo 

CAFEÍNA EN Cafiasp1nna 

Datos: 

El volumen de equivalencia obtenido fue de 1.75 mi. 

El volumen de la muestra era de 5 mi. 

Cada mi. de muestra equivale 130.136 mg de cafelna. 

La concentración del ácido perclOrico es de O. 089 N 

Resultados 

Se titularon 650.68 mg de Cafiaspirina. 

Se gastaron 1.75 mi. de valorante, con concentración O. 089 N, que equivale 0.156 meq. 

La concentración de Cafiaspirina en la allcuota es de 130.16 mg/ml. 

La cantidad de cafelna en la allcuota es de 30.24 mg. 

Considerando que la allcuota contenla 650.68 mg de producto, con el otro principio activo 

(Ácido acebl sahclhco) y los componentes ad1c1onales que conforman la presentación. Se 

obtiene que una tableta con 650 68 mg contiene 30 24 mg de cafelna 

El marbete dice que debe haber 30 mg de cafeina por tableta. 
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Procedimiento ilustrado 

1. Se pesaron 10 tabletas de Cafiaspinna ( 6506.8 mg) 

2. Se disuelven en 50 mi. 

3. Se toman 5 mi de allcuota con lo que se tienen 650.68 mg de medicamento. esto es 

130.136 mglml. 

4. Se titula y se gastan 1.75 mi de una solución 0.089 N de ácido perclórico. 

5. Se tienen por ello 0.156 meq de cafefna en la allcuota. 

6. Se relacionan los equivalentes con la masa y se tiene que son 30.24 mg de cafefna en 

650.08 mg de medicamento lo que equivale a una tableta. 

\ 7. Se concluye que en una tableta existen 30.24 mg de cafelna. El marbete dice que debe 

haber 30 mg por lo que se concluye que es un valor muy cercano al esperado. 

V1=1.75 mi. 
C1=0.089 N 

~meq 

1 
6506.Rmg l 'o· 1,. . 1 ---- = ·' .. •bOJg/CC 

~Oml 

Se disuelven 1 O tabletas en SO mi. 

y se toma una alfcuota de 5 mi con lo que se tienen 

650.68 mg de producto 

La masa de 1 O tabletas = 6506.8 mg 

1 tableta =- 650.68 mg 

30.24 mg de cafelna en ¡'I V,N,=V2N2 

650.68 mg de producto. 1 V1N1=(1.75 mi)( 0.089 N)= 0.15575 meq. 
1 1_ tableta con 650.68 mg 11 ( lmmol \! 1 •1.i 1 'lmg \ 
1 tiene por tanto 30.24 mg de 11 0.15575 meq. / --·-- p · - ! = 30.24 mg 

• · ___J • lm.-a .. lmnro/ : 



43 



B1bh rafia 

BIBLIOGRAFIA 

Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos. 5° ed1c. Pag.5'48-549. 

Pellcula de óxidos sobre acero inoxidable 316 (POSAl-316) como electrodo indicador de 

pH en medio no acuoso. Sociedad qulmica de México No 7 Vol.41. pp. 3-7 (1997). 

Bertram G. Katzung, Anlhony J. Trevor Farmacologla auto evaluación y repaso .. 2 ED. 

Edit. El manual modemo.(1995) Pág.:248-249. 

4 Rodrlguez Carranza. Vademécum Académico de medicamentos .(VAM) .. 2ed.Edit.Mc. 

Graw Hill. 1995.Pag.321-322. 

Susan Budavari Thc Mcrck lndcx: An cncyclopcdia of chcmical. drug. and biological. 11• 

edición. Editorial Merck & Co., lnc., USA. 1968. pag. 132-145. 

" Gabriela Rodrlguez Barrón Espectrofotometrla de derivadas en la determinación de 

cafelna en productos de café. Tesis de licenciatura en qulmica Farmacéutica Biológica. 

UNAM 1997.Pág.18-19. 

7 Daniel C.Harns Análisis gulm1co cuantrtatrvo .. ED. lberoaménca. 3• ed1c1ón. 1994. Pág. 

65-68 

Dom1rnque Pradeau et al . Anahs1s guim1cos farmacéu1Jcos de medicamentos. Ed. Uteha, 

1• edición. 1998. pag 759-760. 

•1 Donald J. Pietrzyk y Clyde W. Frank. Química Analítica. Ed.lnteramericana. 2• edición. 

, 1983. Pág. 194-202. 

1u Ayres Gilbert H. Análisis gulm1co cuantitativo .Edil Newyork Harper & Row. Segunda 

edición. 1970. PáQ.513-533. 

1 i Connors Kennetti Curso de anahs1s farmacéutico .. Ed. Reverte. S.A.(1980). 

1: William O. Foye. Principios de gulm1ca farmacéutica Edrtorial Reverte.(1984).Pág.28-29. 

l.' Abigail Martlnez Estrada y Nancy Roxana Ramlrez Vázquez. Elaboración y prueba de las 

POSAl-316 como electrodos indicadores en ti1ulaciones REDOX que involucran al hierro 

Tesis de licenciatura en 1ngenierla qulmica UNAM 1997. Pág.32-34 

14 Canos Alberto Ru1z Palomo .Estudio de la pellcula de óXldos sobre acero inoxidable 316 

por métodos electrogulm1cos y microscopia electrónica Tesis de hcencratura en lngenierla 

Qulmica UNAM (1997).Pag. 52-58. 

1 ~ Skoog, O.A. and West D.M Fundamentos de gulmica analltica .. Editonal Reverte. Pag 65-

67. 

44 


	Portada
	Índice
	Capítulo 1. Objetivos
	Capítulo 2. Introducción
	Capítulo 3. Generalidades
	Capítulo 4. Desarrollo Experimental
	Capítulo 5. Resultados
	Capítulo 6. Análisis de Resultados y Conclusiones
	Capítulo 7. Anexo
	Capítulo 8. Bibliografía



