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Prefacio 
 

Es un honor presentar a ustedes este compendio de resúmenes en extenso que representa el 

relanzamiento de la revista “Teoría y Aplicaciones de la Química Analítica en México”, en la que 

una vez más exploramos las fronteras de esta ciencia en nuestro país. La Química Analítica es 

una disciplina esencial en el mundo de la investigación científica y en la industria, y en México es 

inegable que contamos con una comunidad, tanto profesional como estudiantil, comprometida 

con su avance y evolución.  

 

En esta edición, hemos logrado recabar una amplia variedad de investigaciones, donde se refleja 

el estado actual de la Química Analítica en nuestro país. Los autores abordan una amplia gama 

de temas que son fundamentales para comprender y resolver los desafíos científicos y 

tecnológicos actuales.  

 

A través de esta revista, esperamos fomentar la comunicación y la colaboración entre los 

profesionales de esta disciplina para la resolución de problemas cada vez más complejos, y que 

muchas veces impactan en la mejora de los problemas a los que se enfrenta la sociedad en 

general.  

 

Agradecemos sinceramente a todos los autores, revisores y colaboradores que hicieron posible 

esta revista, su dedicación y experiencia son fundamentales para mantener los estándares de 

excelencia que caracterizan a la AMQA.  

 

Esperamos que disfruten de esta edición y que encuentren inspiración para sus propias 

investigaciones y aplicaciones prácticas; juntos continuaremos avanzando en la frontera del 

conocimiento en el apasionante mundo de la Química Analítica. 
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Introducción 
Los lípidos son un grupo de compuestos que incluyen grasas, aceites y esteroides. Se 
clasifican en lípidos simples que incluyen grasas y ceras, triglicéridos y ácidos grasos 
libres. Los lípidos complejos se refieren a fosfolípidos, glucolípidos, sulfolípidos y 
aminolípidos. Los ácidos grasos comúnmente forman esteres con el glicerol, dando lugar 
a los triglicéridos que son los componentes principales de los lípidos. Existe una 
diversidad de ácidos grasos que varían en la longitud de cadena, grado de insaturación, 
geometría y posición de los enlaces dobles. Pueden clasificarse como saturados cuando 
sólo están presentes enlaces sencillos de carbono-carbono, monoinsaturados cuando 
presentan un enlace doble carbono-carbono, y poliinsaturados cuando presentan más de 
un enlace doble carbono-carbono. Por su parte, los triglicéridos se estructuran por 
cadenas de carbono que poseen en los extremos de la cadena alifática un grupo metilo 
y un grupo carboxilo unido al glicerol. Por lo tanto, es importante caracterizar y determinar 
los ácidos grasos unidos al glicerol, el cual se denomina perfil de ácidos grasos y es 
característico del origen de los lípidos [1]. 
El perfil de ácidos grasos se determina principalmente por cromatografía de gases debido 
a su alta sensibilidad y reproducibilidad. Los métodos cromatográficos actuales 
equipados con columnas capilares de alta resolución permiten su aplicación a casi todo 
tipo de muestras. Sin embargo, dado que los triglicéridos son compuestos no volátiles, 
no pueden ser analizados de una manera directa. En consecuencia, es necesario 
derivatizar los analitos para que sean adecuados para el análisis mediante esta técnica. 
La reacción de transesterificación de triglicéridos es el proceso de derivatización 
comúnmente empleado en el análisis por cromatografía de gases. Esta reacción se basa 
en la formación de esteres de cadena corta a partir de un triglicérido con un alcohol, 
cuando se utiliza metanol se forman ésteres metílicos de ácidos grasos que son la forma 
más aplicada en el análisis del perfil de ácidos grasos. Para que la reacción de 
derivatización proceda, se requiere usar un catalizador homogéneo ácido o básico. El 
trifluoruro de boro es el catalizador ácido más empleado en la formación de ésteres 
metílicos. Sin embargo, se ha descrito que tiene como desventajas la formación de 
isómeros en los sistemas conjugados, además de ser tóxico y corrosivo [1].  
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A pesar de presentar rendimientos altos, el uso de catalizadores homogéneos supone un 
problema para su reutilización ya que son difíciles de recuperar para ser usados en más 
de un proceso. Para evitar esos problemas, se ha propuesto el uso de catalizadores 
heterogéneos básicos, basados en óxido de calcio (CaO), en la obtención de ésteres 
metílicos mediante transesterificación.  
El CaO es un buen candidato como catalizador heterogéneo ya que es abundante, su 
producción es económica y presenta una reactividad aceptable en la reacción de 
transesterificación de triglicéridos para formar biodiesel. El CaO puede obtenerse de 
piedra caliza y de materiales que son considerados desperdicios como cáscara de huevo, 
huesos, residuos de la industria de la construcción, entre otros [2]. El presente trabajo 
propone evaluar la factibilidad del uso de CaO en la obtención esteres metílicos para la 
determinación del perfil de ácidos grasos mediante cromatografía de gases, empleando 
aceite de oliva como muestra conocida.   
 
Parte Experimental 
El catalizador de CaO se sintetizó a partir de cal comercial, la cual se calcinó a 800 °C 
por 4 horas para favorecer la formación del óxido. Considerando la reacción de 
transesterificación, se evaluaron relaciones molares MeOH/Aceite de oliva para 
garantizar la formación de los productos durante la síntesis para el análisis del perfil de 
ácidos grasos en aceite de oliva. Se realizaron tres experimentos bajo las siguientes 
condiciones: temperatura de 70 °C, 0.07 g de catalizador, 1.5 h de reacción y tres 
diferentes cantidades de metanol en relación molar metanol/aceite (10.0, 12.5 y 15.0). 
Las reacciones de transesterificación de aceite de oliva se realizaron en una ampolleta 
de vidrio de 5 mL a la que se le adicionó catalizador, metanol y aceite. La ampolleta se 
sella y se introduce a un horno precalentado a 70 °C durante el tiempo antes mencionado.  
Concluida la reacción, se observa la presencia de 3 fases: sólida (inferior), fase oleosa 
(intermedia) y fase polar (superior). Con una micropipeta se aspiran 40 μL de la fase 
oleosa y se mezcla con 400 μL de una solución de naftaleno (100 mg L-1, en hexano). La 
mezcla se inyecta (0.5 μL, sin división de flujo) en un cromatógrafo de gases con detector 
de ionización en llama (FID, Agilent Technologies 6890N Network GC System) 
empleando una columna SGE-BPX70 (30 mx0.32 mm, 70 % de cianopropil polisilfenileno 
siloxano). La rampa de temperatura de separación es de 5 °C/min desde 50 °C hasta 220 
°C teniendo un tiempo de análisis de 44 min.  
La evaluación de la exactitud se realizó comparando los resultados obtenidos utilizando 
BF3 como catalizador [4]. Se pesan 0.3 g de aceite, se agregan 6 mL de metóxido de 
sodio y se hace reaccionar a reflujo por 10 minutos a 120 °C. Al finalizar el tiempo se 
agregan 6 mL de BF3 y se mantiene a reflujo por 15 minutos, al terminar la reacción, se 
realiza una extracción con 6.0 mL de hexano, analizando la fase de hexano en el 
cromatógrafo de gases a las mismas condiciones instrumentales.  
 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      14 

 

 

Resultados y Discusión 
Las cantidades adicionadas de metanol se encuentran en exceso (relación molar 
MEOH/aceite de 10.0) porque se ha descrito que el uso en exceso de metanol promueve 
el desplazamiento de la reacción hacia la formación de ésteres metílicos [2]. Se realizaron 
los análisis de perfil de ácidos grasos por cromatografía de gases correspondientes a los 
tres experimentos a distintas relaciones molares MeOH/aceite, 10.0/1.0, 12.5/1.0 y 
15.0/1.0.  
Los cromatogramas obtenidos (Figura 1) muestran las señales asignadas a los cinco 
ácidos grasos predominantes en aceite de oliva: ácido palmítico (C16:0), ácido 
palmitoleico (C16:1), ácido esteárico (C18:0), ácido oleico (C18:1) y ácido linoleico 
(C18:2). Los resultados son congruentes con la composición del aceite de oliva descrito 
por el codex alimentarius [5]. Utilizando la relación de las señales del C18:1/Estándar 
interno (Figura 2), se puede observar que la relación de señales disminuye conforme 
aumenta la relación de reactivos, se ha descrito que, al adicionar un exceso de metanol 
con una relación molar MeOH/aceite mayor a 12.0, el equilibrio se desplaza hacia los 
reactivos. En reacciones de síntesis de biodiesel se ha descrito que el valor adecuado de 
la relación molar MeOH/Aceite está en alrededor de 12.0 [3].  
 

 

 
Figura 1. Cromatogramas de los experimentos de transesterificación de aceite de oliva a diferentes 
relaciones molares MeOH/Aceite. 
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Considerando que el perfil de ácidos grasos se obtiene mediante sumatoria de áreas, se 
determinó el perfil en las tres relaciones mencionadas empleando el catalizador de CaO, 
y la metodología oficial (BF3/MeOH) [4], los resultados se presentan en la Tabla 1. El 
análisis de varianza del contenido de ácidos grasos no presenta diferencia significativa 
entre las tres relaciones (p>0.05), adicionalmente al compararse los resultados con la 
metodología oficial tampoco existen diferencias significativas (p>0.05). 
 

 
Figura 2. Relación de señales C18:1/Estándar Interno obtenidas empleando CaO como catalizador y 
variando la relación molar MeOH/aceite. 

 
Tabla 1. Proporciones obtenidas de ésteres metílicos a las relaciones molares de 10.0/1.0, 12.5/1.0, 
15.0/1.0, BF3. 

Ácidos grasos 10.0/1.0 12.5/1.0 15/1.0 BF3/MeOH 

C16:0 24.9 24.9 25.0 25.5 

C16:1 2.3 2.3 2.6 1.4 

C18:0 2.1 2.2 1.9 2.7 

C18:1 59.9 60.1 59.3 61.0 

C18:2 10.7 10.5 11.3 9.5 
 

Con la finalidad de evaluar la vida útil del catalizador heterogéneo propuesto, se 
determinó el número de ciclos que puede utilizarse. El catalizador una vez obtenido se 
lava con hexano y se seca a 100°C, bajo estas condiciones se puede utilizar para tres 
reacciones. Con la finalidad de identificar los reactivos involucrados en la 
transesterificación, se realizó el análisis de Difracción de Rayos X de polvos del 
catalizador antes y después de ser utilizado. La Figura 2 muestra que el catalizador 
original (Fig. 3A) es una mezcla de Ca(OH)2 y CaO mientras que en el catalizador usado 
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(Fig. 3B) se observa un decremento de las señales de CaO, lo que indica que la fase 
activa es el CaO.  
 
Conclusiones 
El catalizador de CaO sintetizado a partir de cal presentó resultados favorables en la 
obtención de ésteres metílicos a partir de aceite de oliva para el análisis del perfil de 
ácidos grasos mediante cromatografía de gases. Sin embargo, tras el uso en varios 
ciclos, el catalizador requiere ser recalcinado, ya que el aumento de la formación de 
Ca(OH)2 disminuye su actividad.  
 

 
Figura 3. Difracción de rayos X del catalizador de CaO (A) sin utilizar y (B) con un ciclo de uso. 
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Introducción 
La acrilamida (H2C=CHCONH2) es un compuesto volátil (amida insaturada) que se forma 
durante el proceso térmico de alimentos como galletas, pan, cereales, café, cacao y 
papas fritas [1]. Existen dos rutas de reacción para la formación de la acrilamida, las 
reacciones de Maillard y a través de la acroleína. Las reacciones de Maillard involucran 
a un aminoácido (comúnmente asparagina) y azucares reductores que por la eliminación 
de agua del azúcar-proteína conjugado se forma la base de Schiff. El producto 
descarboxilado de esta base genera a la acrilamida mediante la eliminación de la imina 
o después de la hidrolización. El otro precursor de acrilamida es la acroleína que se forma 
en el calentamiento de aceites comestibles sobre su punto de humo. A esta temperatura, 
el glicerol se degrada dando lugar a la acroleína. La acroleína al oxidarse forma ácido 
acrílico y produce acrilamida en presencia de asparagina [2]. 
La acrilamida tiene efectos citotóxicos, carcinogénicos y mutagénicos. En las células, es 
metabolizada por la conjugación con glutatión por tres mecanismos diferentes: (1) no 
enzimática, (2) enzimática (glutatión-S-transferasa) y (3) reacción de epoxidación 
mediante el citocromo P-450 CYP2E1. El metabolito de la reacción es glicidamida que en 
contraste con la acrilamida eleva la estabilidad de la formación de aductos con el ADN 
induciendo carcinogénesis [1]. 
Debido a los posibles efectos adversos a la salud se han desarrollado diversas 
estrategias para la mitigación de acrilamida, las cuales incluyen la selección de 
ingredientes, almacenamiento y temperatura de proceso [3]. La acrilamida puede estar 
involucrada en diferentes reacciones: adiciones nucleofílicas, Diels-Alder y radicales 
libres debido a la reactividad del doble enlace vinílico. El ataque nucleofílico con tioles 
(R-SH) y aminas (R-NH2) en el carbono electrofílico del vinilo de la acrilamida forma 
productos secundarios que disminuyen la concentración de acrilamida libre. Cuando la 
reacción de adición conjugada es catalizada por un nucleófilo fuerte se genera una base 
fuerte, produciendo el enolato zwitteriónico, que es el intermediario responsable de la 
desprotonación del nucleófilo [4]. Por lo que, la formación de aductos mediante la 
reacción de acrilamida y tioles (ej. glutatión, cisteína y derivados) puede ser una 
estrategia para mitigar a la acrilamida [5]. El objetivo de este trabajo es estudiar la cinética 
de la reacción de moléculas modelo (L-cisteína y L-glutatión) y acrilamida para 
comprender el mecanismo de reacción en la mitigación de acrilamida. 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      19 

 

 

Parte Experimental 
Reactivos  
L-cisteína (L-Cys), L-glutatión (L-GSH), ácido 5,5’-ditiobis-(2-nitro-benzoico) (DTNB), 
acrilamida (ACR) y fosfato de sodio monobásico monohidratado se adquirieron de Sigma 
Aldrich (St. Louis, MO, EUA). NaOH se adquirió de Meyer (Ciudad de México, México). 
Agua desionizada (sistema Milli-Q) con una resistencia de 18.2 MΩ cm (Millipore Bedfore, 
MA, EUA). 
 
Estudio cinético 
La evaluación consistió en dos reacciones diferentes: L-Cys (6.4x10-4 M, 25.0 mL) y L-
GSH (6.4x10-4 M, 25.0 mL) con ACR (1.054x10-4 M, 25.0 mL), todas las soluciones se 
prepararon en una solución amortiguadora de fosfatos (PBS, 60.0 mM, pH 7.3). Las 
reacciones se realizaron a 70.0, 80.0 y 90.0 °C en un sistema de reflujo durante 60 min, 
tomando alícuotas de 0.1 mL cada 10 minutos. La concentración molar de tioles [R-SH] 
sin reaccionar se determinó mezclando las alícuotas muestreadas con 0.5 mL de DTNB 
(5.0 mM, en PBS) aforando a 5.0 mL con PBS. La mezcla se analizó a una longitud de 
onda de 412 nm en un espectrómetro Perkin Elmer Lambda 40 (Waltham, MA, EUA) 
usando el software Perkin Elmer WinLab. La constante de velocidad de pseudo primer 
orden (kobs) se calculó de acuerdo con [6]: 
 

                                                  (1) 
                                              
donde [R-SH] es la concentración de tioles a determinado tiempo y [R-SH]0 es la 
concentración inicial de tioles. 
 
Estudio teórico 
El cálculo de la estructura electrónica de los reactantes se llevó a cabo mediante el 
software Gaussian16 con el funcional wB97XD y PBE, el set básico 6-311+G** para 
ambos funcionales. Agua como solvente se incluyó en el cálculo de PBE con el modelo 
SMD. 
 
Resultados y Discusión 
Estudio cinético 
La determinación de la concentración de tioles ([R-SH]) se basa en el uso del DTNB para 
formar ácido 5-tio-2-nitrobenzoico de color amarillo, el cual se detecta 
espectrofotométricamente a λ=412 nm [7]. En el estudio cinético se observó la 
disminución de la concentración de tioles respecto al tiempo (Figura 1a, 1b). A partir de 
los datos obtenidos se elaboraron los gráficos de ln ([R-SH]/[R-SH]0) vs. tiempo (Figura 
1c, 1d) presentándose una linealidad, permitiendo ajustar las reacciones a un pseudo 
primer orden (R2>0.9542). La velocidad de reacción es dependiente de la concentración 

ln 
 R-SH 

 R-SH 0
 = -kobst 
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de tioles, lo que posibilita incluir ingredientes ricos en grupos tiol durante el tratamiento 
térmico de alimentos que ayuden a disminuir la concentración de acrilamida. Asimismo, 
de las ecuaciones de línea recta con pendiente igual a -kobs se calcularon las constantes 
de velocidad, siendo mayor la constante para la reacción con L-GSH que con L-Cys 
(Tabla 1) (tobs: 4.69>tcrít: 4.30), lo que indica que la reacción es más favorable con L-GSH 
y que la estructura química tiene un efecto sobre la velocidad de reacción. De igual forma, 
la energía de activación se calculó a través de la ecuación de Arrhenius determinando 
valores de 62.19 y 30.05 kJ mol-1 para la reacción L-Cys-ACR y L-GSH-ACR, 
respectivamente, indicando que se requiere más energía en la reacción de L-Cys-ACR. 
Tomando en cuenta el efecto de la temperatura sobre la velocidad de reacción se puede 
esperar que a las temperaturas de los procesos térmicos de los alimentos la acrilamida 
generada reaccione con tioles añadidos. 
 

 
Figura 1. Seguimiento de la disminución de la concentración de (a) L-Cys y (b) L-GSH en reacción con 
ACR a pH 7.3 y temperaturas de 70, 80 y 90°C. Gráficos de ln ([R-SH]/[R-SH]0) vs. tiempo para (c) L-Cys-
ACR y (d) L-GSH-ACR.  
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Tabla 1. Constantes de velocidad de pseudo primer orden (10-4 s-1) para la reacción de 6.4x10-4 M de L-
Cys y L-GSH con 1.054x10-4 M ACR a temperaturas de 70.0, 80.0 y 90.0 °C. 

Temperatura (°C)  L-Cys L-GSH 

70.0 1.98 ± 0.37 4.33 ± 0.11 

80.0 4.37 ± 0.21 5.84 ± 0.67 

90.0 6.57 ± 0.26 7.73 ± 0.46 

 
 
Estudio teórico 
La reacción entre ACR y los tioles ocurre en dos pasos: la ruptura del enlace S-H, seguido 
de la formación de aductos a través de la adición conjugada [8], que por la migración del 
hidrógeno del azufre al α-carbón se estabiliza la reacción: 
 

                                         (2) 
La ruptura del enlace S-H se analizó por dos vías (radical e iónica) siguiendo la 
aproximación del estado de transición con las especies aisladas para conocer la 
naturaleza electrónica de la migración del hidrógeno y entender la cinética en la formación 
de sulfuro. Los resultados de energía de los reactivos, productos y ambos estados de 
transición de radicales y especies iónicas obtenidos se describen en la Tabla 2 para la 
reacción de L-Cys-ACR y L-GSH-ACR. Dado los valores obtenidos, se puede observar 
que la reacción de L-GSH-ACR requiere menos energía, por lo que es más rápida que la 
reacción con L-Cys coincidiendo con los resultados experimentales obtenidos.  
 
Tabla 2. Parámetros termodinámicos de las reacciones de ACR con L-Cys y L-GSH en kcal mol-1. 

Estado de 
transición Tiol Método ΔE ΔH ΔG 

Radical L-Cys wB97XD 75.3 72 75 

Iónico L-Cys wB97XD 351.4 347.4 351.2 

Radical L-Cys PBE (SMD) 70 67.1 72.5 

Iónico L-Cys PBE (SMD) 159.1 155.4 160 

Radical -Z L-Cys PBE (SMD) 70.5 67.5 71.7 

Iónico-Z L-Cys PBE (SMD) 152.9 150.3 155.9 

Radical L-GSH wB97XD 63.5 60.2 69 

Iónico L-GSH wB97XD 290.9 287.8 296.1 

Radical L-GSH PBE (SMD) 68.2 64.9 71.7 

Iónico L-GSH PBE (SMD) 160.8 157.3 162.5 

Radical -Z L-GSH PBE (SMD) 68.4 65 70.5 

Iónico-Z L-GSH PBE (SMD) 160.8 157.1 161.7 
Energía total a 0 K (ΔE), entalpía a 298 K (ΔH), energía libre de Gibbs a 298 K (ΔG), zwitterion (Z).  

 

R-SH+ H2C═CHCONH2 → R-S-H2C-CH2CONH2 
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La reactividad local se analizó a través de los orbitales moleculares, así como las 
funciones de Fukui f+, f– y f0. Los orbitales a resaltar son el LUMO en ACR ubicado a lo 
largo de los orbitales π deslocalizados o grupo vinilo y los orbitales HOMO en L-Cys y L-
GSH ubicados en el átomo de azufre del grupo tiol. Estos resultados son consistentes 
con el mecanismo propuesto de un ataque nucleofílico inicial del azufre sobre el grupo 
vinilo. Las funciones de Fukui permiten identificar áreas locales susceptibles a ataques 
electrofílicos (f–), nucleofílicos (f+) y de radicales libres (f0). En la Figura 2, las funciones 
de Fukui se muestran en colores verde y azul para las partes positiva y negativa de la 
función, respectivamente. En el caso de ACR, la mayor parte de la función de Fukui f– 
esta sobre el átomo de oxígeno, lo que indica que el oxígeno es susceptible a los ataques 
electrofílicos, mientras que la función de Fukui f+ se ubica sobre el carbono β. Por otro 
lado, la función de Fukui f– para L-Cys y L-GSH se ubican sobre el azufre, sugiriendo la 
capacidad de estas moléculas para reaccionar como nucleófilos con el carbono β de la 
ACR. La función de Fukui f0 se ubica sobre la superficie de los átomos de azufre de L-
Cys y L-GSH, haciéndolos susceptibles al ataque de radicales libres, mientras que en 
ACR, esta función de Fukui indica que los radicales libres están dispersos alrededor de 
la molécula. La formación de radicales libres en la migración intermolecular del hidrógeno 
en una ruta homolítica es la ruta más viable. Esta vía explicaría porque ocurre una 
reacción más rápida de ACR con L-GSH que con L-Cys. 
 
 

 
Figura 2. Funciones de Fukui calculadas para los compuestos estudiados. 

 
Conclusiones 
Las reacciones L-Cys-ACR y L-GSH-ACR presentaron un comportamiento de pseudo 
primer orden, dependiente de la concentración de tioles. Asimismo, se obtuvo una 
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constante de velocidad mayor en la reacción con L-GSH en comparación con L-Cys, 
además, mediante estudios teóricos se logró explicar el favorecimiento de la reacción L-
GSH-ACR. Por otro lado, se observó que en la reacción tioles-ACR, la ruptura del enlace 
S-H puede llevarse a cabo mediante dos vías (iónica y radical). El uso de tioles de fuente 
natural puede ser una alternativa en la mitigación de acrilamida en muestras de alimentos. 
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Introducción 
El garbanzo es de los cultivos más antiguos, debido a que presenta bajos requerimientos 
durante su siembra. Se ha cultivados desde hace más de 9500 años, en donde los 
principales vestigios se han dado en Turquía hasta Irán [1,2]. 
Los centros de biodiversidad del garbanzo se encuentran en Pakistan-Afganistan, Iraq, 
Turquía y Líbano [3]. Considerando la distribución geográfica, el garbanzo se puede 
clasificar en dos tipos, “desi” (originario de la India) y “Kabuli” (originario del 
Mediterráneo). En México el tipo de garbanzo que se cultiva es proveniente del 
mediterráneo (Francia, España e Italia) y de la región asiática (India y Afganistán); el tipo 
de garbanzo proveniente del mediterráneo es el que se emplea para consumo humano 
(kabuli), mientras que el garbanzo proveniente de la región asiática es el que se considera 
como garbanzo forrajero (desi) [4]. 
El garbanzo es un grano de gran importancia a nivel mundial, ya que es una leguminosa 
que se destaca por su contenido en carbohidratos y proteína. De esta última puede llegar 
a contener hasta 22 % de su composición [5]. Dentro de las proteínas presentes en el 
garbanzo destacan las de reserva, en donde el 70 % del contenido proteico del grano son 
globulinas, mientras que del 10 al 20 % corresponde a albuminas [6]. En algunos estudios 
se ha observado diferencias en la concentración de proteínas ente el garbanzo tipo desi 
y kabuli. Debido a que en su mayoría son proteínas de reserva, estas presentan baja 
cantidad de aminoácidos que contienen azufre, como son la metionina y cisteína, pero es 
rico en lisin y arginina [7]. 
El objetivo de este trabajo es la identificación de los aminoacidos presentes en dos 
variedades de garbanzo perteneciente al tipo desi y kabuli cultivadas en México, con la 
finalidad de evaluar el aporte nutricional de la proteína que contiene cada una. 
 
Parte Experimental 
Materia prima 
En este trabajo se emplearon granos de garbanzo de dos variedades, la primera del tipo 
kabuli “Costa 2004” y la segunda tipo desi “El Patrón”, las cuales fueron cultivadas en el 
Celaya Guanajuato, correspondientes a la cosecha 2018.  
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Caracterización química del garbanzo 
Para caracterizar los granos de garbanzo, en primer lugar, se realizó el análisis proximal 
de los granos determinando el contenido de proteína, humedad, cenizas y lípidos según 
lo reportado por Pearson [8]. 
 
Identificación de aminoácidos en los granos de garbanzo 
 
Hidrolisis. Para la identificación de aminoácidos primero se realizó una hidrolisis de la 
proteína presente en los granos, en donde se colocó la muestra con una solución de HCl 
6 M a una temperatura de 120 °C por 24 h, para posteriormente agregar una solución de 
NaOH 8 M hasta llegar a un pH 2.2, y se almacenaron en frascos ámbar hasta su posterior 
uso [9]. 
 
Equipo. Cromatógrafo de líquidos de alta resolución (HPLC) Shimadzu (Kyoto, Japón), 
con bomba LC-10ATvp, mezclador SIL-10A, desgasificador DGU-14A, horno CTO-
10Avp, controlador CBM-20A y detectores de fluorescencia RF-20A y de arreglo de 
diodos SPD-M20A (DAD), acoplados a una computadora con software LC Solutions. 
 
Derivatización. De las muestras hidrolizadas se colocaron 5 µL en viales, agregando 30 
µL de agua destilada y 25 µL de OPA/2ME (125 mg de o-Ftalaldehído, 2 mercaptanol, 
tetrahidrofurano diluido en 1 mL de metanol con 50 µL de mercaptanol, aforado a 5 mL 
con solución saturada de borato de sodio pH 10). Se agitaron por 1 min y se inyecto en 
los siguientes 2 min [10].  
 
Separación. Se inyectaron 5 µL del derivado en una columna de fase inversa Amino Acids 
C18, 60Å, 4 µm, 3.9 mm X 150 mm, con un flujo de la fase móvil de 1 mL/min, 

monitoreando la señal fluorescencia a una ex=360 nm y una em=455 nm. La fase móvil 
fueron las siguientes soluciones, en el gradiente descrito en la Tabla 1. 

Eluente A: Buffer de fosfato 0.08 M pH 7.2  
Eluente B: Metanol-Buffer fosfato 0.08 M pH 7.2 (55:45) 

 
Tabla 1. Descripción del gradiente de composición vs tiempo para el análisis de aminoácidos por HPLC.  

Tiempo (min) % Eluente A % Eluente B 

0 100 0 

15 70 30 

45 30 70 

70 0 100 
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Identificación. Para la identificación de los aminoácidos se empleó una mezcla de 
estándares de la marca Fluka (09418) en una concentración de 0.01 M en solución de 
ácido clorhídrico 0.1 M.  
 
 
Resultados y Discusión 
Caracterización química de las variedades de garbanzo  
La composición química de los garbanzos estudiados es una fuente importante de 
información, dado que a partir de las propiedades químicas que presenten estos granos 
se puede establecer posibles usos para el desarrollo de nuevos productos, en específico 
de una bebida vegetal, ya que se requiere un alto contenido de proteína. En la Tabla 2 
se presentan los resultados obtenidos del análisis proximal.  
 
Tabla 2. Composición química de garbanzo ‘El patrón’ y ‘Costa 2004’ por cada 100 g de producto. 

Las letras diferentes en cada fila indican diferencia significativa (p˂0.05) 

Componente / variedad ‘El Patrón’ ‘Costa 2004’ 

Carbohidratos (g) 63.83±1.03a 67.88±1.39b 

Proteína (g) 14.08±0.85b 11.45±0.56a 

Grasa (g) 2.84±0.18a 5.99±0.04b 

Humedad (g) 10.11±0.30b 8.41±0.14a 

Fibra (g) 9.44±0.88b 2.73±0.32a 

Cenizas (g) 3.33±0.03a 3.54±0.01b 

 
De acuerdo con los resultados obtenidos, se puede observar que los garbanzos de la 
variedad ‘El Patrón’ presentaron mayor contenido de proteína alrededor de 3 % más 
comparados con los granos de garbanzo variedad ‘Costa 2004’, esto está relacionado 
con las condiciones y el tipo de suelo de cultivo; aspectos genéticos y características 
propias de esta variedad, lo que ha hecho que esta variedad, principalmente sea 
empleado como alimento animal, ya que se requiere mayor contenido de este compuesto 
para el crecimiento de ganado. En cuanto al garbanzo ‘Costa 2004’, el contenido de 
carbohidratos fue mayor, alrededor de 4% más, en comparación con el garbanzo ‘El 
Patrón’, teniendo diferencia significativa (p˂0.05), esto lo hace una buena fuente de 
almidones puesto que estos son los principales carbohidratos presentes en leguminosas. 
Otro componente de sumo interés es la fibra, ya que está relacionada con el desarrollo 
de alimentos funcionales, por lo que su presencia en un producto aumenta su valor en el 
mercado, observando que el garbanzo ‘El Patrón’ presentó 5 veces más fibra comparado 
con la variedad ‘Costa 2004’: presentando diferencia significativa (p˂0.05), lo cual 
concuerda con lo reportado en la literatura [11–15]; en donde se menciona que el 
garbanzo tipo desi (forrajero) presenta mayor contenido de fibra en comparación con el 
garbanzo tipo kabuli (blanco). También es importante destacar el alto contenido de lípidos 
que presentaron ambas variedades, siendo al menos del doble de lo reportado por la 
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literatura (5%), lo cual puede estar relacionado con el tipo de variedad; así como las 
condiciones de cultivo que tuvo el grano.  
Dentro de los parámetros evaluados a los granos de garbanzo también se determinó la 
presencia de aflatoxinas, con la finalidad de evaluar si el grano presentaba las 
características de inocuidad necesarias para la elaboración del producto. En ambos 
casos no presentaron aflatoxinas indicando con ello que el garbanzo puede ser 
procesado para la elaboración de la bebida vegetal y que fue almacenado de forma 
correcta. 
 
 
Identificación de aminoácidos presentes en granos de garbanzos de dos variedades 
En la Figura 1 se presenta el cromatograma con los resultados obtenidos correspondiente 
a la variedad “Costa 2004”  
 

 
Figura 1. Identificación de aminoácidos presentes en el grano de garbanzo variedad “Costa 2004” 

 
La identificación de cada señal del cromatograma de la variedad Costa, fue realizada en 
base a: 1) la comparación con los tiempos de retención del cromatograma de la mezcla 
de estándares de aminoácidos y 2) por adición de estándares seleccionados a las 
muestras problema y aumento en su altura. 
De acuerdo con los resultados obtenidos, se puede observar que dentro del grano de 
garbanzo se encuentran presentes los diferentes aminoácidos esenciales, con excepción 
del triptófano y cisteína, lo cual concuerda con lo reportado en la literatura, puesto que el 
garbanzo es deficiente en aminoácidos azufrados [6].  
En el caso de la variedad el patrón se presenta el cromatograma correspondiente a la 
identificación de aminoácidos en la figura 2.  



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      28 

 

 

La identificación se realizó utilizando el mismo procedimiento del cromatograma de la 
Figura 1. Al igual que en el caso de la variedad “Costa 2004”, en la Figura 2 del garbanzo 
de la variedad “El Patrón”, no tenemos presencia de triptófano y cisteína. Es importante 
mencionar que la presencia de la histidina dentro de los granos de garbanzo se destaca 
con una señal más intensa con respecto a los otros aminoácidos. Por otro lado, de 
acuerdo con algunos autores [16], el contenido de Ac. Aspártico, Ac. Glutámico y arginina 
puede llegar a alcanzar hasta los 42.16 g / 100 g de proteína contenida en el grano, lo 
cual es muy relevante ya que, aunque en este estudio no se cuantifico el contenido de 
aminoácidos, se puede llegar a deducir que la suma de estos aminoácidos presentes en 
el grano puede llegar a ser relevante, comprobando así que el garbanzo es una fuente 
importante de estos aminoácidos.  
 

 
Figura 2. Identificación de aminoácidos presentes en el grano de garbanzo variedad “El Patrón” 

 
Conclusiones 
Es importante destacar que el contenido de proteína es mayor (aproximadamente 3 %) 
en la variedad “El Patrón”. De acuerdo con los resultados obtenidos, los granos de 
garbanzo de las variedades estudiadas presentan dentro de su composición proteica los 
aminoácidos esenciales, a excepción de triptófano en ambos casos. Destaca la presencia 
de histidina con una señal intensa en ambas variedades. En el caso de la variedad “Costa 
2004” la presencia de Ac. Aspártico y Arginina destaca con respecto a otros aminoácidos 
presentes y en el caso de la variedad “El Patrón” la treonina destaca después de la 
histidina. Concluyendo que ambas variedades de garbanzo poseen un potencial 
tecnológico para el desarrollo de productos ricos en proteínas, de una fuente barata como 
es el garbanzo, además de ser un cultivo viable para nuestro territorio por requerir poco 
consumo de agua y ser resistente a la sequía. 
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Introducción 
Los compuestos fenólicos, tal como el ácido 4-hidroxibenzoico (4-HBz), son muy 
comunes en una gran variedad de las aguas residuales provenientes de agroindustrias. 
Principalmente de industrias de extracción de aceite de oliva, producción de aceitunas y 
de destilación de fracciones de vinos, los cuales producen una alta contaminación de las 
aguas residuales. Específicamente, muchas de estas aguas contaminadas han sido 
descritas con propiedades toxicas y con un poder de inhibir tratamientos biológicos para 
su degradación [1]. 
Varios estudios se han realizado sobre el tratamiento de este tipo de aguas residuales 
para eliminar los compuestos fenólicos utilizando bacterias en condiciones aeróbicas y 
anaeróbicas [2]. Otros métodos utilizados para la degradación del 4-HBz han sido los 
procesos de oxidación avanzados por oxidación con radicales libres generado en el 
sistema (OH principalmente). Así, por ejemplo, mediante ozonización foto asistida [3], 
mediante oxidación directa con radiación UV (fotolisis) y TiO2 [4], por el reactivo Fenton 
[5], radiación ionizante [6]. Sin embargo, poco se ha realizado sobre la degradación de 
este compuesto mediante radiólisis en solución acuosa. El objetivo del trabajo es analizar 
la degradación radiolítica del ácido 4-hidroxibenzoico (4-HBz) en solución acuosa, en 
diferentes ambientes, mediante la cromatografía de líquidos y por la demanda de oxígeno 
químico (COD).  
 
Parte Experimental 
Reactivos 
Los reactivos y estándares fueron de la más alta pureza encontrados en el mercado, el 
ácido 4-HBz, ácido 3,4-dihidroxibenzoico (3,4-DHBz), ácido 2,4-dihidroxibenzoico (2,4-
DHBz), benzoquinona (BQ), catecol (Cat), ácido 3,4,5-trihidroxibenzoico (3,4,5-THBz), 
ácido 2,3,4-trihidroxibenzoico (2,3,4-THBz), Na2HPO4, KH2PO4, metanol de grado 
CHROMASOLV CLAR, ácido acético, fueron obtenidos de la marca Aldrich. N2O grado 
absorción atómica y Helio grado ultra alta pureza de la marca Praxair. El agua utilizada 
fue obtenida de un purificador compacto Milli-Q Plus (Millipore), Water System, para todos 
los experimentos de irradiación y las disoluciones patrón. 
 
Preparación de Muestras 
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Soluciones acuosas del ácido 4-HBz de 0.25 mmol/dm3 se prepararon, alícuotas de tres 
mL se colocaron en viales o tubos para ser tratadas de la siguiente manera: viales 
herméticamente cerrados a) saturadas con N2O, b) eliminando el aire de la solución 
burbujeando helio y c) tubos abiertos conteniendo O2 del aire disuelto. 
 
Irradiación de las Muestras 
Tanto los viales como los tubos fueron irradiados con rayos gamma provenientes de una 
fuente de Cobalto-60, tipo Gamma-beam PT 651, localizada en el Instituto de Ciencias 
Nucleares de la UNAM. La razón de dosis utilizada fue de 87.7 Gy/min. La determinación 
de la razón de dosis se realizó usando el dosímetro de Fe-Cu. 
 
Análisis de las Muestras Irradiadas 
Como la radiación ionizante induce cambios químicos, las muestras fueron analizadas 
inmediatamente después de una dosis de radiación aplicada. Para ello se utilizó un 
cromatógrafo de líquidos Agilent 1100 LC, el cual cuenta con un detector UV-visible de 
arreglo de diodos y un detector de masas. Para los análisis se requirió de una columna 
Phenomenex, Luna 5 μm, C18 (2), 150 × 4.6 mm y como eluyente, 87 % de una solución 
amortiguadora de fosfatos 10 mmol/dm3 a pH 3 y 13 % metanol y un flujo de 0.45 mL/min. 
En el caso de utilizar el detector de masas, el eluyente cambio a 90 % de solución acuosa 
con un 1 % de ácido acético y 10 % de metanol y el detector fue usado con una fuente 
API-ES en modo de polaridad negativa. Todos los productos (picos en el cromatograma) 
fueron identificados por su tiempo de retención, su espectro UV y su patrón de 
fragmentación de masas, todo esto fue comparado con muestras auténticas. La 
concentración de los productos formados de la degradación del ácido 4-HBz fueron 
determinados de las áreas del pico obtenido utilizando el software Chemstation, 
integrando los picos en su máxima longitud de onda. 
 
Demanda Química de Oxígeno (COD por sus siglas en inglés) 
Se preparó una curva de calibración a partir de un estándar de la demanda química de 
oxígeno, solución (Hach) de 300 mg/dm3 de ftalato ácido de potasio. Para la obtención 
del COD, alícuotas de 2 mL de la solución irradiada se adicionó a tubos de digestión de 
la marca Hach 150 mg/dm3 de COD, los tubos se calentaron en un reactor por 2 horas a 
150°C. Las muestras se enfriaron a temperatura ambiente y fueron analizada usando un 
espectrofotómetro de luz UV a 450 nm. Los resultados se obtuvieron como el promedio 
de un mínimo de tres muestras. 
 
Resultados y Discusión 
Consideraciones 
En la radiólisis del agua se generan las siguientes especies [7] 
 

                                                              (1) 
3H2O  eac

− + H + OH +  H2O2 +  H2  
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Además, si antes de la radiólisis se burbujea el agua con N2O, el electrón acuoso es 
convertido al radical hidroxilo según la siguiente reacción [8] haciendo la solución 
totalmente oxidante. 
 

                                                                     (2) 
 
Formación de los Productos de Degradación del Ácido 4-HBz 
La Figura 1 muestra un cromatograma de los productos de descomposición radiolítica de 
una solución 0.25 mmol/dm3 del ácido 4-HBz que fue irradiada a una dosis de 10.7 kGy 
en un ambiente airado. 
De los productos primarios de la degradación del 4-HBz, el producto que se forma 
principalmente por la reacción del radical OH con el anillo aromático es el ácido 3,4-DHBz. 
Su mayor concentración respecto a los otros productos formados es debido a que la 
posición 3 y 5 son altamente activadas por la presencia del grupo -OH que está en la 
posición 4, además de que el grupo -COOH es un orientador meta y es un grupo 
desactivante. Estos dos efectos se suman y hacen que el radical OH ataque 
primordialmente a las posiciones 3 y 5. El 2,4-DHBz se produce en muy poca cantidad 
ya que la posición 2 y 6 no están activados por ninguno de los dos grupos situados en el 
anillo aromático. En el caso de la BQ, este compuesto es la oxidación de la hidroquinona, 
el cual se forma por el ataque del radical OH al grupo -COOH eliminando este grupo. 

 
 

 
 
 

Figura 1. Cromatograma de los productos de descomposición de una solución 0.25 mmol/dm3 del ácido 4-
HBz en ambiente airado e irradiado a 10.7 kGy (rojo y absorbancia a la izquierda), en azul muestra sin 
irradiar (absorbancia a la derecha). Los picos corresponden a los siguientes productos: 1) 3,4,5-THBz, 2) 
BQ, 3) 2,3,4-THBz, 4) 3,4-DHBz, 5) Cat, 6) 4-HBz y 7) 2,4-DHBz. Reacción de oxidación del ácido 4-HBz 
de una solución saturada con N2O y sus productos radiolíticos primarios. 

 
Para proseguir con la degradación del ácido 4-HBz se tiene la producción de otros 
compuestos secundarios, ya que mientras la radiólisis continua también la producción del 
radical OH continua, por lo que se identificaron y cuantificaron tres productos secundarios 

eac
− + N2O + H2O  OH  +  OH− + N2  
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que se forman principalmente por el ataque del radical OH al 3,4-DHBz, estos son el 
3,4,5-THBz, 2,3,4-THBz y el Cat. 

 
Figura 2. Formación de los productos secundarios a dosis. 

 
Los resultados obtenidos con el detector de masas indicaron que los tres productos 
primarios tienen un peso molecular 153 Da y dos de los secundarios de 169 Da y otro 
secundario de 109 Da con API-ES negativo. 
 
Degradación del Ácido 4-HBz.  
Usando la cromatografía de líquidos fase reversa, fue posible determinar el decrecimiento 
de la concentración del ácido 4-HBz y la consecuente producción y su posterior 
degradación de los productos formados de este ácido en solución acuosa y en tres 
ambientes diferentes: a) saturada con N2O, b) libre de oxígeno y c) solución aireada. La 
Figura 2 muestra este comportamiento. Como se puede ver en la figura, el ácido 4-HBz 
se degrada totalmente a una dosis de 3.5 kGy en un ambiente muy oxidante como es la 
solución que está saturada con N2O. En este caso únicamente se tienen radicales OH, 
los cuales son muy oxidantes. En el caso de la solución airada y sin oxígeno la 
degradación total se realizó hasta 13 kGy, este resultado es debido a la existencia de 
radicales reductores (átomo de hidrógeno, electrón acuoso), así como oxidante (OH) 
dando como resultado una degradación muy similar en ambos casos. 
 

 
Figura 3. Degradación del ácido 4-HBz en diferentes ambientes. 
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La Figura 4 muestra la formación y degradación de los productos primarios de una 
solución 0.25 mM del ácido 4-HBz. Para el caso de la solución saturada con N2O, 
únicamente existe el radical OH, así que las posiciones 3 y 5 del anillo aromático son 
favorecidas para el ataque de este radical, formando principalmente el ácido 3,4-DHBz 
cercano al 100% y su destrucción empieza de inmediato a 1.8 kGy. Mientras que en las 
otras dos soluciones fue necesario administrar una dosis mayor para alcanzar el máximo 
de la producción y degradación de estos productos. 
 
 

Figura 4. Producción y destrucción de los productos primarios a diferentes dosis de radiación de soluciones 
acuosas del ácido 4-HBz en diferentes ambientes. 

 
En las soluciones airada y libre de oxígeno existen todos los radicales formados en la 
radiólisis del agua, por lo que hay reacciones de oxidación y reducción, así que el ácido 
3,4-DHBz se forma en un 57 % en la solución aireada y en un 38 % en la solución libre 
de oxígeno respecto a la solución saturada con N2O. Para los otros dos productos 
primarios, su formación es mínima. 
La Figura 5 muestra la formación y degradación de los productos secundarios, 
observados en el cromatograma, identificados con compuestos auténticos mediante su 
tiempo de retención y espectro UV. Como la radiólisis de la solución continua, se forman 
el ácido 3,4,5-THBz y el ácido 2,3,4-THBz, estos productos provienen principalmente por 
el ataque del radical OH al ácido 3,4-DHBz. El catecol se forma por el ataque de un radical 
hidrógeno a la posición ipso del ácido 3,4-DHBz en el caso de las soluciones que contiene 
oxígeno y libre de oxígeno. Sin embargo, casi no se forma en la solución de N2O debido 
a que no hay el radical hidrógeno en esa solución. Nuevamente el principal producto es 
formado por el ataque del radical OH a la posición 5 en las tres soluciones. El ácido 2,3,4-
THBz se forma en menor cantidad ya que se tiene impedimento estérico por la presencia 
del grupo ácido. Tanto en la solución aireada como en la libre de oxígeno, el catecol 
alcanza un máximo de producción hasta los 8 y 10 kGy, respectivamente. 
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Figura 5. Formación y degradación de los productos secundarios formados en la degradación de ácido 4-
HBz en tres diferentes ambientes. 
 

Demanda Química de Oxígeno 
La rápida oxidación de compuestos orgánicos en solución acuosa puede ser 
caracterizado mediante el COD. Examinando los cambios del COD después de la 
irradiación de los tres diferentes ambientes de la solución acuosa 0.25 mmoles/dm3 del 
ácido 4-HBz, se puede observar en la Figura 5 que el COD decrece al incrementar la 
dosis de radiación. 
 

 
Figura 6. Demanda Química de oxígeno de una solución acuosa del ácido 4-HBz irradiada a diferentes 
dosis y en tres ambientes diferentes. 
 

La pendiente del COD como función de la dosis corresponde a la cantidad de miligramos 
de oxígeno que fue consumido. Así, el COD de la solución en ausencia de oxígeno fue la 
menor (-0.55 mg de O2 dm-3 kGy-1), en presencia de oxígeno fue de -1.18 mg de O2 dm-

3 kGy-1, ya que esta solución además de tener los radicales formados en la radiólisis del 
agua, también se tiene el oxígeno que reacciona con el electrón acuoso y con el átomo 
de hidrógeno produciendo peróxidos, haciendo que la solución sea más oxidante. Como 
se muestra en la Figura 4 la solución más oxidante (saturada con N2O) fue la que presento 
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mayor rapidez de degradación mostrado por el valor del COD de -2.95 mg de O2 dm-3 
kGy-1, además, de que su degradación fue total a una dosis menor. 
 
Conclusiones 
Mediante cromatografía de líquidos acoplada a un detector de arreglo de diodo de luz UV 
y a un detector de masas, fue posible identificar los productos primarios y secundarios de 
la degradación radiolítica del ácido 4-HBz en solución acuosa. La degradación de este 
ácido también se observó mediante la cromatografía, los resultados indican que la 
degradación depende del ambiente en que se irradia la solución, siendo mayor en la 
solución saturada con N2O, seguida por la solución que contiene oxígeno (aire) y en 
menor proporción aquella libre de oxígeno. El COD observado por espectrometría de luz 
UV indica que la solución más oxidante destruye al ácido en estudio más rápidamente. 
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Introducción 
La tartrazina también conocida como Amarillo 5 o E 102, es uno de los colorantes azoicos 
más empleados actualmente en la industria de los alimentos incorporándose en bebidas, 
dulces, repostería, helados, gelatinas, entre otros. Este colorante es un aditivo que se 
emplea para mejorar la apariencia de los alimentos, sin embargo, se le ha relacionado 
con una amplia gama de problemas de salud, daños en el riñón e hígado, neurotoxicidad, 
genotoxicidad e incluso cáncer, por mencionar algunos [1]. Debido a sus efectos 
secundarios la organización mundial de la salud ha establecido una ingesta diaria 
admisible de 7.5 mg kg-1 de peso corporal por día [2], además, a partir del 2010 los 
alimentos que contengan tartrazina deberán llevar la advertencia “puede alterar la 
actividad y la atención en niños”. En México, este colorante, está regulado de acuerdo a 
la Norma Oficial Mexicana NOM-218-SSA1-2011 la cual permite como cantidad máxima 
100 mg L-1 de tartrazina en bebidas comerciales, por ello se requieren técnicas que 
permitan su determinación y cuantificación de manera adecuada, entre las técnicas más 
utilizadas se encuentran: 1) La cromatografía líquida de alta resolución (HPLC), esta es 
la técnica más aplicada para la determinación debido a su alta sensibilidad y selectividad 
[3], sin embargo, resulta costosa y su aplicación a menudo requiere el uso de cantidades 
significativas de solventes y 2) la espectrofotometría UV-Vis, a pesar de ser ampliamente 
utilizada para la determinación de tartrazina, carece de especificidad y puede sufrir una 
mayor interferencia debida a los componentes en la matriz [4], por lo que se requiere la 
aplicación de tratamientos de muestra para la limpieza y así eliminar componentes que 
pueden interferir en el análisis. 
Dentro de las estrategias para limpieza y extracción de tartrazina se han preferido 
aquellas basadas en fase sólida y sus variantes debido a su versatilidad y fácil operación. 
Las técnicas de extracción en fase sólida se basan en el uso de materiales adsorbentes 
donde el analito es retenido y posteriormente eluido con el solvente adecuado. Se han 
empleado materiales adsorbentes como C18, estructuras metal orgánicas, polímeros 
molecularmente impresos, polímeros conductores y compuestos carbonosos [2]; de estos 
últimos siendo el carbón activado el más destacado y preferido para el análisis de 
colorantes debido a que posee una estructura microcristalina laminar formada por capas 
paralelas de anillos regulares de 6 átomos de carbono. La capacidad adsorbente del 
carbón activado depende del área superficial interna que generalmente se encuentra 
entre 500-1500 m2 g-1. Químicamente el carbón activado se compone además de carbón, 
de una pequeña porción de minerales, hidrógeno y oxígeno que se enlazan para formar 
grupos funcionales como carbonilo y fenol, confiriendo un carácter ácido-base y la 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      40 

 

 

abundancia de diversos grupos funcionales [5]. A pesar de su versatilidad, el carbón 
activado tiene el inconveniente de ser difícil de separar de la matriz acuosa donde se ha 
dispersado. Con la finalidad de compensar esta limitante se han desarrollado alternativas 
para la incorporación de este material aplicando métodos de síntesis para inmovilizar y/o 
depositar el carbón activado, no obstante, requieren de protocolos laboriosos y consumo 
elevado de reactivos. Recientemente se ha descrito la fabricación de adsorbentes a partir 
de desechos plásticos. Entre los polímeros reciclados se encuentra el poliestireno (PS) 
empleado como adsorbente o soporte, el cual presenta una versatilidad para 
transformarse en diversas morfologías, por ejemplo: películas, partículas y fibras, los 
cuales son materiales adsorbentes de fácil y económica preparación [6]. 
Por lo anterior, el presente trabajo propone la evaluación de fases adsorbentes fabricadas 
a partir de carbón activado y desechos de PS como soporte para la determinación y 
cuantificación de tartrazina en muestras de bebidas no alcohólicas mediante 
espectrofotometría UV-Vis. 
 
Parte Experimental 
Fabricación de fases adsorbentes 
Se sintetizaron las siguientes tres fases adsorbentes a partir de PS reciclado y carbón 
activado en polvo de origen vegetal: 
1. Esferas PS:Carbón activado (1:1, p:p): Se disolvió el PS reciclado en dimetilformamida 
(15% p/v), a la disolución se adicionó carbón activado y se agitó hasta obtener una mezcla 
homogénea. La mezcla se goteó en un vaso de precipitado que contenía agua en 
agitación. Las esferas son retiradas del medio acuoso y se reservan para posteriores 
pruebas. 
2. Columnas monolíticas PS:Carbón activado (1:1, p:p): Se disolvió PS en acetona (15% 
p/v) y se agregó carbón activado. Se formó una esfera con el total de la mezcla que se 
depositó en una jeringa de cristal. La jeringa se colocó en una estufa a 60.0°C por 12 
horas para secar la mezcla.  
3. Películas de carbón activado soportadas en papel filtro: Se preparó una disolución de 
PS en tetrahidrofurano al 15% p/v. Un trozo de papel filtro de 1.0 x 2.0 cm fue sumergido 
en la disolución de PS previamente preparada. El disolvente se evaporó a temperatura 
ambiente hasta la sequedad total de la película. Posteriormente, la película fue sumergida 
en dimetilformamida e inmediatamente se introdujo en un recipiente con carbón activado 
para su deposición superficial. 
 
Evaluación de la capacidad adsorbente de las fases sólidas 
Existen diversos factores que influyen significativamente en el proceso de retención de 
colorantes, por ejemplo, la naturaleza y masa del adsorbente o el tiempo de contacto. 
Con la finalidad de conocer las mejores condiciones para llevar a cabo la retención de 
tartrazina se aplicó un diseño experimental Taguchi L9, la Tabla 1 muestra los factores y 
niveles evaluados, se aplicó la modalidad de extracción en fase sólida dispersiva para 
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todas las fases adsorbentes. Para los experimentos del diseño experimental se empleó 
una disolución estándar de tartrazina de 10.0 mg L-1, el tanto por ciento de extracción fue 
seleccionado como variable de salida.  
 
Tabla 1. Niveles y factores evaluados para determinar la capacidad adsorbente de las fases sólidas. 

Factor Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3 

Volumen muestra ( 
vm, mL) 

10.0 20.0 30.0 

Masa adsorbente 
(mads, mg) 

100.0 200.0 300.0 

Fase adsorbente 
(fads) 

Esfera 
(E) 

Columna (C) Película (P) 

Tiempo de contacto 
(t, min) 

15 30 45 

 
Análisis de muestras  
Se analizaron 6 muestras de bebidas no alcohólicas por triplicado que contienen 
tartrazina, las muestras se desgasificaron mediante ultrasonido por 5 minutos, se tomaron 
2.0 mL de cada una de las muestras y se diluyeron con agua desionizada a un volumen 
de 10.0 mL.  
La metodología optimizada para el análisis de tartrazina comprende las siguientes 
etapas: a) 200.0 mg de película soportada en papel filtro se activaron con 2.0 mL de 
MeOH seguido de un lavado con 2.0 mL de agua desionizada; b) 10.0 mL de muestra se 
adicionaron a la película activada; c) la mezcla se agitó mecánicamente durante 45 
minutos; d) se retiró la película de la disolución y se lavó con 1.0 mL de agua desionizada 
con el objetivo de eliminar cualquier compuesto que no sea de interés; e) la elución del 
analito se llevó a cabo adicionando 2.0 mL de NaOH 0.25 M en metanol a las películas y 
se agitó la mezcla por 1 minuto; f) se reservó la fase líquida para su análisis mediante 
espectrofotometría UV-Vis a una longitud de onda de 434 nm. La cuantificación de 
tartrazina se realizó mediante interpolación en la línea de calibrado construida mediante 
disoluciones estándar de tartrazina en la disolución de elución (2.0 -30.0 mgL-1). 
 
Resultados y Discusión 
Optimización de las condiciones de retención de tartrazina 
En el presente trabajo se evaluó la capacidad adsorbente de las fases sólidas elaboradas 
a partir de desechos de PS y carbón activado mediante pruebas de retención de tartrazina 
en disolución acuosa. Se fabricaron tres morfologías distintas (Figura 1); esferas, 
columnas monolíticas y películas de carbón soportadas en PS y papel filtro, estas 
morfologías fueron seleccionadas para comparar su capacidad adsorbente debido a que 
se han descrito que presentan propiedades adecuadas para su aplicación en diferentes 
matrices y analitos. Las tres morfologías poseen alta área superficial, adecuada 
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distribución de poro, excelente estabilidad química y la posibilidad de ser retirados 
fácilmente del medio donde se han dispersado [6]. 
Una vez obtenidas las tres diferentes morfologías y con el fin de comparar su capacidad 
de adsorción hacia tartrazina y las condiciones adecuadas para la retención de la misma 
se aplicó un diseño factorial Taguchi L9. Los factores evaluados fueron: cantidad de 
muestra (10.0, 20.0 y 30.0 mL), masa del adsorbente (100.0, 200.0 y 300.0 mg), 
morfología del adsorbente (E; esferas, C; columnas monolíticas, P; películas de carbón 
activado soportadas en PS y papel filtro) y tiempo de contacto (15, 30 y 45 minutos). 
 

 
Figura 1. Fases adsorbentes fabricadas a partir de carbón activado y PS. 

 
Las mejores condiciones para la extracción de tartrazina se obtuvieron a partir del análisis 
de los resultados e interpretación del gráfico de medias que se muestra en la Figura 2, 
las cuales son: 10.0 mL de muestra se mezclan con 200.0 mg de películas de carbón 
soportadas en PS y papel filtro, la mezcla se debe agitar 45 minutos. Estas condiciones 
se evaluaron por triplicado obteniendo un valor óptimo de 95.5 (%DER=1.8). Entre las 
variables evaluadas, la morfología del adsorbente es relevante debido a que nos permite 
seleccionar la fase que muestra una mayor capacidad de adsorción y afinidad hacia el 
analito. Las películas de carbón activado soportadas en  PS y papel filtro proporcionan 
los mayores resultados de recuperación de tartrazina, a pesar de que es el adsorbente 
con la menor proporción de carbón activado (4.0%) en comparación con las columnas y 
esferas (50.0%), esto se puede atribuir a que el carbón activado se encuentra 
mayormente disponible en esta morfología y le proporciona una mayor área superficial a 
la fase adsorbente. Posterior a la retención de tartrazina se procedió a la elución del 
colorante como se mencionó en la parte experimental. 
 
Parámetros analíticos y validación de la metodología 
La determinación de tartrazina se realizó construyendo una línea de calibrado utilizando 
disoluciones de tartrazina disuelta en el eluyente en un intervalo de concentraciones entre 
2.0-30.0 mg L-1. La línea de calibrado presenta un R2 = 0.9995 con un intervalo lineal de 
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3.3-30.0 mg L-1. Se obtuvo un límite de detección y de cuantificación de 1.1 y 3.3 mg L-1 
respectivamente, la metodología propuesta permite cuantificar tartrazina en bebidas de 
acuerdo a lo establecido en la NOM.  
La precisión del método se evaluó mediante el análisis de disoluciones acuosas de 
tartrazina (7.0, 17.0 y 27.0 mg L-1), las muestras se analizaron por triplicado durante tres 
días, los valores de desviación estándar relativa (%DER n=3) obtenidos para cada nivel 
de concentración evaluada fueron 2.4, 0.9 y 2.1%, respectivamente. 
La exactitud del método se evaluó mediante el análisis de 6 muestras de bebidas no 
alcohólicas adquiridas en el supermercado, las muestras fueron analizadas mediante la 
metodología propuesta y el método de referencia (HPLC), los resultados se muestran en 
la Tabla 2. Para cada muestra se obtuvo el promedio de las concentraciones de tartrazina 
usando ambos métodos y comparándose mediante una prueba t para datos 
emparejados, el valor de texperimental (2.3) es menor al valor de tcrítico (2.6, α=0.05) por lo 
que estadísticamente no hay diferencias significativas entre los resultados provenientes 
de cada método. 
 
 

 
Figura 2. Gráfico de medias para los factores involucrados en la retención de tartrazina 
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Tabla 2. Contenido de tartrazina (media y %DER, n=3) en muestras de bebidas no 
alcohólicas determinado por el método de análisis propuesto y HPLC (media). 

Muestra 
Metodología 

propuesta (mg L-1, 
%DER, n=3) 

HPLC 
(mg L-1) 

1 19.3 (0.7) 19.8 

2 36.2 (2.3) 36.5 

3 30.3 (1.7) 30.7 

4 30.8 (0.2) 31.2 

5 9.3 (0.6) 9.5 

6 22.9 (2.1) 23.3 

 
Conclusiones 
La película de carbón activado soportada en PS y papel filtro fue la fase adsorbente que 
proporciona las mejores condiciones para la extracción de tartrazina. Bajo las condiciones 
óptimas para la retención de tartrazina es posible obtener valores superiores al 95.0% de 
recuperación del analito en matrices acuosas y permite diseñar una metodología de 
análisis de tartrazina contenida en muestras de bebidas no alcohólicas obteniendo 
resultados de análisis precisos y exactos con una metodología más económica respecto 
al a la metodología oficial de análisis. 
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Introducción 
Hoy en día el uso de sanitizantes en presentación de toallitas húmedas se ha 
incrementado tanto en la industria como en los hogares. Las toallitas húmedas modernas 
desempeñan un papel importante en la prevención de la contaminación cruzada y 
transmisión de agentes infecciosos. Están prehumedecidas con una amplia variedad de 
fórmulas para limpiar y desinfectar diversos tipos de superficies. 
Comúnmente, el material que constituye las toallitas posee una carga neta positiva en 
sus fibras, mientras que los microbios tienen una carga neta negativa. Cuando estas 
cargas interactúan, los microbios quedan atrapados dentro de la toallita evitando 
prácticamente su liberación, así como el potencial de contaminación cruzada entre 
superficies [1]. 
Ciertos procesos están fuertemente relacionados con las propiedades de la superficie 
textil y con sus interacciones con el medio ambiente, por ejemplo, procesos como el 
teñido, abrillantado, de suavizado, operaciones de acabado y/o de rendimiento. Se puede 
utilizar la medición del potencial zeta de la superficie para controlar y caracterizar 
superficies sólidas como los textiles. La comprensión de las propiedades de la superficie 
permite su funcionalización y el desarrollo de textiles con propiedades y aplicaciones 
específicas [2]. 
El potencial zeta es la propiedad de los materiales que mide el potencial electrocinético 
en sistemas coloidales [3]; corresponde a la 
diferencia de potencial entre el medio de 
dispersión y la capa estacionaria unido a la 
partícula dispersada (Figura 1). El potencial zeta 
de la fibra depende de los siguientes factores:  i) 
superficie de la fibra, según esté modificada 
física o químicamente y ii) medio polar en que 
está inmersa la fibra [4]. 
El objetivo del presente trabajo fue caracterizar 
diversas toallitas sanitizantes para superficies a 
través de la interacción entre textil – 
tensoactivo de diferentes productos en el 
mercado. Para ello se realizó un estudio 
electrocinético sobre la adsorción y desorción 
del componente activo en los diferentes tipos de fibras. 
 

Figura 1. Modelo de la doble capa 
electroquímica en un interfaz sólido – líquido. 

(Luxbacher, 2014) 
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Parte Experimental 
Para la evaluación del método 
se utilizó un estándar del 
componente activo, un 
compuesto cuaternario de 
amonio (QAT) de cuarta 
generación (mezcla de cloruros 
de dimetil bencil amonio, dimetil octil decil amonio, dimetil dioctil amonio y de dimetil 
didecil amonio) (Figura 2). 
Se utilizó tela 100 % de algodón, de 0.5 a 1.5 g de muestra por análisis. Se evaluó la 
contribución individual de cada componente de un prototipo de fórmula desinfectante 
sobre la carga de la tela.  
La fórmula se comparó contra 3 tipos de telas de productos en el mercado. Se utilizó 
agua ASTM Tipo II (RICCA) y solución electrolítica de cloruro de potasio (KCl) a una 
concentración de 1 mM (Sigma Aldrich). El equipo empleado fue SurPASS 3 (Anton Paar) 
para el análisis de las superficies. 
Para el análisis y comparación de las muestras se implementó la técnica de “streaming 
potential” [2] la cual nos permite conocer el efecto de la interacción entre una superficie 
sólida con un analito determinado en una solución homogénea por medio del potencial 
zeta (Zp). Esta técnica evalúa pruebas de adsorción y desorción del analito de interés 
sobre la superficie. Las condiciones medidas en cada prueba se presentan en la Tabla 1: 
 
Tabla 1. Condiciones de medición utilizadas 

Parámetro Unidad de medición 

pH ----- 

Conductividad mS/m 

Índice de permeabilidad * 

Potencial zeta mV 

*Valor absoluto, permitido entre 90 – 110. 

 
Desarrollo de metodología 
Se colocó 1 mL de la solución de activo a una concentración de 0.445 % en 200 mL de 
solución electrolítica. A partir de esa cantidad de volumen se estableció el número de 
ciclos de análisis. Un ciclo de análisis corresponde a una medición de potencial zeta de 
la superficie de la tela bajo las condiciones establecidas.Un mayor número de ciclos 
favorece la reproducibilidad de la prueba  y el equilibrio de la concentración del analito a 
lo largo del sistema y en la toalla.  Posteriormente se seleccionó la cantidad de volumen 
de activo adicionado. 
Las condiciones de operación utilizadas se muestran en la Tabla 2. Se seleccionaron 6 
ciclos  (Figura 3) y 5 mL de muestra (Figura 4). Posteriormente se analizó un estándar de 

Figura 2. Cuaternarios de amonio 
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QAT con las condiciones optimizadas (Figura 5), en el cual se obtuvo un potencial zeta 
(Zp) = 18.1 mV 
 
Tabla 2. Optimización de condiciones de método 

Id prueba 
Cantidad 

activo (mL) 

Peso 
muestra 

(g) 

Índice de 
permeabilidad 

pH 
Conductividad 

(mS/m) 
Ciclo 1 Ciclo 2 ciclo 3 ciclo 4 ciclo 5 ciclo 6 

Tela con 
electrolito 

1 

0.5067 

112 5.67 14.35 -12.35 - - - - - 

Tela y 
estándar 

QAT 
0.445 % 

1 110 5.71 14.74 -12.03 -2.16 -0.031 1.09 1.86 2.31 

2 111 5.82 15.45 -0.19 5.63 7.15 7.8 8.194 8.97 

3 111 5.93 16.27 6.48 10.94 12 12.32 12.47 12.56 

4 111 5.96 16.95 11.04 14.63 15.13 15.3 15.42 15.47 

5 109 5.99 17.61 14.89 17.49 16.99 17.84 18.16 18.07 

6 110 5.97 18.27 16.62 19.72 19.05 20.04 19.18 20.26 

7 108 5.96 18.87 18.9 20.23 20.86 21.44 21.75 22.26 

 

   
Figura 3. Optimización de número de ciclos Figura 4. Optimización de volumen de activo 

 

 
 
 

 
Figura 5. Análisis de estándar QAT 0.445 %, 5 mL, 6 ciclos. 
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 Resultados y Discusión 
Caracterización de formulación 
Se realizó por triplicado un análisis del efecto independiente de cada componente de la 
fórmula propuesta sobre la tela 100 % algodón: cuaternario en agua, cuaternario en 
solventes utilizados, fórmula sin fragancia y fórmula completa. Se analizó también un 
placebo sin y con fragancia. En la Tabla 3 se muestran las condiciones del análisis. 
 
Tabla 3. Condiciones de análisis de la formulación 

Identificación 

Volumen 
solución 

Peso 
tela 

pH 
Índice de 

permeabilidad 
Conductividad Zeta Potential 

mL g - - mS/m mV 

Tela N/A 0.5556 5.955 105.05 13.98 -11.37 

Placebo sin 
fragancia 

5 

0.5597 9.470 101.00 17.17 -10.32 

Placebo con 
fragancia 

0.5555 8.874 92.74 16.60 -8.61 

QAT y agua 0.5556 6.356 105.64 17.08 15.78 

QAT y 
solventes 

0.5578 9.025 98.67 19.84 13.12 

Fórmula sin 
fragancia 

0.5512 9.383 93.44 19.60 3.40 

Fórmula con 
fragancia 

0.5551 10.083 98.97 20.52 4.72 

n ciclos = 6 
QAT = compuestos cuaternarios de amonio 
Placebo = fórmula prototipo evaluada sin QAT 
Solventes = Mezcla de compuestos orgánicos inocuos que favorecen la integración de los ingredientes 
Fórmula = prototipo evaluado (composición de carácter confidencial) 

 
Se determinó una carga negativa para la tela de -11.37 mV como se muestra en la Figura 
6.  El Zp del cuaternario en agua (a la misma concentración de la formulación) fue de 
15.78 mV, un resultado más alto que el de la formulación de 4.72 mV lo que indica que 
los otros componentes le están restando carga a la formulación. 
 
Análisis de desorción 
Se evaluó la actividad de desorción en toallitas sanitizantes de diversas marcas.  
La desorción es el proceso de remover los componentes de interés de una fase 
estacionaria sólida. Al hacer pasar solución electrolítica a través de la tela se van 
desorbiendo los QAT y una serie de 5 ciclos realizados lo identificamos como “un lavado”.  
Este proceso se realiza con la finalidad de obtener la carga inicial de la superficie, en este 
caso la toallita, y la diferencia de potencial total. Este valor nos permite comparar la 
afinidad que presentan distintas telas utilizadas comercialmente con el analito de interés 
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(QAT). Esta información nos permite seleccionar el material óptimo a utilizar para este 
tipo de productos.  
A mayor diferencia de potencial, se promoverá el proceso de adsorción/desorción del 
activo (QAT) y se tendrá una mayor disponibilidad del mismo en su aplicación (lo que 
tiene un efecto directo en su desempeño de desinfección) [5, 6]. 
El análisis de desorción consistió en realizar una serie de 5 lavados con solución 
electrolítica de KCl 1 mM. Se utilizaron 100 mL de KCl para cada lavado.  
Se seleccionaron dos toallitas de competencia denominadas como marca 01 y marca 02 
las cuales se compararon contra un producto desarrollado internamente marca 03. 
En la Figura 7 se muestra un resumen de la comparación del análisis de desorción de 
cada una de las marcas evaluadas.  
 

 
Figura 6. Resultados de la caracterización de la formulación y tela. n=6. 

 
 
 

 
Figura 7. Resumen del análisis de desorción en Competencia 
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La diferencia de potencial total calculada se muestra en la Tabla 4, particularmente para 
la marca 03 la diferencia de potencial fue de 26.78 este valor nos indica que la adsorción 
es muy buena entre fórmula – material por lo que se puede deducir que la marca 03 
presenta una mejor eficiencia de adsorción en comparación con las otras telas. 
 
Tabla 4. Eficiencia de adsorción de las muestras Competencia 

Marca comercial Diferencia de potencial total (mV) 

marca 1 13.52 

marca 2 6.4 

marca 3 26.78 

 
Conclusiones 
Se logró desarrollar un método para caracterizar la interacción entre textil – fórmula, este 
análisis nos permite observar en resultados medibles qué tan compatible es nuestra 
formulación con el material estacionario, así como el comportamiento que tendrá después 
de desorberse. 
Se puede concluir que existe una alta interacción entre la fórmula a caracterizar con el 
material sorbente. Dicha fórmula presenta una eficiencia de adsorción alta, sin embargo, 
analizando la fórmula fraccionada se observó que otros componentes de la fórmula le 
pueden estar restando carga. 
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Introducción 
En química las reacciones de óxido-reducción (redox) son muy comunes. Un oxidante es 
definido como una especie química capaz de aceptar electrones después de la reacción 
redox, y un reductor es la especie química capaz de donar esos electrones, es decir, las 
reacciones redox no pueden suceder sin la presencia de un oxidante y un reductor. Por 
ejemplo, metales alcalinos como el potasio suelen ser especies químicas altamente 
reductoras capaces de ser oxidadas por el agua y produciendo cationes del metal (𝐾(𝑆) +

𝐻2𝑂(𝑙) → 𝐾(𝑎𝑞)
+ + 𝑒−). En los sistemas biológicos, las reacciones redox son muy 

importantes ya que especies oxidantes como las especies reactivas de oxígeno (O2
•−, 

OH•−, etc.) son responsables de la oxidación biológica y estrés oxidativo [1,2]. Estas 
especies reactivas de oxígeno son capaces de oxidar paredes celulares, lípidos, 
proteínas, cadenas de ADN y demás moléculas tan importantes en el cuerpo humano [1-
3]. 
Existen especies reductoras de interés biológico llamadas antioxidantes, estas especies 
son capaces de ser oxidadas por las especies reactivas de oxígeno antes de que oxiden 
a su blanco biológico, es decir, las antioxidantes de alguna manera actúan como 
protectores biológicos frente a especies muy reactivas [3,4]. Si bien es cierto que la 
presencia de especies oxidantes son necesarias para el buen funcionamiento de los 
sistemas biológicos, también es cierto que una concentración elevada de estas especies 
desencadena enfermedades como el cáncer, Alzheimer y más enfermedades 
neurodegenerativas [5,6]. Por esta razón, las especies antioxidantes han atraído la 
atención de la comunidad científica para proponer nuevos y mejores métodos para la 
determinación de la capacidad antioxidante y así prevenir problemas tan graves para la 
salud. 
En la actualidad existen diversos métodos que evalúan de cierto modo la capacidad 
antioxidante de frutas y bebidas. Uno de los más usados es el llamado método del DPPH, 

el cual se basa en el uso del radical DPPH• que es una especie relativamente estable y 
se puede tener almacenada en el refrigerador de un laboratorio, éste es un método 
colorimétrico donde se monitorea la absorbancia del radical a 514 nm frente a diferentes 
concentraciones de una especie antioxidante estándar (comúnmente Trolox) y frente a 
una muestra real [7-10]. Por otro lado el método ORAC (oxygen radical absorbance 
capacity) utiliza radicales hidroxilo para acatar a la fluoresceína que presenta el fenómeno 
de fluorescencia la cual disminuye con el ataque de los radicales, entonces se usan 
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moléculas antioxidantes para protegerla y así se evalúa su capacidad antioxidante 
[9,11,12].  
También se han propuesto biosensores electroquímicos basados en la enzima Lacasa y 
membranas de glutaraldehído [13] o alcohol polivinílico [14] para la estimación de la 
capacidad antioxidante de bebidas. Si bien existen más métodos para evaluar dicha 
capacidad de varias muestras, existe una búsqueda constante de mejoras que propongan 
al mismo tiempo nuevos métodos que puedan ser asequibles, simples de realizar, calibrar 
y validar, aunque principalmente ahorran tiempo [15-17]. 
En este trabajo se propone la fabricación de un nuevo biosensor amperométrico para la 
medida de la capacidad antioxidante en muestras reales. El biosensor se basa en la 
inmovilización de Lacasa en una red electropolimerizada de β-Ciclodextrina sobre un 
electrodo de carbon vitrio.  
 
Parte Experimental 
Materiales y métodos 
Todos los reactivos fueron grado analítico. La enzima Lacasa de Trametes versicolor 
(LTv) 13,6 U/mg, betaciclodextrina (bCD) al 97%, metanol, ácido sulfúrico e hidroquinona 
(HQ) al 99% se obtuvieron de Sigma-Aldrich. Acetato de sodio al 99.5%, ácido acético al 
99.7%, fosfato monobásico al 100.2%, fosfato dibásico al 99.9% todos obtenidos de J.T. 
Baker. Todas las soluciones acuosas se prepararon con agua desionizada ultrapura (18.2 

M cm-1). 
Las medidas electroquímicas se realizaron en un potenciostato Epsilon BASi utilizando 
una celda electroquímica de tres electrodos, utilizando un electrodo de carbon vitrio como 
electrodo de trabajo, Ag/AgCl (3.0 M) como referencia y un alambre de platino como 
electrodo auxiliar. 
 
Membrana biosensora 
Antes de la electropolimerización de la biomembrana, la superficie del electrodo de 
carbón vitrio se limpió electroquímicamente usando voltamperometría cíclica, el electrodo 
fue ciclado de -500 mV a 1.6 V en H2SO4 0.5 M hasta tener una respuesta estable. 
Después de la limpieza electroquímica, el electrodo se enjuagó con agua desionizada. 
Inmediatamente después, la membrana biosensora se fabricó en una disolución de bCD 
6 mM, LTv 68 U/mL, preparada con buffer de fosfatos 0.05 M pH 5.0. La voltamperometría 
cíclica se realizó desde -1.0 V y hasta 2.0 V vs. Ag/AgCl a una velocidad de barrido de 
100 mV/s durante 30 ciclos. Después, el biosensor se lavó con agua desionizada para 
eliminar el monómero y la enzima que no se quedó atrapada. Para estabilizar la señal del 
biosensor, se aplicó un potencial constante de 0.5 V vs. Ag/AgCl por alrededor de 15 
minutos en buffer de acetatos. Una vez estabilizada la señal amperométrica del 
biosensor, se probó su respuesta haciendo adiciones suscesivas de HQ 1 y 10 mM en 
una celda termostatada a 25 ºC y en buffer de acetatos 0.1 M pH 4.5. En la figura 1 se 
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presenta una representación esquemática de la membrana biosensora y su 
funcionamiento. 

 
Figura 1. Representación gráfica del biosensor y su funcionamiento. 

 
Resultados y Discusión 
Electropolimerización de bCD sobre carbón vitrio 
Inicialmente, el estudio se condujo en la electopolimerización de bCD sobre la superficie 
de un electrodo de carbón vitrio (ECV). En primer lugar, la superficie del electrodo de 
trabajo se limpió electroquímicamente en una disolución de H2SO4 0.5 M desde un 
potencial de 500 mV y hasta 1.6 V a 100 mV/s por 20 ciclos. La electropolimerización de 
bCD fue realizada a pHs de 2, 3, 4 y 5 comenzado en un potencial de -1 V y hasta un 
potencial de 2 V por 30 ciclos. Los voltamperogramas cíclicos para el proceso de 
electropolimerización de bCD sobre el eletrodo de carbón vitrio se muestran en la figura 
2. 
A todos los valores de pH probados se puede ver que en el primer ciclo se presenta un 
pico catódico (I) en aproximadamente -0.4 V. Para el cuarto ciclo se forman dos picos 
anódicos en 0.25 V (II) y 1.5 V (III) aproximadamente; sin embargo, el pico (II) solo se 
observa a pHs de 2 y 4, en cambio el pico (III) se puede observar a todos los pHs. A pH 
de 5 y a partir del tercer ciclo se puede ver (figura 2d) un cuarto pico catódico alrededor 
de -0.6 V.  
La corriente de los picos incrementa en cada ciclo indicando que la membrana polimérica 
de bCD se está formando sobre la superficie del carbón vitrio. También se observa que 
la corriente incrementa rápidamente hasta el noveno ciclo y para el décimo ciclo el 
incremento ya es mucho menor.  

 
Figura 2. Voltamperogramas cíclicos de la electropolimerización de bCD sobre la superficie de un electrodo 
de carbón vitrio: a) pH 2, b) pH 3, c) pH 4 y d) pH 5. 
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Electropolimerización de la membrana sensora 

El biosensor (ECV-polyCD-LTv) fue sintetizado por la electropolimerización bCD en 
presencia de LTv en buffer de fosfatos pH 5 y 0.05 M, sobre la superficie de un electrodo 
de carbón vitrio. Se realizaron barridos de potencial desde -1 V y hasta 2 V durante 30 
ciclos y los voltamperogramas cíclicos del crecimiento de la membrana sensora se 
muestran en la figura 3. Se pueden obserbar los picos típicos del proceso de 
electropolimerización de la bCD, esto implica que la precencia de la enzima no afecta en 
la formación de la membrana. 
 

 
Figura 3. Voltamperogramas cíclicos de la síntesis del biosensor ECV-polyCD-LTv. 

 
Evaluación de biosensor 

El biosensor ECV-polyCD-LTv se probó amperométricamente en 10 mL de buffer de 
acetatos 0.1 M pH 4.5 en una celda termostatada a 25ºC. Para estabilizar la corriente del 
biosensor se impuso un potencial de 0.5 V por aproximadamente 15 minutos, después el 
electrodo se enjuagó con agua desionizada y la solución buffer de la celda se reemplazó. 
Finalmente, se hicieron adiciones de HQ de concentración 1 mM y 100 mM. La respuesta 
amperométrica del biosensor a diferentes concentraciones de HQ se presenta en la figura 
4a, se puede ver que después de transcurridos los 15 minutos necesarios para la 
estabilidad de la corriente en el sistema la señal amperométrica tarda en estabilizarse 
aproximadamente 3 minutos en cada repetición. El biosensor presenta una respuesta 
estable antes y después de la adicción de diferentes alícuotas de HQ de diferentes 
concentraciones. El tiempo de respuesta del biosensor es de aproximadamente 10 s para 
cada adicción. 

La figura 4b muestra la respuesta amperométrica del biosensor ECV-polyCD-LTv para 
adiciones sucesivas de HQ 1 mM, demostrando con esto la estabilidad amperométrica 
del biosensor. Finalmente en la figura 4c se presenta la curva de calibración del 
biosensor, esta curva presenta una linealidad de la corriente en función de la 
concentración de HQ desde 10 µM.  
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Figura 4. a) Respuesta amperomética del biosensor ECV-polyCD-LTv para distintas concentraciones de 
HQ. c) Curva de corriente vs tiempo del biosensor para adiciones sucesivas de HQ 1mM y c) Curva de 
calibración del biosensor. 

 
Conclusiones 
La síntesis de la membrana de bCD no se ve afectada por la presencia de LTv en el 
medio de reacción. La enzima LTv queda inmovilizada en la red polimérica de bCD y esto 

lo demuestra la señal constante de las amperométrias. El biosensor ECV-polyCD-LTv 
presenta gran estabilidad en la corriente y presenta un aumento de la señal 
amperométrica al aumentar la concentración de HQ en el sistema. El biosensor podría 
ser utilizado para medir la capacidad antioxidante en muestras reales.  
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Introducción 

El 1-naftol (1-NAP) y 2-naftol (2-NAP) son contaminantes orgánicos derivados del 
naftaleno (NAP), que están presentes en el ambiente como resultado de procesos 
industriales, biogeoquímicos, así como productos de degradación de otros compuestos 
[1]. En 2002 La Conferencia Americana de Higienistas Industriales estableció al 1-NAP 
y 2-NAP como los principales metabolitos de la exposición al NAP [2]. Investigaciones 
indican sobre la genotoxicidad 1-NAP, por otra parte, el 2-NAP es aún más tóxico que el 
1-NAP y puede causar intoxicaciones sistémicas, afectar la circulación sanguínea y 
causar daños en el hígado y riñones [3]. La figura 1 muestra las estructuras de 1-NAP y 
2-NAP. 

 

Figura 1. Estructura química del 1-naftol y 2-naftol. 

 
Estos contaminantes son altamente persistentes, no son susceptibles a degradación 
biológica o química, por lo que coexisten en aguas residuales industriales y cuerpos de 
agua potable. Debido a su elevada toxicidad, se han desarrollado diversas metodologías 
analíticas para su determinación, entre las que se destacan los métodos 
espectrofotométricos [4,5], técnicas electroquímicas [6], cromatografía de líquidos de alta 
resolución (HPLC) [7, 8, 9] y electroforesis capilar (CE) [1]. Estas metodologías han sido 
aplicadas en la determinación de 1-NAP y 2-NAP en muestras de agua y orina 
principalmente. 
Desde el punto de vista químico, la cuantificación de 1-NAP y 2-NAP presenta dos 
principales retos; el primero es la separación de los analitos pues estos son isómeros y 
el segundo tiene que ver concentración de los analitos que se encuentran presentes en 

las muestras en concentraciones del orden de µg L-1 [2]. De acuerdo con lo anterior, el 
presente trabajo tiene como objetivo establecer las condiciones óptimas de separación del 
1-naftol y 2-naftol por electroforesis capilar y su posible incorporación a un sistema de 
preconcentración en línea. 
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Parte Experimental 
Reactivos 
Tetraborato de sodio (99%), hidróxido de sodio (98%) y ácido clorhídrico (36%) fueron 
obtenidos de J.T. Baker (Phillipsburg, NJ, USA). 1-naftol (99%), 2-naftol (99%) y ácido 1- 
naftalenacético (99%) fueron obtenidos de Sigma (St, Lois, MO, USA). 
 
Equipo 
Los análisis se realizaron en un equipo Beckman Coulter P/ACE 5500, con detector de 
arreglo de diodos (DAD) a longitud de onda ( ) de 214 nm. Los datos obtenidos fueron 
adquiridos y analizados mediante el software P/ACE MDQ versión 2.3. Se utilizó un 
capilar de sílice fundida (41.7 cm x 75 µm de diámetro interno) y un potenciómetro (modelo 
450; Corning Science Products, NY, USA) para el ajustar el pH de las soluciones. 
 
Análisis 
La activación del capilar se realiza mediante el paso de una solución de NaOH 1.0 M 
durante 15 min, NaOH 0.1 M durante 10 min, agua desionizada durante 10 min y 
finalmente, 10 min de electrolito soporte. 
Entre análisis se realizaban lavados del capilar en el siguiente orden: NaOH 1.0 M durante 
2 min, NaOH 0.1 durante 1 min, agua desionizada durante 1 min y electrolito soporte 
durante 2 min. Todos los lavados se realizaron a una presión de 20 psi. 
Las condiciones del análisis fueron: inyección hidrodinámica a 0.5 psi por 10 seg, voltaje 
de separación: 12 kV, polaridad: normal, longitud de onda: 214 nm y 7 minutos de tiempo 
de análisis. 
 
Resultados y Discusión 
Las separaciones electroforéticas se originan por diferencias en las movilidades 
electroforéticas de los analitos en un medio conductor, dicha movilidad electroforética 
depende de la carga, forma y tamaño, así como el voltaje aplicado durante la separación. 
Es por esto que, para establecer las condiciones óptimas de separación para los analitos, 
se evalúa la composición del electrolito soporte: efecto del pH y concentración, así como 
el voltaje aplicado en la separación. 
 
Efecto del pH 
El efecto del pH se evalúa en el intervalo de 8 a 11 empleando sales de boratos o fosfatos 
de acuerdo al pH de interés. Para realizar los experimentos, las concentraciones del 1- 

NAP, 2-NAP y estándar interno (ácido 1-naftalenacético) se mantienen en 10 mg L-1. 
Condiciones de separación: Concentración de electrolito soporte = 20 mM, 18 kV a 214 
nm. En la figura 2 se muestran los electroferogramas obtenidos, se observa que a valores 
de pH inferiores a 9, los analitos no se encuentran ionizados en un grado que permita 
una movilidad electroforética adecuada, por tanto, no es factible la separación. A valores 
de pH superiores a 10 el 1-NAP y 2-NAP se encuentran ionizados y al no haber 
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diferencias entre sus pesos moleculares pueden presentar la misma movilidad 
electroforética, es por esto que se observa una perdida en la resolución a pH =10.5, 
mientras que a pH = 11 se observa el traslape de las señales analíticas. 
A partir de los electroferogramas se observa que la separación es factible en el intervalo 
de pH 9-10, sin embargo, se elige pH = 9.5 debido a la resolución proporcionada. 
 

 
Figura 2. Electroferogramas obtenidos de la evaluación del pH de trabajo en la separación. 

 

 
Figura 3. Electroferogramas obtenidos de la evaluación de la concentración del electrolito soporte. 
 
Concentración de electrolito soporte 
La concentración del electrolito soporte se evalúo en el intervalo de 5 a 20 mM, las 
condiciones fueron: pH = 9.5, 18 kV, a 214 nm, los electroferogramas obtenidos se 
muestran en la Figura 3. 
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A bajas concentraciones del electrolito soporte (5 mM) la movilidad electroforética de los 
analitos aumenta debido a la baja viscosidad del medio [10] y esto provoca una 
disminución en la resolución de la separación. Por otra parte, a partir de 10 mM la 
resolución en la separación es adecuada en todos los casos, sin embargo, a medida que 
aumenta la concentración del electrolito soporte, aumenta la viscosidad del medio y esto 
tiene como consecuencia una reducción en la movilidad electroforética de los analitos 

que se refleja en la prolongación del tiempo de análisis, así como en el incremento de la 
intensidad global de corriente durante la separación [10]. Es por esto que se selecciona 
10 mM como concentración óptima del electrolito soporte. 
 
Voltaje de separación 
El voltaje aplicado durante la separación regula la corriente y por tanto la velocidad de 
migración [10], es por esto que el voltaje se evalúa en el intervalo de 8-20 kV. Conforme 
la Figura 4, los voltajes de 8 y 10 kV proveen de una resolución adecuada, sin embargo, 
se observa un ensanchamiento de pico que afecta la sensibilidad de la metodología. Por 
otro lado, los voltajes 12, 14 y 16 kV proveen de una resolución adecuada, no obstante, 
se elige 12 kV pues es el voltaje más bajo que provee de una buena resolución, evitando 
así los problemas de reproducibilidad asociados a la aplicación de voltajes elevados 
durante las separaciones electroforéticas. Finalmente, durante la aplicación de voltajes 
elevados (18-20 kV), la velocidad de migración aumenta reduciendo el tiempo de análisis, 
la desventaja es que este incremento en la velocidad de migración con lleva a la perdida 
de la resolución analítica. 
 

 
Figura 4. Electroferogramas obtenidos de la evaluación del voltaje aplicado en la separación. 
 
 

 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      61 

 

 

Como resultado de los experimentos descritos anteriormente, se establece que las 
condiciones óptimas para la separación de 1-NAP y 2-NAP son: pH = 9.5, Concentración 
del electrolito soporte = 10 mM, 12 kV y 214 nm de longitud de onda para las 
determinaciones. 
 
Identificación de las señales 
Bajo las condiciones óptimas de separación se realizó la identificación de las señales a 
través de la sensibilidad analítica, para esto se procedió como sigue; se leyeron muestras 
que contenían a los analitos en diferentes concentraciones, los electroferogramas 
obtenidos se muestran en la figura 5. 

 

 
Figura 5. Electroferogramas de mezclas de 1-naftol y 2-naftol y ácido 1 -naftalenacético en diferentes 
concentraciones. a) 10 mg L-1 1 -naftol, 10 mg L-1 2 -naftol, 10 mg L-1 ácido 1 -naftalenacético. b) 5 mg L-1 
1-naftol, 10 mg L-1 2 -naftol, 10 mg L-1 ácido 1-naftalenacético .c) 10 mg L-1 1-naftol, 5 mg L-1 2-naftol, 10 
mg L-1 ácido 1-naftalenacético. 
 
Parámetros analíticos 
Bajo las condiciones óptimas de análisis se construyó la curva de calibración para el 1- 
NAP y 2-NAP, el intervalo de trabajo fue de 0.10 a 20.00 mg L-1, la concentración del 

estándar interno se mantuvo constante en 10.00 mg L-1. Los resultados obtenidos se 

resumen en la tabla 3. El límite de detección (LOD) fue de 0.29 y 0.19 mg L-1, mientras 
que el límite de cuantificación (LOQ) es de 0.91 y 0.61, para 1-NAP y 2-NAP, 
respectivamente. La precisión de la metodología se evaluó al determinar la repetitividad 
y reproducibilidad en términos del porcentaje de desviación estándar relativa (%DER) a 

dos niveles de concentración (5.00 y 10.00 mg L-1), esto a partir del análisis por triplicado 
(n=3) de soluciones patrón que contenían a los analitos en concentraciones conocidas, 
obteniendo en todos los casos %DER menores al 10.00 % (tabla 1). 
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Tabla 1. Parámetros analíticos metodología CE-UV. 

 
Conclusiones 
Las condiciones óptimas de separación son: solución electrolito [B4O7

2-]= 10 mM, 

pH=9.5, voltaje de separación de 12 kV, longitud de onda de 214 nm, permiten la de 
separación de 1-NAP y 2-NAP, así como la del estándar interno (ácido 1-naftalenácetico). 

Conforme los parámetros analíticos se obtienen límites de detección de 0.29 y 0.19 mg L-1 

en un intervalo lineal de 0.91 -15.00 mg L-1 y 0.61-15.00 mg L-1 para 1-NAP  y 2-NAP 
respectivamente. La metodología propuesta presenta una repetitividad y reproducibilidad 
adecuada con %RSD < 10% en todos los casos. 
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Introducción 
El pH, definido por primera vez en 1909, se ha convertido en uno de los parámetros 
químicos más importantes, debido a que desempeña un papel vital en una gran 
diversidad de procesos [1]. Desde la creación del primer sensor de pH en 1921 por 
Billman, se han desarrollado diversas metodologías para su medición como lo son las 
tiras de pH, los sensores ópticos, másicos, potenciométricos, amperométricos y 
voltamperométricos. Actualmente, el sensor más ampliamente utilizado para la medición 
del pH es el electrodo de vidrio; sin embargo, presenta ciertos inconvenientes que limitan 
su uso [2, 3]. En busca de nuevas alternativas, los sensores voltamperométricos 
presentan algunas ventajas para cumplir con esta tarea, no requieren de una calibración, 
son fácilmente miniaturizables y tienen un desempeño similar al del electrodo de vidrio 
en la evaluación del pH [4]. 
El principio de transducción más simple usado para el desarrollo de biosensores es la 
medición de un cambio de pH debido a la acción de una enzima donde el sustrato o 
producto de reacción está relacionado con un equilibrio ácido-base. Con esto en mente, 
algunos sensores de pH se han utilizado para el diseño de biosensores, como es el caso 
del electrodo de vidrio, el cual se ha empleado para la cuantificación de glucosa y urea 
por mencionar algunos ejemplos [5]. 
A partir de las ideas anteriormente mencionadas en el presente trabajo se presenta un 
nuevo biosensor monoenzimático para la cuantificación de triglicéridos empleando la 
enzima lipasa y un transductor voltamperométrico de pH basado en un electrodo de 
carbón vítreo con una membrana de polidopamina. Los triglicéridos además de cubrir 
importantes funciones en el organismo, cuando sus niveles son superiores a los 
normales, pueden desencadenar diversos padecimientos como hipertensión, diabetes y 
disfunción renal, entre otros [6,7]. 
 
Parte Experimental 
Reactivos y soluciones 
Todas las soluciones fueron preparadas con reactivos comerciales de grado analítico, sin 
ningún tratamiento previo; dopamina, K2HPO4, KH2PO4, CH3COOH, H3BO3, tributirina, 
NaOH, HCl, Nafion 5% (v/v), lipasa de Candida rugosa (E.C. 3. 1. 1. 3) 5.3 U·mg-1 
proteína, goma arábiga (Sigma-Aldrich). 
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La emulsión de tributirina (TB) 0.1 mol·L-1, se prepara dispersando el reactivo en una 
solución de goma arábica al 4 % (p/v) como emulsionante. La mezcla generada se 
dispersa en un baño ultrasónico por 30 minutos. 
Instrumentación 
Las medidas de pH se realizaron en un potenciómetro pH 510 Series Oakton con un 
electrodo combinado de pH. Todos los estudios voltamperométricos se llevaron a cabo 
con un potenciostato Autolab PGSTAT302N Metrohm mediante una celda conformada 
con un electrodo de referencia de Ag/AgCl, un contraelectrodo de Pt y como electrodos 
de trabajo un electrodo de carbón vítreo (GC) con y sin modificación. 
 
Transductor voltamperométrico de pH 
El electrodo de carbón vítreo se pulió con una solución de alúmina al 1% y se enjuagó 
con agua desionizada (Fig. 1a), para posteriormente electropolimerizar dopamina sobre 
su superficie siguiendo la metodología de Amiri et. al., con algunas modificaciones [3]. Se 
depositaron 10 µL de Nafion sobre la superficie del GC (Fig. 1b) y se dejó secar a 40°C 
durante 30 minutos (Fig. 1c). Para electropolimerizar la dopamina se realizan 5 barridos 
consecutivos por voltamperometría cíclica en la ventana de potencial de -0.4 a +1.5 V, a 
una velocidad de 50 mV/s en una solución 5 mM de dopamina en buffer de fosfatos (PBS) 
0.1 M a pH 7 (Fig. 1d).  
Una vez construido el transductor se evalúa realizando mediciones por voltamperometría 
diferencial de pulsos (DPV) en la ventana de potencial de -0.3 a +0.8 V a pH 3, 5, 7, 9 en 
buffer Britton-Robinson 0.05 M. Antes de cada medición se dejó que la membrana se 
hidratara durante un minuto. 
Optimización del transductor voltamperométrico 
Con el objetivo de mejorar la sensibilidad el sensor voltamperométrico de pH se realizó 
una optimización del proceso de electropolimerización mediante un diseño Taguchi L9 
(33) donde la variable a optimizar fue la pendiente de la curva de calibración. Con el 
dispositivo optimizado se determinaron los parámetros analíticos: intervalo lineal, 
sensibilidad, reproducibilidad, repetitividad, precisión y exactitud contrastando el 
desempeño contra un electrodo de vidrio, incluyendo al análisis de muestras de bebidas 
comerciales. 
 
Biosensor de triglicéridos 
El biosensor se construyó a partir del traductor voltamperométrico de pH en las 
condiciones optimizadas. Una vez construido este transductor, se agregaron 20 μL de un 

coctel enzimático (Fig. 1e), compuesto por la mezcla de 110 μL de buffer PBS 1 mM, 30 

μL de Nafion al 5% y 1.9 mg de lipasa y se dejó secar a temperatura ambiente durante 

20 minutos (Fig. 1f). El biosensor desarrollado fue evaluado mediante curvas de 
calibración con soluciones estándar de TB a pH = 7.5 en buffer de fosfatos con goma 
arábiga al 4%. 
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(a)                   (b)                     (c)                   (d)                   (e)                    (f) 

Figura 1. Construcción del transductor voltamperométrico de pH y del biosensor de triglicéridos. a) 

Electrodo de carbón vítreo pulido. b) Adición de 10μL de Nafion al 5% al electrodo de carbón vítreo. c) 

Membrana de Nafion depositada. d) Transductor voltamperométrico de pH: polidopamina presente en el 

electrodo con Nafion. e) Adición de 20μL del coctel enzimático. f) Biosensor de triglicéridos. 

 
Análisis de aceite de canola comercial. 
El biosensor de triglicéridos se probó en la cuantificación de triglicéridos en una muestra 
comercial de aceite de canola mediante curvas de adición patrón, empleando tributirina 
como solución estándar. Después de cada adición de la muestra o del estándar se agitó 
la solución durante un minuto y se esperó 14 minutos adicionales antes de realizar cada 
medición. 
 
Resultados y Discusión 
Con la finalidad de mejorar la sensibilidad del transductor de pH, la técnica utilizada fue 
voltamperometría diferencial de pulsos (DPV). La pendiente obtenida en el intervalo de 
pH de 3 a 9 fue de 34.4 mV/pH con buena linealidad r2=0.992. Para aumentar el valor de 
la pendiente o sensibilidad analítica se decidió realizar una optimización del proceso de 
electropolimerización. 
En la tabla 1 se recopila el diseño de experimentos y la pendiente obtenida en cada 
experimento a temperatura ambiente (20 °C). Las condiciones óptimas fueron: una 
concentración de dopamina de 5 mM y 5 ciclos en un intervalo de -0.4 a +1.3. Se observó 
que a mayor cantidad de ciclos la pendiente disminuye como se menciona en [3], mientras 
que el aumento en la concentración de dopamina aumenta la intensidad de las señales, 
pero disminuye el valor de la pendiente. 
El sensor voltamperométrico de pH con Nafion en las condiciones optimizadas presenta 
una pendiente nernstiana de 61.0 mV/pH ± 1.6 mV/pH, que indica la transferencia de dos 
protones y dos electrones. Se obtiene una buena linealidad en el intervalo de 0.5 a 13.0 
de pH, una excelente repetitividad de la pendiente con una desviación estándar relativa 
(RSD) de 1.8% (3 transductores diferentes, mismo día), buena reproducibilidad de la 
pendiente (RSD=3.8%) (3 transductores diferentes, diferentes días) y una buena 
reproducibilidad en el proceso de construcción con RSD=2.7% en el valor de la pendiente 
(6 transductores diferentes). 
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Tabla 1. Diseño Taguchi L9 para la optimización del sensor voltamperométrico de pH.  

Experimento 
Factores Respuesta 

A: Concentración de 
dopamina (mM) 

B: Número 
de ciclos 

C: Intervalo de 
potencial 

Sensibilidad 
(mV/pH) 

1 5 5 [-0.4 a +1.3] 47.0 

6 5 10 [-0.4 a +1.4] 35.5 

4 5 15 [-0.4 a +1.5] 30.4 

8 7.5 5 [-0.4 a +1.4] 31.4 

3 7.5 10 [-0.4 a +1.5] 32.3 

5 7.5 15 [-0.4 a +1.3] 34.8 

9 10 5 [-0.4 a +1.5] 26.8 

7 10 10 [-0.4 a +1.3] 35.5 

2 10 15 [-0.4 a +1.4] 29.7 

 
En la figura 2a se presentan los voltamperogramas diferenciales de pulso a diferentes 
pH, se observa como los potenciales de oxidación de la polidopamina se desplazan hacia 
potenciales menores con el aumento de pH, así como una disminución en la intensidad 
de las señales con este mismo aumento de pH. En la figura 2b se observa una curva de 
calibración a partir de los potenciales de oxidación de la polidopamina. 
En la tabla 2 se recopilan los promedios de mediciones por triplicado del pH en bebidas 
comerciales con el sensor desarrollado y del electrodo de vidrio. Un análisis de 
comparación de medias t de student (p≤0.05) revela que no existen diferencias 
significativas entre el pH promedio obtenido con el transductor voltamperométrico en 
comparación con el electrodo de vidrio. Mientras que la precisión del sensor en las 
mediciones por triplicado tuvo una RSD menor al 3%. 
 

 
Figura 2. Transductor voltamperométrico de pH. a) Voltamperogramas diferenciales de pulso a diferentes 
valores de pH 0.47-13.02 en buffer Britton-Robinson 0.05M (step: 005V; Modulation amplitude: 0.025V; 
Modulation time: 0.05s; Interval time: 0.5s). b) Curva de calibración del sensor voltamperométrico de pH 
con polidopamina y Nafion a partir de las señales de oxidación de la polidopamina a diferentes pH. 
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Tabla 2. Mediciones pH en muestras comerciales. 

Muestra 
pH de electrodo de 

vidrio 

Sensor 
voltamperométrico de 

pH desarrollado 
Error absoluto 

Jugo de manzana 3.02 (±0.02) 2.93 (±0.06) -0.09 

Bebida rehidratante 3.49 (±0.03) 3.40 (±0.10) -0.09 

Suero rehidratante 3.98 (±0.01) 4.10 (±0.10) +0.12 

 
El principio de traducción empleado para el diseño de este biosensor se basa en un 
cambio de pH. En este caso, la lipasa hidroliza los triglicéridos para formar una molécula 
de glicerol y liberar tres ácidos carboxílicos, los cuales disminuyen el pH de la solución, 
de esta manera a mayor concentración de triglicéridos se produce una disminución 
mucho mayor del pH. El transductor voltamperométrico detecta este cambio de pH debido 
a que los potenciales de oxidación de la polidopamina se desplazan hacia potenciales 
mayores con el aumento de la concentración de triglicéridos (TB como estándar) como 
se muestra en la figura 3a. De esta manera se pueden cuantificar los triglicéridos. 
Con la finalidad de aumentar la selectividad del biosensor, se decidió seguir en el 
biosensor la señal de oxidación de la polidopamina que se ubica aproximadamente a -
0.1 V a pH 7. Esta señal presenta igualmente un comportamiento nernstiano de 58.9 
mV/pH, lo que sugiere la trasferencia de un número igual de protones y electrones, con 
buena linealidad r2=0.999 en un intervalo de pH de 3 a 7. 
En la figura 3b se muestra una curva de calibración de triglicéridos empleando TB como 
estándar, donde se observa una buena linealidad en un rango de concentración de 0.17 
a 1.32 mM. El biosensor desarrollado presenta buena reproducibilidad de la pendiente 
(RSD=1.3%) (3 biosensores diferentes) y fue empleado para la cuantificación de 
triglicéridos en una muestra de aceite de canola mediante curvas de adición patrón 
obteniendo una concentración de 0.96 ± 0.03 M, base trioleína, valor que es congruente 
con el contenido de triglicéridos en este tipo de aceite. 
 

  
                                (a)               (b) 
Figura 3. Biosensor de triglicéridos. a) Voltamperogramas diferenciales de pulso del biosensor (step: 005V; 
Modulation amplitude: 0.025V; Modulation time: 0.05s; Interval time: 0.5s). b) Curva de calibración del 
biosensor a diferentes concentraciones de tributirina. 
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Conclusiones 
Se desarrolló un nuevo biosensor monoenzimático para la cuantificación de triglicéridos, 
empleando la enzima lipasa y un transductor voltamperométrico de pH basado en un 
electrodo de carbón vítreo con Nafion y polidopamina. El biosensor es simple, de fácil 
construcción, tiene buena reproducibilidad, trabaja en un rango de potencial cercano a 
cero, lo que aumenta su selectividad y es viable para la cuantificación de triglicéridos en 
muestras de aceites vegetales. Por otra parte, el sensor voltamperométrico de pH 
presenta una pendiente nernstiana de 61.0 mV/pH ± 1.6 mV/pH que indica la trasferencia 
de dos protones y dos electrones. Posee buena linealidad en el intervalo de 0.5 a 13.0 
de pH, una excelente repetitividad y reproducibilidad de la pendiente; así como buena 
reproducibilidad en el proceso de construcción, y es capaz de medir el pH en muestras 
comerciales.  
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Introducción 
La conservación y restauración del patrimonio cultural es un campo interdisciplinario en 
el que la caracterización química de los materiales constitutivos es fundamental para 
promover la toma de decisiones que garanticen la protección y conservación eficaz de 
las obras. El Laboratorio Nacional de Ciencias para la Investigación y Conservación del 
Patrimonio Cultural (LANCIC) es una iniciativa interdisciplinaria para conocer y preservar 
el patrimonio mexicano, uno de sus objetivos es desarrollar estrategias de caracterización 
de los materiales constitutivos del patrimonio cultural. Como parte de las actividades del 
LANCIC se analizó el panel mural Paisaje Abstracto expuesto en la Biblioteca Nacional 
de Antropología e Historia (INAH), una pieza experimental del pintor Rafael Coronel cuya 
composición era desconocida (figura 1). 
 

 
Figura 1. Panel mural: Paisaje Abstracto, 1964, de Rafael Coronel Arroyo. Registro fotográfico posterior al 
develado y limpieza de la obra en 2013. 

 
Se tiene registro de que en 1998 el Centro Nacional Conservación y Registro del 
Patrimonio Artístico Mueble veló la obra para su desmontaje. Este proceso consiste en 
fijar una tela de algodón (manta de cielo) con engrudo como adhesivo. En 2013, durante 
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los trabajos de restauración de esta obra se retiró el velado. En el reporte de restauración 
se menciona que al desprender el velado“…el adhesivo se encontraba envejecido y había 
perdido el poder adherente…” Después del desprendimiento de la manta de cielo se 
observó “…que el engrudo ya había migrado de la tela a la capa pictórica, por lo cual la 
tela había perdido adherencia con la superficie de la obra, dejando grandes residuos del 
adhesivo en la capa pictórica…”. En el informe se detalla que para retirar los residuos de 
adhesivo se empleó agua tibia, disolución de etanol-agua (50:50 %V) y una mezcla agua 
con un tensoactivo comercial (Canasol, 1 gota en 250 mL). Finalmente, se menciona que, 
en las regiones donde el agua tibia no resultaba eficiente para remover el adhesivo, se 
emplearon compresas de algodón remojadas en la disolución de etanol-agua para hacer 
migrar el engrudo de la capa pictórica a la tela.1 

 
Parte Experimental 
Espectroscopía Infrarroja por transformada de Fourier 
Los espectros fueron obtenidos con un espectrómetro Cary 670 FTIR (Agilent 
Technologies). Con resolución de 4 cm-1. Intervalo de trabajo de 400 a 4000 cm-1. El 
muestreo se realizó con ATR por lo que la muestra sólida no requirió tratamiento previo. 
Se empleó el software Origin 8.5 para el procesamiento y análisis de los espectros. 
 
Espectroscopía de Resonancia Magnética Nuclear 
Para el análisis por RMN se pesaron aproximadamente 5 mg de muestra en viales de 4 
mL. Se adicionaron 0.6 mL de cloroformo deuterado (CDCl3) con grado de deuteración 
99.8 %. Posteriormente se sonicaron por cinco minutos, se extrajo el sobrenadante y se 
transfirió a tubos de RMN de 5 mm de diámetro. Se empleó un espectrómetro Bruker 
Avance III HD 700 MHz para 1H (campo magnético de 16.44 T, equipado con una 
sonda criogénica CPTCI (criosonda) de tres canales para 1H/13C/15N con bobina de 
gradientes en el eje z.  
 
Microscopía electrónica de barrido y espectrometría por dispersión de energía de Rayos 
X 
Las micrografías y mapeos químicos elementales fueron obtenidos con un microscopio 
electrónico de barrido marca Carl Zeiss modelo EVO MA25 LSM 800 equipado con una 
microsonda QUANTAX EDS X-Flash 30 mm2 en modo de presión variable con electrones 
retrodispersados.  
Las muestras fueron incluidas en sección transversal en resina metacrílica p(dimetacrilato 
de tetrametileno-co-metacrilato de metilo) Struers ClaroCit Liquid y posteriormente 
pulidas con lijas de carburo de silicio. Las muestras en sección transversal se montaron 
con cinta de carbón sobre el porta muestras para promover su conductividad, además, 
se indujo un flujo de nitrógeno para evitar la carga electromagnética sobre la superficie. 
 
Microscopia infrarroja por transformada de Fourier 
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Los análisis micro-ATR-FTIR se realizaron en secciones transversales con un 
microscopio Agilent Cary 620 FTIR (Agilent Technologies, Santa Clara, CA, EE. UU.) con 
un detector focal de matriz plana (FPA) de 64 × 64 pixeles acoplado a un espectrómetro 
Agilent Cary 660 FTIR. Los datos se recopilaron con una resolución de 1,1 µm por píxel 
mediante un germanio y se procesaron mediante el software Agilent Pro Resolutions 
(Agilent Technologies, Santa Clara, CA, EE. UU.). El campo de visión fue de 70 × 70 µm. 
Los espectros se adquirieron en el rango espectral entre 4000 y 900 cm−1, realizando 128 
escaneos a una resolución de 4 cm−1. 
 
Resultados y Discusión 
La figura 2 muestra la micrografía por electrones retrodispersados (BSE) de la sección 
transversal de Paisaje Abstracto, en la que predominan regiones esféricas de bajo 
contraste con un tamaño entre 20 y 150 m, las cuales se encuentran incrustadas en una 
matriz heterogénea. Dichas esferas constituyen la matriz o el aglutinante, que está 
compuesta por un material orgánico debido a su alta presencia de C y O. Se observó la 
presencia de componentes inorgánicos con diferentes geometrías. Se identificó la 
presencia de amarillo de cadmio debido a la presencia de Cd y S en los mapeos 
elementales. Los contenidos de Al y Si sugieren la presencia de cargas de 
aluminosilicatos. La presencia de Ti se vincula al pigmento blanco titanio, que es el oxido 
simple TiO2. En la región inferior se identificó Cl y S los cuales no son atribuidos a alguna 
carga o pigmento inorgánico lo cual sugiere la presencia de un pigmento organico 
clorado. 

 
Figura 2. Micrografía SEM (BSE, 15,0 kV, 100×, área estudiada aproximadamente 3000 × 1800 mm). 
Mapeos elementales (EDS, 15.0 kV, 100×) de elementos predominantes: b) C, c) O, d) Al, e) Si, f) Ti, g) Cl 
y h) S. 

 

La estructura de los principales compuestos orgánicos presentes en la muestra de 
Paisaje Abstracto fue elucidada mediante espectros monodimensionales (1H y 13C) y 
bidimensionales (COSY, ed-HSQC y HMBC) de RMN. Los espectros COSY permitieron 
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identificar correlaciones homonucleares entre hidrógenos vecinales separados por dos o 
tres enlaces. El HSQC se utilizó para determinar las correlaciones entre el hidrógeno 
unido directamente a los átomos de carbono. Además, fue posible diferenciar entre los 
grupos CH/CH3 y CH2 gracias a que se adquirieron HSQC editados. El HMBC muestra 
correlaciones heteronucleares entre átomos de hidrógeno y carbono separados por dos, 
tres y, a veces en sistemas conjugados, cuatro enlaces de distancia, lo que cual brinda 
información de la conectividad de la molécula. Con esta combinación de experimentos 
fue posible identificar el pigmento orgánico vat red 1, 1-octanol, peróxido de benzoilo y 
dibutilftalato como aditivos, pMMA como aglutinante así como su respectivo monómero. 
 
En la figura 3 se muestra el espectro 1H-RMN con los compuestos orgánicos 
identificados. Resalta la presencia de poli(metacrilato de metilo) (pMMA) ya que en 
recubrimientos acrílicos de uso artístico no es común su uso como homopolimero, 
usualmente el monómero de metacrilato de metilo es copolimerizado con monómeros 
como acrilato de etilo o acrilato de n-butilo para modificar sus propiedades físicas como 
temperatura de transición vítrea y viscosidad. Se identificó también la presencia del 
monómero del pMMA y del peróxido de benzoilo el cual es empelado como iniciador en 
la polimerización radicalaria, lo cual sugiere la polimerización in situ de aglutinante en la 
obra. 
 

 
Figura 3. Espectros de 1H-NMR (700 MHz, CDCl3) de una micromuestra de Paisaje Abstracto. Se indican 
las estructuras identificadas mediante el siguiente código de color: aglutinante acrilico (azul), monómero 
MMA (violeta), catalizador (verde), plastificante (naranja), aditivo (cian) y pigmento PR181 (rojo). 
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Para esclarecer la composición de las regiones circulares como esferas observadas por 
SEM-EDS, se realizó un mapeo por micro-ATR-FTIR de la sección transversal de la 
muestra. La figura 4a muestra la imagen del microscopio óptico de la región mapeada y 
la figura 4b muestra el mapa químico obtenido al integrar las bandas en 2860 a 3040 
cm−1. La figura 4c muestra los espectros apilados de: micro-ATR-FTIR de la sección 
transversal de la muestra (indicados en la figura 4b) y los espectros de ATR-FTIR 
obtenidos de la superficie de la muestra. El mapa químico de la figura 4b confirma que 
las esferas están compuestas principalmente por pMMA, tanto en su superficie como en 
su interior, lo cual siguiere el empleo de pMMA prepolimerizado como parte del 
aglutinante de la obra. 
 

 
Figura 4. Micrografía transversal de la muestra amarilla de la capa aislada: a) imagen microscópica visible, b) mapa 

químico que muestra la intensidad de los picos de absorbancia a 2860 a 3040 cm−1, c) comparación entre ATR-FTIR 
(línea oscura) y Espectros de micro-ATR-FTIR obtenidos de la región resaltada en una imagen en falso color (línea 
naranja). 

 

La falta de aditivos orgánicos e inorgánicos sugiere que para este mural Rafael Coronel 
fabricó su propia pintura, al mezclar metacrilato de metilo, poli(metacrilato de metilo) 
prepolimerizado, peróxido de benzoilo, cargas de aluminosilicato, aditivos y pigmentos 
orgánicos e inorgánicos. Con base en los compuestos orgánicos identificados por RMN, 
se propone que Coronel manufacturó Paisaje Abstracto con un método similar a la 
fabricación de prótesis dentales patentado por Kulzer a mediados de la década de 1930. 
La identificación de 1-octanol apoya esta hipótesis ya que Bayer Ag patento su uso 
ortodóntico en la producción de prótesis quirúrgicas o dentales y reparaciones dentales 
en 1952 [2]. 
El aumento de la proporción de poli(metacrilato de metilo) prepolimerizado y del 
monómero de metacrilato de metilo (pMMA/MMA) empleado por Coronel en Paisaje 
Abstracto podría explicar la formación de esferas de pMMA. Al disminuir la miscibilidad 
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del pMMA en el monómero se podría inhibir la transferencia de cadena del monómero 
radicalario al pMMA prepolimerizado embebiendo así las partículas de pMMA 
prepolimerizado. [3,4] La modificación en la proporción de pMMA/MMA podría afectar las 
propiedades mecánicas de la pintura, especialmente la resistencia a la compresión, el 
límite elástico y el módulo de compresión [5,6].  
 
Conclusiones 
La combinación de técnicas analíticas permitió la identificación de los principales 
componentes orgánicos e inorgánicos presentes en Paisaje Abstracto. El pMMA 
identificado como aglutinante no es un polímero común empleado en pinturas de uso 
artístico, en donde comúnmente el MMA se copolimeriza con otros monómeros y se 
mezcla con aditivos, pigmentos y cargas inorgánicas. Las microestructuras esféricas de 
pMMA se observan comúnmente en el cemento acrílico de uso dental. Por lo que es, 
posible plantear una hipótesis de que Rafael Coronel empleó una técnica singular para 
realizar el mural. La caracterización del polímero sugiere una mayor proporción de 
pMMA/MMA que también puede haber afectado las propiedades mecánicas y de 
conservación del mural, lo que provoca una capa de pintura rígida que se fractura con 
facilidad. 
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Introducción 
Según la Organización Mundial de la Salud, un disruptor endocrino es una sustancia o 
mezcla exógena que altera las funciones del sistema endocrino y, en consecuencia, 
causa efectos adversos para la salud en un organismo, su descendencia o población [1]. 
El bisfenol A (BPA, por sus siglas en inglés) es uno de los disruptores endocrinos más 
utilizados, ya que a partir de él se elaboran productos de policarbonato como envases de 
alimentos, biberones y botellas de agua, entre otros. Ya que existen diversos productos 
de uso diario que se fabrican a partir del bisfenol A, el ser humano se encuentra altamente 
expuesto a este compuesto, ya que posee la capacidad de lixiviarse y filtrarse de los 
recipientes hacia los alimentos que contienen y, por consecuencia, ser ingerido [2]. 
El bisfenol A interactúa con receptores hormonales como el receptor de estrógenos, de 
andrógenos y de la hormona tiroidea; estos efectos disruptores se traducen en peligros 
para la salud humana, ya que afectan al sistema reproductivo, al sistema nervioso, la 
función metabólica, la función inmunológica, así como al crecimiento y desarrollo de la 
descendencia de los individuos [3]. Así, diversos países y organizaciones han 
implementado medidas regulatorias para limitar su uso, como es el caso de la FDA (Food 
and Drug Administration of the United States) y la EFSA (European Food Safety Authority) 
que, en 2011, establecieron la dosis diaria de ingesta tolerable en 50 µg de BPA por kg 
de peso corporal al día, así como el límite de migración específica en 50 µg/kg para 
materiales plásticos y recubrimientos que estén en contacto con comida [4]. 
Debido a la necesidad de mantener controlada la exposición al bisfenol A, el desarrollo 
de nuevos métodos para su detección en concentraciones traza se ha convertido en una 
materia importante de estudio. Las técnicas cromatográficas son métodos exactos, 
precisos y robustos, además de que facilitan la detección de BPA en diferentes matrices; 
no obstante, a menudo necesitan instrumentos costosos y pretratamientos de muestra 
complicados [6]. Alternativamente, se han desarrollado técnicas de detección 
electroquímica, las cuales poseen rapidez de análisis, bajo costo, alta sensibilidad, 
operación simple, buena selectividad y detección en tiempo real con posibilidad de 
realizar análisis in situ; por todo esto, recientemente las técnicas electroquímicas se han 
convertido en métodos muy atractivos para la determinación de BPA. Sin embargo, se ha 
observado que existe una polimerización del BPA sobre los electrodos, lo que conlleva a 
un decremento en la intensidad de los picos de las señales y a la pasivación del sensor 
utilizado [7]. 
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Para evitar el problema expuesto surge la necesidad de modificar los electrodos con 
materiales que puedan mejorar sus características y, por tanto, su eficacia en los 
procesos de cuantificación del BPA. Uno de estos materiales es el óxido de grafeno, ya 
que posee amplia área específica, alta conductividad térmica y eléctrica, gran resistencia 
mecánica además de relativo bajo costo de producción [9]. De igual forma, las partículas 
de óxidos metálicos pueden depositarse fácilmente de forma electroquímica, esto, 
aunado a sus propiedades eléctricas y catalíticas, permite obtener un sensor 
electroquímico con mejor sensibilidad debido al aumento de sitios electroactivos [10]. Por 
otra parte, la modificación de electrodos con polímeros de β-ciclodexrina presenta 
características atractivas como buena conductividad, un gran número de unidades de β-
ciclodextrina para formar interacciones anfitrión-huésped, así como una mejora en la 
selectividad, debido a que el polímero del oligosacárido formado sobre la superficie del 
electrodo evita la adsorción de interferentes [11].  
En vista de lo anterior, en el presente trabajo se plantea la obtención de un sensor 
electroquímico que combine de forma sinérgica las propiedades del óxido de grafeno, la 
β-ciclodextrina y partículas de CuO y ZnO, que permita la determinación de bisfenol A en 

muestras acuosas mediante la modificación de un electrodo de carbón vítreo.  
 
Parte Experimental 
Los reactivos utilizados fueron de grado analítico y las soluciones se prepararon con agua 

desionizada con resistividad ≥18 M. cm (Milipore). Los estudios electroquímicos se 
realizaron utilizando un potenciostato-galvanostato Autolab PGSTAT 302N (Metrohm) 
conectado a un ordenador y controlado mediante el software Nova 2.0. La celda 
electroquímica se integró por tres electrodos, el de trabajo (carbón vítreo solo o 
modificado), un contraelectrodo (platino) y un electrodo de referencia (Ag/AgCl). 
En primer lugar, se caracterizó el comportamiento electroquímico del bisfenol A (BPA) 
mediante voltamperometría cíclica con una solución 100 µM de BPA en buffer de fosfatos 
pH 7.0 (0.05 M) con KCl (0.05M). Se realizaron 30 ciclos consecutivos en sentido anódico 
con velocidad de barrido de 100 mVs-1 en la ventana de potencial de -0.0 a 1.0 V. 
Para llevar a cabo la modificación con los materiales propuestos el electrodo se pulió con 
una suspensión de alúmina al 1 % con tamaño de partícula de 3 µm hasta obtener una 
superficie de terminado de espejo y, posteriormente, se sometió a baño ultrasónico 
durante 5 minutos. Se preparó una suspensión de 1mg mL-1 en agua desionizada de 
óxido de grafeno (Sigma Aldrich con 15-20 hojas de espesor con un porcentaje de 
oxidación del 4-10% en los bordes) de la cual se depositó una gota de 4 µL sobre el 
electrodo limpio y se dejó secar durante media hora a 45 °C. A continuación, se procedió 
a electrodepositar partículas de CuO y ZnO en condiciones cronoamperométricas 
aplicando un potencial de -1.4 V durante 60 s en una solución de CuSO4 y ZnSO4 (1 mM) 
en H2SO4 (0.1 M). Posteriormente, se electropolimerizó la β-ciclodextrina a partir de una 

solución de β-ciclodextrina (6 mM) en buffer de fosfatos de pH 5 (0.05 M) mediante 

voltamperometría cíclica en la ventana de potencial de -2.0 a 2.2 V realizando 5 ciclos. 
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Se prepararon un total de 5 modificaciones utilizando los materiales modificantes por 
separado, así como combinaciones de estos, como se muestra en la Tabla 1. 
Una vez modificados los electrodos, se caracterizó el comportamiento del BPA sobre 
cada uno de ellos en una solución 100 µM de BPA en buffer fosfatos de pH 7 (0.05 M) 
con KCl (0.05 M) mediante voltamperometría cíclica en la ventana de potencial de 0.0 a 
1.0 V. 
Se realizó un diseño de experimentos de Taguchi con la finalidad de identificar las 
condiciones bajo las cuales se obtuviera el sensor con mayor sensibilidad. Bajo las 
condiciones óptimas se llevó a cabo, mediante voltamperometría cíclica, el estudio de los 
picos de oxidación del BPA a partir de soluciones de diferente concentración. Así mismo, 
se evaluó la reproducibilidad del sensor obtenido preparando de forma independiente 3 
sensores bajo las mismas condiciones y evaluando la desviación estándar relativa. 
Por último, se analizaron muestras reales, para lo cual se utilizó un garrafón de agua 
adquirido en un supermercado local. Con ayuda de unas tijeras, se tomó una muestra de 
1 g y se lavó con agua, posteriormente, se depositó en un recipiente con una solución de 
etanol en agua desionizada al 20% v/v y se mantuvo a 60°C durante 10 días. Pasado 
este tiempo, se procedió a realizar la determinación del bisfenol A lixiviado de la muestra 
con el método desarrollado. 
 
Resultados y Discusión 
Al analizar el comportamiento del BPA sobre el electrodo modificado se obtuvo el 
voltamperograma mostrado en la Figura 1, en el cual se aprecia el proceso de oxidación 
no reversible del bisfenol A, atribuible al pico anódico en 0.56 V. De igual forma, se 
observa que al aumentar los ciclos el potencial de oxidación se recorrió a potenciales 
más positivos y el valor de corriente máximo disminuyó hasta desaparecer 
completamente, confirmando la pasivación del electrodo. 
En la Figura 2 se puede observar la señal de oxidación del BPA obtenida sobre el 
electrodo de carbón vítreo sin modificar y el electrodo modificado con óxido de grafeno, 
β-ciclodextrina electropolimerizada, CuO y ZnO. Así mismo, en la Tabla 1 se presentan, 

a modo de comparación, las corrientes máximas y potenciales de oxidación del bisfenol 
A sobre el electrodo sin modificar, y los diferentes electrodos modificados. 
Se puede observar que los electrodos modificados con óxido de grafeno y β-ciclodextrina 

(electrodos 2-4) presentaron una corriente de oxidación mayor en comparación con el 
electrodo de carbón vítreo sin modificar, lo cual se atribuye a las propiedades catalíticas 
y la alta conductividad eléctrica del óxido de grafeno, así como a los complejos de 
inclusión formados entre la β-ciclodextrina y las moléculas de BPA que favorecen el 
contacto del analito con el área electroactiva del electrodo, facilitando la transferencia de 
electrones. Por otra parte, la corriente obtenida con el electrodo con partículas de óxidos 
de Cu y Zn (electrodo 5) fue similar al resultado del electrodo sin modificar, debido a que, 
en ausencia de un material estabilizador con mayor área superficial, son difícilmente 
depositadas sobre la superficie del electrodo de carbón vítreo. Por otra parte, al soportar 
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los óxidos metálicos sobre el óxido de grafeno y electropolimerizando la β-ciclodextrina 

sobre estos materiales (electrodo 6) se registró una corriente 25 veces mayor que el 
electrodo sin modificar, lo cual sugiere una alta conductividad eléctrica de las partículas 
de óxidos de Cu y Zn, así como al efecto sinérgico de los tres materiales 
 

 
Figura 1. Voltamperometrías cíclicas sobre un electrodo de carbón vítreo de una solución de BPA (100 
µM) en una solución tampón de fosfatos de pH 7.0 (0.05M) con KCl (0.05 M) 30 ciclos consecutivos en la 
ventana de 0.0 a 1.0 V. 

 

 
Figura 2. Voltamperometrías cíclicas de una solución de BPA (100 µM) en una solución tampón de fosfatos 
de pH 7.0 (0.05M) con KCl (0.05 M) en la ventana de 0.0 a 1.0 V utilizando el electrodo de carbón vítreo 

sin modificar (a) y modificado con óxido de grafeno, β-ciclodextrina, CuO y ZnO (b). 
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Tabla 1. Corrientes máximas y potenciales de oxidación del bisfenol A sobre el electrodo sin modificar y 
los diferentes electrodos modificados utilizando una solución de BPA (100 µM) mediante voltamperometría 
cíclica. 

Electrodo 
Materiales 

modificantes 
Corriente de 

oxidación (µA) 
Potencial de 
oxidación (V) 

1 Sin modificación 4.1 0.63 

2 Óxido de grafeno 28.3 0.54 

3 β-ciclodextrina 22.8 0.52 

4 Óxido de grafeno 
y β-ciclodextrina 57.02 0.55 

5 CuO y ZnO 2.2 0.64 

6 Óxido de 
grafeno, β-

ciclodextrina, 
CuO y ZnO. 103.1 0.58 

 
Se aplicó un diseño de Taguchi L4 tomando como factores las proporciones de los 
materiales modificantes utilizados para la preparación del sensor. Los resultados del 
diseño se muestran a continuación (Tabla 2). Al realizarse el análisis del diseño 
experimental se determinó que las condiciones bajo las cuales es posible obtener el 
sensor con la mayor sensibilidad son las correspondientes al experimento 1. 
 
Tabla 2. Diseño experimental de Taguchi para la fabricación del sensor. 

 Factores Respuesta 

Experiment
o 

Gotas de óxido 
de grafeno 

depositadas 

Concentración de 
CuSO4 y ZnSO4 

Ciclos de electro-
polimerización de β-

ciclodextrina 

Sensibilida
d (µAµM-1) 

1 1 1 mM 5 2.55 

2 2 1 mM 10 0.47 

3 1 2 mM 10 0.69 

4 2 2 mM 5 1.33 
 

Utilizando el electrodo obtenido bajo las condiciones óptimas se realizaron mediciones 
consecutivas por medio de voltamperometría cíclica utilizando soluciones de diferentes 
concentraciones de BPA, como se muestra en la Figura 3, tras lo cual se identificaron 
dos intervalos lineales: de 0.15-0.34 µM y de 0.9-6.9 µM. 
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Figura 3. Voltamperometrías cíclicas de soluciones de BPA de concentraciones de 0.9 - 6.9 µM en una 
solución tampón de fosfatos de pH 7.0 (0.05M) con KCl (0.05 M) en la ventana de 0.0 a 1.0 V utilizando el 

electrodo de carbón vítreo modificado con óxido de grafeno, β-ciclodextrina, CuO y ZnO. 

 
Al preparar tres electrodos de forma independiente se obtuvo una desviación estándar 
relativa (RSD) de 5.21%, lo que indica una buena reproducibilidad en el proceso de 
fabricación del sensor. Al utilizar el sensor en el análisis de la muestra lixiviada de BPA 
del envase de plástico, se detectó la presencia de BPA en una concentración de 0.25 µM; 
equivalente a cubrir la dosis diaria de ingesta tolerable para una persona de 70 kg con 
tan solo 61 mL. 
 
Conclusiones 
El sensor electroquímico desarrollado presentó una señal de oxidación 25 veces mayor 
que el electrodo sin modificar. 
Se obtuvieron dos rangos lineales de 0.15-0.34 µM y de 0.9-6.9 µM lo que permite la 
cuantificación de BPA en concentraciones suficientemente bajas para aplicar la 
normatividad europea. Así mismo, el sensor se utilizó de manera exitosa en la 
determinación de BPA en muestras reales. 
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Introducción 
La microfluídica basada en gotas emerge como una fascinante disciplina que ha 
capturado la atención de diversos campos científicos y tecnológicos en los últimos años. 
Esta rama de la microfluídica permite resolución de problemas complejos en disciplinas 
como la química, bioquímica, biología, ciencia de materiales e ingeniería, habilitando la 
realización de procesos con cantidades ínfimas de reactivos. Con su capacidad para 
manipular fluidos en escalas micro y nanométricas, la microfluídica abre una ventana 
hacia un mundo de posibilidades que van más allá de lo que las técnicas convencionales 
permiten. La aplicación de la microfluídica en gotas es particularmente significativa en la 
bioquímica, donde el control preciso de reacciones a nivel microscópico permite tener un 
impacto dramático en la forma en que abordamos los procesos bioquímicos. 
En el corazón de esta innovación se encuentra la capacidad de las microgotas para actuar 
como biorreactores miniaturizados. Entre algunos ejemplos de su aplicación, se tienen 
avances en el entendimiento de la cinética enzimática [1], la cristalización de proteínas 
[2], la fabricación de sistemas microfluídicos en 3D [3] y el procesamiento de muestras 
proteómicas [4]. La capacidad de manipular volúmenes de fluido extremadamente 
pequeños y realizar experimentos complejos en plataformas microfluídicas ha abierto 
nuevas posibilidades en la investigación y la aplicación práctica en la bioquímica.  
En el presente trajo se describe el estudio de la formación y estabilización de microgotas 
en la microfluídica. Utilizando microdispositivos de polidimetilsiloxano, se generaron 
microgotas a través del método de enfoque de flujo, encapsulando una fase acuosa en 
gotas monodispersas estabilizadas por una fase oleosa. La investigación reveló que la 
formación y estabilización exitosas dependen de la adición de un tensoactivo fluorado a 
la fase oleosa, y que la relación entre los caudales de entrada de las fases oleosa y 
acuosa influye en el tamaño y volumen de las microgotas. Además, se estudió la 
estabilización de las microgotas y su aplicación, como prueba de concepto, en la 
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realización de amplificación genética isotérmica. Derivado de esta aplicación, se denotó 
la importancia de la selección del marcador genético fluorescente en la estabilidad y 
visualización de los procesos dentro de los biorreactores. 
 
Parte Experimental 
Diseño y microfabricación de dispositivos 
Se diseñaron y microfabricaron dos dispositivos diferentes. Uno de ellos consistió en un 
diseño de enfoque de flujo para la generación de microgotas, mientras que el segundo 
se trató del microdispositivo de observación para la adquisición y análisis de imágenes. 
Los diseños de microcanales se realizaron en el software Autodesk Fusion 360 para 
construir los moldes mediante un proceso de fotolitografía. Las réplicas del 
microdispositivo se realizaron mediante litografía suave, con una mezcla de 10:1 m/m de 
polidimetilsiloxano (PDMS): agente de curante. Para completar el proceso de 
microfabricación, los microcanales se sellaron en un portaobjetos con tratamiento de 
descargas de plasma una vez que fueron despegados y perforadas las entradas y salida. 
Montaje experimental para la formación de microgotas 
En la Figura 1 se observa una representación general del montaje experimental. Se 
utilizaron bombas de jeringa conectadas con tubería a las entradas del microdispositivo 
de generación de gotas, la entrada (1) corresponde a la fase oleosa (aceite HFE7500 sin 
y con cierto porcentaje de tensoactivo), mientras que la entrada (2) es para la fase 
acuosa. Las bombas de jeringa se programaron para inyectar ambas fases en caudales 
en el orden de µL/min. Se empleó una cámara de alta velocidad (Phantom MIRO M110) 
para monitorear en tiempo real la formación de las microgotas, las cuales fueron 
recolectadas conectando la salida del microdispositivo a un microtubo.  
 

 
Figura 1. Montaje experimental para la formación de microgotas en un microdispositivo de PDMS por el 
método de enfoque de flujo empleando bombas de jeringa. 
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Adquisición de imágenes y análisis 
Un volumen de 6 µL de microgotas fue introducido al microdispositivo de observación 
para la toma de fotografía en un microscopio invertido equipado con una lámpara 
fluorescente y un filtro. Se tomaron aproximadamente 10 fotografías de diferentes zonas 
del microdispositivo con un objetivo 20X, las cuales contienen aproximadamente entre 
250 y 300 gotas cada una. El análisis de imágenes se realizó a través de MATLAB para 
obtener el diámetro de cada microgota. 
 
Formación de microgotas al modificar la cantidad de tensoactivo 
Se realizaron microgotas adicionando 0 % y 2 % de tensoactivo fluorado al aceite 
HFE7500, manteniendo un caudal de la fase oleosa de 5.3 µL/min y de la fase acuosa de 
2.7 µL/min. La formación de las microgotas se monitoreo a través de la cámara de alta 
velocidad para detectar cualquier variación en el proceso. 
 
Influencia de los caudales de entrada en el tamaño de las microgotas 
Se llevó a cabo un diseño de experimentos (DDE) factorial completo 23 con 1 punto 
central para conocer cómo el caudal de entrada afectada al diámetro de las microgotas 
generadas. Se seleccionaron los factores con alta posibilidad de afectar la respuesta 
medida asignándoles un valor alto y bajo, estos factores fueron el caudal total y la relación 
de caudales de entrada para la fase acuosa y oleosa, tal como se muestra en la Tabla 1. 
Se realizaron un total de nueve experimentos tomando fotografías de las microgotas 
generadas en cada uno para realizar un análisis de imágenes y obtener el diámetro 
promedio de las microgotas. Con el programa STATGRAPHICS se realizó un análisis 
estadístico para encontrar aquellos factores que influyeran de manera significativa sobre 
el diámetro de las microgotas.  
 
Tabla 1. Factores estudiados y respuesta analizada para el DDE factorial completo 23 con 1 punto central. 

Factores Bajo Alto Unidades 

Caudal total 6 8 µL/min 

Relación de entrada fase oleosa 1 2  

Relación de entrada fase acuosa 1 2  

Respuesta Unidad 
 

Diámetro µm 

 
Cálculo de la frecuencia de las microgotas generadas 
Se realizó un estudio detallado de la cantidad de gotas con son generadas por segundo 
cuando se mantiene un caudal total de formación de microgotas de 8 µL/min (caudal fase 
oleosa: HFE 7500 al 2 % de 5.3 µL/min y fase acuosa: agua destilada de 2.7 µL/min) por 
duplicado durante tres días diferentes. Para el conteo de generación de microgotas se 
posicionó el microdispositivo en un microscopio invertido equipado con una cámara de 
alta velocidad; se grabaron videos de 3 s de duración a 6200 cuadros por segundo (cps) 
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que posteriormente se analizaron para determinar el número de cps necesarios para la 
formación de 5 gotas (n=10) y así poder calcular el promedio de generación por segundo. 
 
Encapsulación y amplificación genética dentro de las microgotas 
Se preparó una mezcla maestra para llevar a cabo una reacción de amplificación genética 
isotérmica conocida como LAMP (Loop-Mediated Ishotermal amplification). Para la 
detección fluorescente de la reacción en punto final se agregaron a la reacción dos tipos 
de marcadores fluorescentes (1) LAMP Fluorescent Dye (New England BioLabs Inc.) y 
(2) GelGreen® (GolBio). Se realizó la generación de microgotas para la encapsulación 
del material genético de interés y se recolectó por 5 min. El microtubo se incubó a 65 °C 
por 30 min y las microgotas resultantes se introdujeron al microdispositivo de observación 
para la adquisición y análisis de imágenes fluorescentes de imágenes. 
 
Resultados y Discusión 
Diseño y microfabricación de dispositivos 
El diseño del microdispositivo de generación de gotas se basa en el método flow-focusing 
(enfoque de flujo, en donde la fase oleosa intercepta por los canales laterales a la fase 
acuosa que viaja en el canal central (Figura 2a). Las réplicas de PDMS tuvieron las 
siguientes medidas: altura 31.4 ± 1.2 µm; ancho del microcanal fase oleosa y fase acuosa 
171.8 ± 1.4 µm; ancho de la intersección 34.0 ± 0.7 µm y ancho del microcanal de salida 
497.7 ± 2.8 µm; en la Figura 2b se muestra una fotografía de la sección transversal del 
microdispositivo. El microdispositivo de observación se muestra en la Figura 2c. El diseño 
consistió en una zona cuadrada de 1 x 1 cm con una profundidad de 53.1 ± 5.6 µm que 
contiene pilares circulares que previenen el colapso de microdispositivo; las microgotas 
introducidas en el ocupan los espacios entre los pilares. 
 

 
Figura 2. Microdispositivo de generación de microgotas y de observación. (a) Diseño de generación por 
el método de “enfoque de flujo”. (b) Imagen de la sección transversal del microcanal del microdispositivo 
de generación de microgotas. (c) Microgotas contenidas dentro del microdispositivo de observación. 
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Formación de microgotas al modificar la cantidad de tensoactivo 
En la Figura 3 se observa una serie de secuencia de tres fotografías de la generación de 
microgotas cuando se agrega 0 % de tensoactivo al aceite HFE7500. Como se aprecia, 
la falta de tensoactivo provoca la coalescencia de las microgotas formadas al avanzar en 
el microcanal debido a su falta de estabilidad en la interfaz agua/aceite, mientras que, al 
agregar 2 % de tensoactivo las gotas son estables y avanzan hacia la salida del 
microdispositivo sin sufrir coalescencia (Figura 2a). De tal manera que se decidió trabajar 
con un porcentaje de tensoactivo del 2 % para realizar futuros experimentos. 
 

 
Figura 3. Secuencia de fotografías de la formación y coalescencia de las microgotas al agregar 0 % m/m 
de tensoactivo al aceite fluorado. 

 
Influencia de los caudales de entrada en el tamaño de las microgotas 
El tratamiento de resultados en el programa STATGRAPHICS dieron como resultado el 
diagrama de Pareto estandarizado para un valor de α=0.05 (Figura 4), el cual muestra 
que todos los factores estudiados son estadísticamente significativos, de tal manera que, 
se obtendrán diámetro de gotas más pequeños al aumentar el caudal total, así como la 
relación de entrada de la fase oleosa, mientras que si se aumenta la relación de entrada 
de la fase acuosa el diámetro de la gota aumentará. Como la finalidad del trabajo es 
generar microgotas pequeñas que permitan una mayor rapidez al momento de realizar 
alguna reacción química, se seleccionaron como condiciones de trabajo un caudal de 8 
µL/min, y una relación de caudales de entrada de fase oleosa:fase acuosa de 2:1, con 
las que se obtiene un promedio de diámetro de microgotas de 36.6 µm. 
 

 
Figura 4. Diagrama de Pareto estandarizado para la formación de microgotas; la línea vertical marca el 
límite de decisión de un factor estadísticamente significativo con un 95 % de confianza.  
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Cálculo de la frecuencia de las microgotas generadas 
En la Tabla 2 se presentan los resultados del promedio de la frecuencia de generación 
de microgotas por segundo (f) calculados dentro de un mismo día (inter-días = ID) y en 
diferentes días (entre-días = ED). Como se aprecia, las frecuencias se expresan en 
unidades de Hertz (Hz) y abarcan valores desde alrededor de 400 Hz hasta 700 Hz. A 
pesar de tener coeficientes de variación relativamente altos (alrededor del 20 %), se 
observó que el tamaño de las microgotas no se ve modificado significativamente, 
manteniéndose alrededor de 40 µm.  
 
Tabla 2. Resultados de la medición de la frecuencia de generación de microgotas/segundo. 

 
 

Encapsulación y amplificación genética dentro de las microgotas 
Los experimentos de amplificación genética utilizando LAMP fluorescent dye como 
marcador fluorescente no mostraron una correcta visualización del ADN amplificado, ya 
que se observó que el marcador es difundido desde la fase acuosa hacia la oleoso 
dificultando la visualización de los procesos ocurridos dentro de las microgotas (Figura 
5a). Por su parte, al agregar GelGreen®, el marcador fluorescente se mantiene dentro de 
las microgotas, logrando así un buen análisis de imágenes (Figura 5b). La presencia de 
microgotas más fluorescentes es indicativa de una amplificación positiva del material 
genético de interés. 

 
Figura 5. Fotografía de las microgotas con material genético encapsulado y amplificado por medio de una 
reacción LAMP. (a) empleando LAMP fluorescent dye y (b) GelGreen® como marcador fluorescente. 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      89 

 

 

Conclusiones 
Se diseñaron y microfabricaron microdispositivos de PDMS para la generación y análisis 
de microgotas, demostrando el uso de la tecnología de microgotas de microfluídica para 
la formación de biorreactores ultra miniaturizados. Las microgotas generadas fueron 
monodispersas, estables y se generaron a una alta frecuencia. Además, se demostró su 
aplicación como biorreactores al llevar a cabo una reacción de amplificación genética 
isotérmica con detección fluorescente en punto final. Por lo que, esta tecnología tiene un 
amplio potencial para la detección de diferentes patógenos o biomarcadores de interés 
médico. 
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Introducción 
En las últimas décadas, el creciente desarrollo de la instrumentación científica ha 
contribuido al conocimiento del patrimonio cultural, como es la caracterización de la 
composición y la degradación de sus materiales constitutivos, con el fin de diseñar 
protocolos de restauración y conservación más adecuados. En México, una línea de 
investigación del Laboratorio Nacional de Ciencias para la Investigación y Conservación 
del Patrimonio Cultural (LANCIC), es el estudio de las pinturas modernas, ampliamente 
utilizadas en el patrimonio artístico nacional desde la década de 1930. 
David Alfaro Siqueiros, uno de los artistas más importantes del periodo, promovió el uso 
de pinturas sintéticas, al interesarse por producir murales al aire libre, utilizó diferentes 
materiales industriales como pinturas acrílicas en base solvente, piroxilinas y 
posteriormente pinturas alquidálicas, así como acrílicas y vinílicas en base acuosa [1]. 
Las formulaciones de este tipo de pinturas suelen ser mezclas complejas de 
aglutinantes, pigmentos y aditivos. Estos componentes pueden tener interacciones 
entre sí y ser afectados por diferentes factores externos como la radiación solar, la 
humedad, los cambios de temperatura, la contaminación ambiental y la presencia de 
microorganismos [2]. 
El presente trabajo forma parte de un estudio más amplio de la caracterización de los 
componentes en muestras de tres murales pintados por Siqueiros en el exterior de La 
Tallera, la casa y taller del artista, ubicada en Cuernavaca, Morelos, México (Figura 1). 

Las muestras del mural Trazos de Composición Piramidal, el cual, al igual que el mural 
Trazos de Composición Espacial, se restauró y reubicó junto a la entrada principal de 
La Tallera, tras la renovación del lugar entre 2010 y 2012. En 2017, se notaron cambios 
y degradación considerable, incluso los materiales utilizados para la conservación, por 
lo que el mural se restauró una vez más y antes de los tratamientos de conservación, 
especialistas del Centro Nacional de Conservación y Registro de Patrimonio Artístico 
Mueble (CENCROPAM) tomaron muestras para caracterizar los materiales. Debido 
a las condiciones climáticas de Cuernavaca y al tiempo transcurrido, la conservación del 
mural se ha visto comprometida, manifestándose en varios procesos de degradación. 

mailto:amejiag@iquimica.unam.mx
mailto:pablo.aguilar@iquimica.unam.mx
mailto:nesturau@iquimica.unam.mx
mailto:yjaidar@gmail.com
mailto:sandra.zetina@gmail.com
mailto:sil@fisica.unam.mx


 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      91 

 

 

Por otro lado, en 2011, el mural “Sin título” (mural 3) se desmanteló y se encuentra bajo 
resguardo del Instituto Nacional de Bellas Artes y Literatura (INBAL). 
 

 
Figura 1. Museo y centro cultural “La Tallera” ubicado en la ciudad de Cuernavaca en Morelos, México. 
Murales que ornamentan el acceso principal del museo: Trazos de composición piramidal (izquierda) y 
Trazos de composición espacial (derecha) (1965-1967). 

 

En el arte moderno, y en particular de la pintura del siglo XX, los estudios de Thomas 
Learner han sido referentes en las investigaciones de pinturas y aglutinantes 
compuestos por resinas sintéticas. En cuanto al estudio de la composición material de 
la obra de Siqueiros, hay trabajos de caracterización con métodos espectroscópicos 
donde se han identificado medios oleosos y pinturas a base de nitrocelulosa en obras 
creadas entre 1931 y 1949 [3]. En nuestro grupo de trabajo se ha realizado la 
caracterización química y los estudios de envejecimiento acelerado de las pinturas 
comerciales acrílicas que está registrado que Siqueiros usó entre 1950 y 1970 [4,5]. 
En este estudio, los materiales constituyentes de las muestras del mural Trazos de 
Composición Piramidal se identificaron a través de microscopía óptica (MO), 
microscopía electrónica de barrido acopladas a espectroscopía de rayos X de 
dispersión de energía (MEB-EDS), espectroscopía por reflectancia en fibra óptica 
(FORS), espectroscopía infrarroja con transformada de Fourier en modo reflectancia 
total atenuada (FTIR-ATR), la pirólisis acoplada a cromatografía de gases y 
espectrometría de Masas (Pi-GC/MS) y la resonancia magnética nuclear (RMN) de alta 
resolución, una técnica excepcional poco utilizada en este campo, para la elucidación 
molecular de aglutinantes, aditivos y pigmentos [6,7]. El uso combinado de estas 
técnicas demostró ser efectivo para un estudio en profundidad de mezclas complejas 
como muestras de patrimonio cultural. 
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Parte Experimental 
Conservadores del CENCROPAM proporcionaron diversas micromuestras para el 
análisis. 
La observación de las superficies se realizó a 20x, 50x y 100x, con un microscopio 
estereoscópico de alta resolución Keyence VHX-2000 (Keyence Corp., Japón). 
El estudio estratigráfico se realizó en un microscopio de investigación AXIO imager Z2 
(Zeiss, Alemania), con la fuente de iluminación HAL100 y con la cámara digital Axiocam 
506 color. Se usó la luz en modo de reflexión con campo oscuro y polarización como 
técnica de contraste. 
La morfología de la superficie y los mapeos elementales fueron determinados con un 
microscopio electrónico de barrido EVO MA25 marca ZEISS equipado con sistema de 
microanálisis EDS de la marca Bruker de 30mm. 
Los análisis por FORS se realizaron en un espectrorradiómetro FieldSpect 4 Hi-Res 
(ASD Inc., EUA.) con una sonda de fibra óptica que captura la región espectral entre 
350 y 2500 nm. Los espectros se adquirieron directamente sin ninguna preparación de 
la muestra, utilizando 64 scans y una resolución de 4 cm-1. 
Los espectros FTIR-ATR se adquirieron con el espectrofotómetro Cary 600 (Agilent 
Technologies, EUA) en modo de reflectancia con un cristal de diamante. El rango 
utilizado de los espectros IR fue de 4000 a 400 cm-1 con 4 cm-1 de resolución. Se 
adquirieron espectros de ambos lados de las escamas. 

Para el análisis por RMN se utilizó aproximadamente 1 mg de cada muestra, se adicionó 

0.6 mL de disolvente deuterado: cloroformo (CDCl3) o dimetilsulfóxido (DMSO- d6). Los 
experimentos se adquirieron en un equipo Bruker Avance III HD 700 MHz para 1H 
(campo magnético de 16.4 T), equipado con una sonda criogénica CPTCI de tres 
canales para 1H/13C/15N. Los espectros se adquirieron a 298.0 K con las secuencias de 
pulsos estándar de la librería de Bruker. 
Los experimentos de Pi-CG/EM se realizaron con una sonda de pirólisis CDS5250 (CDS 
Analytical, EUA) acoplada a un cromatógrafo de gases Agilent 7890B con columna 
capilar HP-5 ms, y un espectrómetro de masas Agilent 5977A (Agilent Technologies, 
EUA). Los fragmentos se identificaron con la biblioteca NIST v. 14. 
 

Resultados y Discusión 
En la Figura 2, se presentan las micrografías ópticas de la muestra de la capa pictórica 
roja junto con el análisis por MEB-EDS. En la Figura 2a se presenta la superficie pictórica 
roja con desprendimiento de los materiales, mientras que en la Figura 2b se observa 
que el reverso de la muestra tiene diversas cargas y pigmentación púrpura. En la Figura 
2c se observa que la muestra está compuesta por un sistema complejo multicapa. Con 
los análisis a través de SEM-EDS (Figura 2d) se detectó: e) Si, f) Ti, g) Mg, h) Ca, i) Al, 

j) Fe, k) Cl y l) Pb, los cuales se relacionaron a las posibles cargas: CaCO3, MgCO3, 

silicatos y talco, y pigmentos: blanco de titanio y rojo de hierro. 
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Figura 2. Micrografías de la muestra roja. Micrografía óptica de: a) capa frontal roja, b) capa reversa 
púrpura y c) estratigrafía de la muestra. d) Micrografía electrónica (BSE, 17.0 kV, 1500x). Mapeos (EDS, 
17.0 kV, 1500x) de los elementos predominantes: e) Si, f) Ti, g) Mg, h) Ca, i) Al, j) Fe, k) Cl y l) Pb. 

 

La espectroscopía FTIR-ATR y FORS se implementaron para identificar la composición 
global de los aglutinantes, cargas y pigmentos. En la Figura 3, se presentan los 
espectros FTIR-ATR de la capa frontal negra y la capa intermedia amarilla. Se 
relacionaron los elementos identificados por MEB-EDS con las bandas de los espectros 
FTIR para identificar la composición de las capas pictóricas. En el espectro de la capa 
frontal negra (Figura 3a) se presentan las bandas identificadas que se relacionaron a la 
nitrocelulosa y a la resina alquidálica con ftalatos, como aglutinantes; CaCO3, MgCO3 y 
silicatos, como cargas y rojo de hierro como pigmento de la capa subyacente. A 
diferencia, en el espectro de la capa intermedia amarilla (Figura 3b) se identificaron 
señales que se relacionaron a la resina acrílica como aglutinante, además de observar 
las bandas relacionadas a las mismas cargas, se identificaron las que podrían 
corresponder al talco. El análisis de las otras muestras indicó que las capas 
superficiales contienen nitrocelulosa, mientras que las capas intermedias reversas 
contienen resinas acrílicas. 
Por medio de RMN se analizaron capas aisladas de las muestras. En la Figura 4 se 
muestran los experimentos 2D-RMN con las estructuras elucidadas de los dos 
aglutinantes principales identificados. EN la Figura 4a se presentan los espectros 
solapados ed-HSQC (espectroscopía de correlación heteronuclear con cuanto sencillo 
editado, HSQC por sus siglas en inglés) y HMBC (espectroscopía de correlación 
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heteronuclear de enlaces múltiples, HMBC por sus siglas en inglés) de la fracción 
extraída en CDCl3 de la capa aislada roja opaca, donde se elucidó el co-polímero acrílico 
compuesto por acrilato de etilo, metacrilato de metilo y metacrilato de n-butilo 

(EA/MMA/n-BMA). En la Figura 4b es mostrado el espectro ed-HSQC de la fracción 

extraída en DMSO-d6 de la capa asilada beige, en el cual se identificaron las señales 
relacionadas al dímero de nitrocelulosa: 2,3,6-trinitrocelulosa (TNC) y 2,6-dinitrocelulosa 
(2,6-DNC). Otros compuestos identificados son: el plastificante ftalato de bis(2-etilhexilo) 
(DEHP, por sus siglas en inglés) y un polímero aromático considerado como una resina 
alquidálica, que son componentes de uso común en las formulaciones a base de 
nitrocelulosa, mientras que en capas aisladas intermedias se elucidó al co-polímero 
MMA/n-BMA. 
 

 

 
Figura 3. Espectros FTIR-ATR de a) capa frontal negra y b) capa intermedia amarilla. Se indican las 
señales de nitrocelulosa (n), resinas alquídicas y ftalatos (p), acrílico (a), CaCO3 (c), MgCO3 (m), óxidos 
de silicio (s), hematita (h) y talco (t). 

 
 
El análisis a través de Pi-CG/EM de capas pictóricas aisladas permitió confirmar la 
composición monomérica de las formulaciones a través de los tiempos de retención (tR) 
y los espectros de masas. En la Figura 5, se presenta el pirograma de la capa acrílica 
intermedia anaranjada. Se observan los tR de los monómeros acrílicos EA, MMA, EMA 
y n-BMA, y el fragmento o-cloro anilina del posible pigmento orgánico. Debido a que la 

capa aislada pudo contener parte de la capa superficial, se identificaron los tR del 

anhídrido ftálico y los plastificantes: DBP, BBP y DEHP, de la nitrocelulosa. 
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Figura 4. a) Espectros 2D-RMN (700 MHz, CDCl3): ed-HSQC (rojo-azul) y HMBC (verde) de capa aislada 
roja opaca y b) espectro ed-HSQC (700 MHz, DMSO-d6) de la capa aislada beige. Se presentan las 
estructuras y la asignación de las señales. a) co-polímero EA/MMA/n-BMA. nitrocelulosa TNC y 2,6-DNC. 

 

 

 
Figura 5. Pirograma de la capa intermedia anaranjada. Se indican los componentes correspondientes a 
la pintura acrílica: EA, MMA, EMA, nBMA, 2-buteno y el fragmento de pigmento o-cloro anilina. De la 
pintura de nitrocelulosa: el anhídrido ftálico y los plastificantes: DBP, BBP y DEHP. 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      96 

 

 

Conclusiones 
Los resultados presentados confirman que el estudio integral por medio de las técnicas 
analíticas y microscópicas permitió identificar los componentes mayoritarios de las 
capas pictóricas que forman parte de las muestras del mural Trazos de Composición 
Piramidal creado por David Alfaro Siqueiros. En concreto, se identificó que las capas 
superficiales están compuestas por una formulación a base de nitrocelulosa, mientras 
que las capas intermedias de una muestra y las inferiores están compuestas por 
resinas acrílicas. Además, se identificaron diversas cargas inorgánicas y plastificantes 
orgánicos. Estos resultados pueden aportar información muy relevante para la 
generación de protocolos de restauración y conservación. 
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Introducción 
Utilizar los simuladores educativos en los procesos de enseñanza-aprendizaje, los 
convierte en aliados para promover y crear entornos de aprendizaje para la transferencia 
de conocimientos y resolución de problemas, permite a los estudiantes recrear 
situaciones reales, pero de una manera controlada y segura. En la educación presencial, 
algunas prácticas de laboratorio son canceladas o prohibidas por el alto costo que 
significan y en la educación a distancia existen pocos materiales virtuales que las 
sustituyan. Sin embargo, el impacto de las tecnologías de la información y comunicación 
(TIC) y sus repercusiones en el ámbito educativo, traen consigo nuevas soluciones [1]. 
Acorde con Cabero y Costas 2016 la simulación como herramienta de apoyo al estudio 
presenta numerosas ventajas: favorece el aprendizaje por descubrimiento, obliga a 
demostrar lo aprendido, ejercitación del alumno de forma independiente, reproducir la 
experiencia un elevado número de veces con el mismo control de variables, permite al 
alumno reaccionar tal como lo haría en el mundo profesional, fomentar la creatividad, 
ahorra tiempo y dinero, propicia la enseñanza individualizada, y facilita la autoevaluación 
[2]. En general, a medida que mejore la tecnología, las herramientas de simulación 
seguirán ofreciendo escenarios de formación realistas y envolventes, lo que las convierte 
en una herramienta educativa indispensable y barata. Las curvas de abatimiento sirven 
para realizar cuantificaciones por ejemplo de complejos metálicos, de acuerdo con 
Lakowicz 1983 el fenómeno de quenching de fluorescencia se refiere a procesos que 
provocan una disminución de la intensidad de fluorescencia de una sustancia dada. El 
quenching puede ser resultado de varios mecanismos. Estos mecanismos incluyen 
reacciones de los estados excitados, transferencia de energía, formación de complejos y 
quenching por colisiones [3]. El objetivo de este trabajo es utilizar el simulador de 
fluorescencia para obtener espectros de excitación y emisión de sustancias 
fluorescentes, así como sus respectivas curvas de calibración debido a falta de equipo 
instrumental y a la necesidad de mejorar el proceso de aprendizaje de estudiantes 
universitarios en el ámbito de la química. 
 
Parte Experimental 
Equipo: Equipo de cómputo, paquetería office, plataforma blackboard UABC, simulador: 
https://github.com/stephenbigger/FluSpec/releases [4] Metodología: Instalar el programa 

para Windows (FluSpec.Windows.zip) o Mac (FluSpec.MacOSX.zip), seleccione 
FluSpec.exe.  

https://github.com/stephenbigger/FluSpec/releases
https://github.com/stephenbigger/FluSpec/releases/download/1.0/FluSpec.Windows.zip
https://github.com/stephenbigger/FluSpec/releases/download/1.0/FluSpec.MacOSX.zip
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En la figura 1 se muestran los pasos a seguir para comenzar a utilizar el simulador de 
fluorescencia, en el cual se podrán seleccionar las longitudes de onda de excitación y 
emisión para rodamina B y bisulfato de quinina. 

 

 
Figura 1. Selección de longitudes de onda de excitación y emisión 
 
En la figura 2 se muestran los pasos para determinar los espectros para la muestra de 
rodamina B. 
 

 
Figura 2. Barrido de excitación para rodamina B (440 a 590 nm) con longitud de emisión a 625 nm 
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Continuando con el proceso ahora en la figura 3 se muestra los pasos para obtener los 
espectros de excitación y emisión de la rodamina B a diferentes concentraciones. 

 
Figura 3. Espectros de excitación y emisión de rodamina B a diferentes concentraciones. 
 
De la misma forma se realizarán los cambios para determinar los espectros de excitación 
y emisión para bisulfato de quinina, ver figura 4. 

 
Figura 4. Espectros de excitación y emisión para bisulfato de quinina. 
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Resultados y Discusión 
Utilizando el Simulador de Espectros de Fluorescencia de Bisulfato de Quinina y 
Rodamina B, realice las curvas de calibración, utilizando los valores de áreas en unidades 
arbitrarias de cada espectro de emisión a diferentes concentraciones. En la tabla 1 se 
muestran los valores obtenidos para rodamina B: 
 

Tabla 1. Área para cada concentración de rodamina B 

Disolución Molaridad Área 

1 2.00E-08 882 

2 8.00E-08 3931 

3 1.00E-07 4853 

4 1.40E-07 6999 

5 1.60E-07 7995 

6 1.80E-07 8945 

7 2.00E-07 10072 

8 2.20E-07 10840 

9 2.40E-07 12026 

 
 
En la figura 5 se muestra la curva de calibración para el caso de la rodamina B, con su 
respectiva ecuación de regresión lineal, así como sus coeficientes de regresión y 
correlación lineal. Las ventajas de construir curvas de calibración es que se pude calcular 
concentraciones de muestras desconocidas, conociendo únicamente la señal analítica 
de intensidad de fluorescencia.  
 

 
Figura 5. Curva de calibración para rodamina B 
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Para el caso de bisulfato de quinina, realice la curva de abatimiento de la señal de 
fluorescencia (ver figura 6), observe que para este caso es una ecuación polinomial de 
cuarto orden. Existen una gran variedad de sustancias pueden actuar como quenchers 
de fluorescencia por ejemplo aminas alifáticas y aromáticas, peróxido de hidrógeno, 
acrilamida, bromato, yoduro, cloruro, entre otros. Con las curvas de abatimiento se 
pueden cuantificar concentraciones de metales al formar complejos; debido a que se 
produce un quenching estático, generalmente, como consecuencia de la formación de un 
complejo no fluorescente entre la molécula emisora y la molécula quencher. 
 

 
Figura 6. Curva de abatimiento de señal de fluorescencia para bisulfato de quinina. 

 

Conclusiones 
El simulador FluSpec en su primera página explica la teoría de fluorescencia en la cual 
el estudiante puede revisar en todo momento. Otra de las ventajas de utilizar simuladores 
es su fácil integración en cursos semipresenciales o a distancia, a su vez facilita el 
desarrollo de habilidades interdisciplinarias, capacidad de trabajo en equipo y procesos 
de aprendizaje mejorados. 
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Introducción 
La Química Analítica moderna tiene su origen en el trabajo de Gastón Charlot [1] 
desarrollado entre 1940 y 1975, aproximadamente y en el de sus discípulos directos, en 
particular el de Bernard Trémillon [2,3].  Los aspectos innovadores de esta visión de la 
Química Analítica se centran en el afán por encontrar una sistematización, es decir, una 
comprensión de los fenómenos químicos que rigen el equilibrio químico.  En efecto, 
durante el siglo XIX y la primera parte del siglo XX hubo una gran cantidad de 
descubrimientos químicos; la Analítica se veía solamente como el conjunto de 
instrucciones para identificar (iones, principalmente) y cuantificar substancias, es decir, 
más como un conjunto de instrucciones de operación en el laboratorio. 
El afán de poder hacer una marcha de cationes sin el empleo de la detestada 
sulfhidración en las prácticas de laboratorios universitarios fue el inicio de un trabajo muy 
fructífero que elevó a la Química Analítica a la categoría de ciencia, puesto que la 
comprensión de las leyes fundamentales del equilibrio químico llevó a una 
sistematización que hace posible la predicción de las reacciones; de un trabajo de 
costumbre y rutinario se llegó a una actividad basada en el pensar, en el conocimiento 
que siempre tiene el atractivo de algo vivo, en evolución. 
“La enseñanza de la Química Analítica se basa en desarrollar un tratamiento analítico de 
las reacciones en que se apoya una predicción metódica y cuantitativa de las condiciones 
que permiten alcanzar los objetivos prácticos de las operaciones químicas o 
electroquímicas en solución: transformaciones químicas efectuadas de una manera 
selectiva y separaciones de constituyentes en las mezclas” afirma B: Trémillon (1993).  
Toda esta nueva visión de la Química Analítica tiene como meta última las aplicaciones 
para resolver problemas industriales, problemas sociales. 
En este desarrollo para constituir una Química Analítica puede verse el principio de 
evolución, que es fundamental en el siglo XXI para poder continuar con el desarrollo del 
pensamiento científico. 
 
Parte Práctica 
I.- Los primeros fundamentos de la Química Analítica general se encuentran en las leyes 
fundamentales del equilibrio químico: 
1.- Ley de la conservación de la masa  (Lavoisier, 1785) 
2.- Ley de proporciones constantes (Proust 1799) 
3.- Ley de proporciones múltiples (Dalton, 1803) 
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4.- Ley de acción de masas ( Cato Maximilian Guldberg y Peter Waage, 1864) 
5.- Principio de Le Chatelier ( Henri-Louis Le Châtelier, 1884)     
 
Primer obstáculo 
Estas leyes permiten considerar la importancia de la estequiometría y del concepto de 
mol para todos los cálculos químicos fundamentales. Sin embargo, uno de los principales 
problemas en la enseñanza de la Química se encuentra en la deformación conceptual 
que menosprecia el hecho de que la ley de acción de masas debe respetarse y que por 
ello la constante del equilibrio tendrá unidades diferentes según las proporciones de las 
especies químicas participantes del equilibrio. 
 
Segundo obstáculo 
También relacionado con la constante de equilibrio, el segundo obstáculo consiste en el 
desprecio o ignorancia de que al observar en el equilibrio químico la presencia de un 
sólido se busquen explicaciones simples e injustificadas de por qué no se escribe la 
actividad de los sólidos (“su actividad es 1”, “es un convenio”, por ejemplo). El hecho se 
comprende sin problemas al considerar: 

a) Todas las especies que participan en el equilibrio deben intervenir en la constante 
de equilibrio de la reacción 

b) La presencia de un sólido implica que la solución se encuentra saturada en ese 
compuesto y que por lo tanto su actividad es constante 

c) Las constantes experimentales consideran las condiciones reales de trabajo 
experimental, es decir, una disolución saturada en presencia del sólido 

d) El producto o el cociente de dos o más valores constantes resulta en una nueva 
constante. Los valores constantes de las actividades de los sólidos en equilibrio 
(solubilidades intrínsecas) quedan entonces incluidos en el valor de la nueva 
constante 

Con los puntos anteriores se alcanza una percepción de congruencia en las leyes del 
equilibrio químico. 
 
Tercer obstáculo 
Cada vez con mayor frecuencia los maestros se olvidan de compartir con los alumnos 
que las matemáticas son el lenguaje de la ciencia, el lenguaje de la Química, pero no son 
la Química; es decir, se emplean las matemáticas para expresar fenómenos químicos, 
pero la Química tiene aspectos que rebasan el álgebra; por ejemplo, en el cálculo de pH 
se emplean ecuaciones matemáticas, pero con frecuencia se olvida considerar los límites 
de aplicación de esas expresiones. 
 
II.- La esencia de la Química Analítica General se encuentra tanto en mostrar las 
similitudes con las que pueden tratar las diversas reacciones químicas, como al 

https://es.wikipedia.org/wiki/Cato_Guldberg
https://es.wikipedia.org/wiki/Peter_Waage
https://es.wikipedia.org/wiki/Henri-Louis_Le_Ch%C3%A2telier
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diferenciar con precisión las diferencias y la necesidad de estudiarlas por esas cualidades 
químicas propias. 
 
Similitudes 
En efecto, todo equilibrio químico se plantea como: un intercambio de partícula que se 
representa matemáticamente con ecuaciones similares para los diferentes casos con un 
tratamiento sistemático similar al tratar los problemas teóricos:  

a) Identificación del tipo de reacción (redox, ácido-base, complejos),  
b) elaboración de una escala que facilite la comprensión cualitativa  
predicción de reacciones que conlleva un planteamiento con economía de fuerzas, 
c) elaboración de una tabla de evolución de las especies en el curso de la reacción 
química 
d) elaboración de una gráfica o curva de valoración que permita también el 
seguimiento del proceso 
e) Las curvas obtenidas son logarítmicas (en los tres casos) 
 

Diferencias esenciales 
a) La mayor diferencia, desapercibida por muchos, consiste en que la partícula 

intercambiada en ácidos-bases y en complejos son especies químicas mientras 
que en el caso de redox se trata de una partícula subatómica. 

b) Las tres reacciones se realizan por contacto directo entre aceptores y donadores; 
sin embargo, en el caso de las reacciones redox se puede realizar el intercambio 
a través de un tercer componente, lo que da origen a la electroquímica. 

c) Las escalas son: abiertas en ambos sentidos en el caso de redox, cerrada en 
ambos sentidos en el caso de ácidos-bases y la situación intermedia en el caso de 
los complejos: cerrada en un sentido y abierta en el otro. 

d) El punto de equivalencia se puede determinar gráficamente, pero no siempre se 
encuentra a la mitad del salto o cambio brusco de valores: en ácidos-bases casi 
siempre se encuentra a la mitad pues las reacciones son generalmente 1:1; en el 
caso de redox y de complejos, dependerá de la relación estequiométrica. 

e) El punto anterior trae como consecuencia que solo en el caso de reacciones ácido-
base (es decir, estequiometrías 1:1) puede aplicarse la primera y la segunda 
derivadas para determinar más claramente el punto de equivalencia. 

 
III.- Redox 
El equilibrio químico con más particularidades y dificultades es, sin lugar a dudas, el de 
óxido reducción. Lo que se encuentra en los libros de manera muy generalizada es la 
“definición” de oxidación y de reducción, pero no el por qué es así; tampoco se habla de 
lo que representa o, mejor dicho, de lo que es el potencial electroquímico del par.  
Prácticamente no se habla de la relación del potencial electroquímico con la energía libre 
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de Gibbs. A continuación, se mencionan algunos “decretos” o “pseudodogmas” en este 
tema: 

a) Se dice que no se puede conocer el potencial electroquímico de un oxidante 
solo, ni de un reductor solo, pero no se dice porqué 

b) Se dan valores de Potenciales normales “de reducción” sin reflexionar en que 
esos valores son del par redox 

c) Para la predicción de reacciones posibles se habla de “reglas” de la “N” o de la 
“Z” o de la “N invertida” para hacer que los estudiantes recurran a reglas 
mnemotécnicas en lugar de fomentar el concepto más acorde con la realidad 
de “fuerza” de oxidantes y de reductores 

d) Se describe que mientras las reacciones ácido-base son rápidas, las 
reacciones redox se encuentran muy afectadas por la cinética, pero no se dice 
por qué es así 

 
IV.- Condicionalidad 
A partir del conocimiento de los equilibrios de intercambio de una sola partícula, es 
posible comprender, con base en las mismas leyes fundamentales (ponderales, ley de 
acción de masas y principio de Le Chatelier), la presentación de un equilibrio químico 
principal con las afectaciones o cambios producidos por todos los equilibrios colaterales, 
es decir, se puede estudiar la condicionalidad. El concepto de la condicionalidad en 
química y el ejercicio para comprender su importancia en el trabajo químico cotidiano es 
el fundamento del trabajo de aplicación de la Química para la resolución de los diferentes 
problemas, tanto en laboratorio como en la industria. 
Este trabajo con la multifactorialidad en Química lleva a una mayor reflexión, a un 
asombro de cómo aspectos menores pueden afectar los resultados finales y también al 
reconocimiento de que la especificidad química y los rendimientos de reacción pueden 
comprenderse y predecirse y no solamente aceptarse como producto del azar. 
 
Resultados y Discusión 
Las reflexiones y propuestas en este trabajo buscan rescatar la esencia de la Química 
Analítica General como un camino certero con el cual se prevenga la ultra especialización 
técnica que olvida el equilibrio químico.  
En muchas escuelas de Química se olvida la esencia de la Química Analítica para ceder 
a la supuesta necesidad de conocer y enseñar técnicas instrumentales, principalmente 
cromatográficas y espectroscópicas. Sin embargo, el futuro de la Química solo puede 
desarrollarse a partir de la comprensión del equilibrio químico, que permite el desarrollo 
de nueva metodología, de estrategias de trabajo y finalmente del empleo de instrumentos. 
 
Conclusiones 
Este trabajo comparte la preocupación por retomar la esencia de la Química Analítica 
General, a partir de la cual es posible el desarrollo de cualquier metodología de trabajo. 
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Se comparte también la experiencia de que los prejuicios de algunos profesores impiden 
a los jóvenes estudiantes adentrarse al corazón de la Química y los induce a considerar 
la Química Analítica tan solo como un requisito en los estudios; la recuperación de la 
esencia de la Química Analítica General asegura una apertura en la forma de pensar de 
los futuros químicos. 
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Introducción 
El desarrollo de la ciencia en latinoamerica presenta muchas dificultades ya que no es 
considerada como un motor de la economía. Uno de los principales problemas es la falta 
de apoyo económico para la adquisición y/o renovación de la infraestructura debido a que 
varios de los aparatos e insumos son importados. [1]  
La enseñanza de la Química Analítica en Colegios de Bachillerato Tecnológico (CBT) es 
en extremo díficil, debido a que no cuentan con materiales y equipos básicos para lograr 
que los estudiantes adquieran habilidades y destrezas en el trabajo experimental. [2]  
El acercar estos conocimientos al estudiantado del nivel medio superior mejorará la 
comprensión de lo que acontece a su alrededor y posiblemente, sembrar el amor por la 
química analítica que despierte su deseo por seguir estudiando una licenciatura o 
ingeniería en las ciencias. Por lo cual, actividades de iniciación temprana en la ciencia 
son indispensables en nuestro país. 
Las instituciones de educación superior públicas se caracterizan por tener un alto 
compromiso social y mediante diferentes actividades intentan solventar los problemas 
que aquejan a la población. En el caso particular de la FES Cuautitlán (FESC), se cuenta 
con un convenio en el cual los estudiantes del Colegio de Bachillerato Tecnológico (CBT) 
Dr. Carlos Graef Fernández, Jaltenco, Estado de México, pueden acudir a las 
instalaciones a realizar actividades como servicio social y prácticas profesionales. [3] De 
esta forma, debido al contacto cercano entre autoridades y docentes de ambas 
instituciones, se conocen las necesidades de mejorar la infraestructura de los laboratorios 
de nivel medio superior para que los estudiantes de carreras como la de técnico 
laboratorista químico impartida en el CBT Jaltenco, puedan estar mejor preparados para 
enfrentar los retos actuales en su desempeño profesional.  
El objetivo del presente trabajo es mostrar como la planeación y realización de cursos 
teórico-prácticos de espectrofotometría permitió a los estudiantes del CBT Dr. Carlos 
Graef Fernández, Jaltenco, desarrollar habilidades y destrezas en el manejo de 
instrumentos básicos y material de laboratorio para reforzar su perfil de egreso. Así 
mismo, mediante la cooperación de estudiantes, docentes y autoridades escolares de 
ambas instituciones, se logró la adquisición de materiales e instrumentos que permitirán 
comenzar a solventar algunas de las deficiencias que ese plantel tiene en la actualidad 
en beneficio de las futuras generaciones.  
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Parte Experimental 
Planeación del curso teórico-práctico de espectrofotometría. 
Como primer paso, se presentó una propuesta del curso a las autoridades del CBT 
Jaltenco expresando claramente los objetivos y alcances del curso, para así establecer 
las actividades correspondientes a cada una de las instituciones.  
Mediante una serie de reuniones posteriores entre docentes y autoridades de ambas 
instituciones, se evaluó la mejor forma de impartir el curso considerando las opciones de 
Presencial o Híbrido. 
En la figura 1 se muestran los participantes de ambas instituciones al finalizar una de las 
reuniones de planeación en el CBT Jaltenco. 
Los docentes y autoridades del CBT Jaltenco realizaron labores de difusión y 
programación del curso, así como la recaudación de una cuota de inscripción simbólica 
para los estudiantes para adquirir los materiales y equipos prioritarios que dicha 
institución requiere para una mejor impartición de sus planes de estudio en las 
asignaturas experimentales. También, generaron una lista de insumos e indicaron el 
presupuesto disponible con las inscripciones al personal de la FESC. 
En la FESC, el personal docente definió las prácticas a desarrollar y la jefatura de la 
sección de Química Analítica se encargó de verificar la disponibilidad de equipo, 
materiales y reactivos. Además, se capacitó a un grupo de seis estudiantes prestadores 
de servicio social para que participarán como apoyo en el desarrollo del curso. 
Finalmente, el personal de la FESC se encargó de cotizar los materiales y equipos 
enlistados por el CBT Jaltenco para indicar cuáles eran las mejores opciones de compra 
que permitieran la adquisición de un mayor número de insumos con los recursos 
generados por las inscripciones de sus estudiantes. 
 
Ejecución del curso. 
Las actividades teóricas del curso se llevaron a cabo de manera virtual vía Zoom en tres 
sesiones con duración de 1:30 h cada una. El contenido de las clases teóricas se dividió 
en fundamentos de la técnica, instrumentación básica y aplicaciones. 
Se llevaron a cabo dos sesiones de prácticas experimentales en modo presencial, las 
cuáles se impartieron en las instalaciones del CBT Jaltenco. Cada sesión tuvo una 
duración de 2:30 h, en las cuáles se mostró el uso de la técnica de espectrofotometría 
llevando a cabo dos protocolos experimentales. El primero consistió en el análisis de azul 
de metileno por curva de calibración directa en muestras de desinfectantes para acuario. 
El segundo consisitió en el análisis de triclosán en muestras de jabón antibacterial 
mediante una curva de calibración indirecta. [4, 5] 
En cada sesión experimental se realizó la explicación previa y supervisión de la práctica 
correspondiente por parte de un profesor de la FESC, atendiendo en cada sesión a un 
grupo de 30 estudiantes divididos en equipos de 5 integrantes. La sección de Química 
Analítica facilitó el préstamo de 6 espectrofotómetros para la realización de las prácticas 
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y a cada equipo de estudiantes le fue asignado un prestador de servicio social de la FESC 
para apoyar el desarrollo de la práctica. 
 
Adquisición de la infraestructura destinada al CBT Jaltenco. 
El CBT Jaltenco se encargó de realizar la compra de los materiales y equipos 
recomendados por la Sección de Química Analítica de la FESC de acuerdo a sus 
necesidades. Las compras se realizaron mediante proveedores y distribuidores 
nacionales, así como a través de plataformas en línea en donde se logró adquirir material 
y equipo básico. 
 
Evaluación del curso e informe de resultados finales. 
Se aplicó una encuesta en línea a los estudiantes del CBT Jaltenco mediante un 
formulario de Google. La participación fue de manera anónima y las preguntas se 
enfocaron a la perspectiva de los estudiantes respecto a los conocimientos y habiliddes 
adquiridos.  
Al finalizar el curso, el CBT Jaltenco organizó una ceremonia de clausura en donde se 
invitó a los padres de familia para que se les mostraran los materiales y equipos 
adquiridos con el apoyo económico recibido mediante el pago de la inscripción al curso. 
La sección de Química Analítica se encargó de tramitar una constancia del curso 
expedida por la FESC para aumentar el valor curricular de los estudiantes del CBT 
Jaltenco. 
 
 
Resultados y Discusión 
Planeación del curso teórico-práctico de espectrofotometría. 
Mediante el trabajo coordinado de ambas instituciones, se logró la inscripción de 120 
estudiantes de la carrera de técnico laboratorista del CBT Jaltenco. Para cumplir el reto 
de atender a ese gran número de estudiantes, se determinó impartir las clases teóricas 
en modo a distancia y las prácticas de forma presencial atendiendo a 60 estudiantes por 
día divididos en grupos de 30. 
Gracias a la disponibilidad mostrada por ambas instituciones se logró que cada equipo 
formado por 5 estudiantes, contaran con un espectrofotómetro para la experimentación y 
pudieran estar en contacto directo con el mismo. 
Se programó la impartición del curso dividido en tres semanas diferentes. En la primera 
se llevó a cabo el curso teórico a distancia en tres días consecutivos. En la segunda se 
llevó a cabo la práctica de Análisis de azul de metileno en desinfectantes para acuario en 
dos diás diferentes, atendiendo en cada uno de ellos a dos grupos de estudiantes. 
Finalmente, en la tercer semana se llevó a cabo la práctica de Análisis de triclosán en 
jabones antibacteriales. 
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Ejecución del curso. 
Las clases teóricas se llevaron a cabo mediante la plataforma Zoom y el personal docente 
del CBT se encargó de supervisar la asistencia de sus estudiantes. 
En las sesiones experimentales se logró cumplir con los objetivos de la práctica en el 
tiempo destinado. Para esto, los estudiantes prestadores de servicio social de la FESC 
se encargaron de preparar previamente las disoluciones de reactivos y estándares que 
fueron usados para que los estudiantes del CBT Jaltenco prepararán las curvas de 
calibración y practicaran el manejo de material volumétrico. Además, resultaron de gran 
ayuda para agilizar el trabajo de los estudiantes de bachillerato resolviendo las dudas 
puntuales en la ejecución de las instrucciones de los protocolos y en el manejo de los 
materiales e instrumentos. 
 

 
Figura 1. Personal docente y autoridades del CBT Jaltenco y FESC en las reuniones de planeación. 
 

 

  

 
Figura 2. Personal docente y prestadores de servicio de la FESC en el desarrollo de las sesiones 
experimentales presenciales en el CBT Jaltenco 

 

 
Figura 3. Estudiantes del CBT Jaltenco siendo supervisados en el manejo del material volumétrico. 
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Es importante remarcar que durante el curso los estudiantes se mostraron motivados, 
curiosos y dispuestos a aprender sobre determinaciones de analitos en diversas 
muestras. 
 
Adquisición de la infraestructura destinada al CBT Jaltenco. 
El CBT Jaltenco se encargó de realizar la compra de los materiales y equipos 
recomendados por la Sección de Química Analítica de la FESC de acuerdo a sus 
necesidades utilizando los recursos generados con el pago de una cuota de inscripción 
simbólica. En la figura 4 se enlistan los materiales y equipo que ahora forman parte de la 
infraestructura del CBT Jaltenco y serán utilizados por las generaciones siguientes. 
 

 
Figura 4. Materiales y equipo adquirido por el CBT Jaltenco con los recursos generados por el curso. 

 
Evaluación del curso e informe de reultados finales. 
Para conocer la opinión de los estudiantes se compartió un formulario de Google Forms 
para conocer su percepción respecto al curso, al ponente y a los conocimientos 
adquiridos. En la figura 5 se muestra que la mayoría del alumnado estuvo de acuerdo en 
que por medio de este curso pudieron adquirir conocimientos y habilidades nuevas. En 
el mismo gráfico se muestran las respuestas que los alumnos compartieron manifestando 
estar interesados en recibir capacitación en primer lugar en manejo de material, 
potenciometría y titulaciones. Lo anterior deja abierta la posibilidad de continuar con la 
impartición de cursos extracurriculares en el CBT Jaltenco como fuente de ingresos 
extraordinarios que permitan continuar con la adquisición de nueva infraestructura. 
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Figura 5. Persepectiva del alumnado del CBT Jaltenco sobre el curso teórico-práctico impartido.  

 
De esta forma, a través del apoyo de las autoridades del CBT Jaltenco, se realizó una 
ceremonia de clausura del curso en donde se entregron las constancias de participación 
a los estudiantes y se mostraron los materiales y equipos adquiridos  a los padres de 
familia asistentes cuya aportación económica sirvió para la renovación y mejora de una 
parte de la infraestructura destinada a la institución que forma a sus hijos. 
 

 

 
Figura 6. Ceremonia de clausura y entrega de constancias de participación. 

 
Conclusiones 
Mediante la cooperación de docentes y autoridades delCBT Jaltenco y la FESC se logró 
la impartición de un curso teórico-prácticos de espectrofotometría que permitió al 
alumnado del nivel medio superior desarrollar habilidades y destrezas que serán de 
utilidad en su desempeño profesional.  
La impartición de este tipo de cursos resulta una buena estrategia para la generación de 
ingresos extraordinarios que permite renovar una parte de la infraestructura en los 
laboratorios del nivel medio superior cuando se conjunta el trabajo de estudiantes, 
docentes y autoridades.  
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Totalmente de acuerdo 74.7 %

Parcialmente de acuerdo 25.3 %

En desacuerdo

Manejo de material 36.8 % Potenciometría 34.5 %

Titulaciones 28.7 %

El curso me generó conocimientos nuevos. Me gustaría que se impartierán más cursos 
de: 
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Introducción 
La tutoría es una actividad de carácter académico y acompañamiento que el docente 
realiza con los alumnos en la educación media superior y superior, tiene como objetivo 
potencializar la formación integral del alumno. Mediante la tutoría se brinda apoyo al 
estudiante en cuanto a asesorías, trayectorias sugeridas para cubrir el programa 
académico, rescatarlo de situaciones de riesgo escolar y establecer acciones para evitar 
la reprobación ó deserción, canalización a las entidades correspondientes y diseñar 
acciones que le pueden beneficiar para mejorar su promedio, En el instituto Politécnico 
Nacional existen 5 modalidades de acción tutorial, también llamadas figuras tutoriales las 
cuales son: a) Tutoría individual, b) Tutoría grupal, c) Tutoría de recuperación académica, 
d) Tutoría de regularización y e) Tutoría entre pares.  
La tutoría individual permite acompañar al alumno durante todo el trayecto por el 
programa académico (carrera) que este ha elegido, orienta sobre los programas y 
servicios de apoyo que ofrece el IPN, previene la ocurrencia de incidencias que alteren 
la trayectoria escolar y realizar alguna canalización del alumno en caso de que sea 
necesario. La tutoría grupal además de incluir los diversos aspectos de la individual 
permite que el docente conozca al grupo y fortalecer el sentido de pertenencia 
institucional, así como trabajar con él de manera conjunta. La tutoría de regularización es 
la modalidad que permite aclarar dudas, reforzar conocimientos o explicar temas 
específicos de Unidades de Aprendizaje (UA ó asignaturas) con alto índice de 
reprobación. La tutoría de recuperación académica (anteriormente conocida como 
remedial) va dirigida a grupos de alumnos con dictamen o a alumnos con riesgo 
académico que requieren de apoyo para acreditar una UA, esta modalidad permite 
regularizar la trayectoria escolar [1]. En cuanto al dictamen, este es el proceso que se 
sigue cuando el alumno queda fuera de reglamento, por tener más de 2 UA reprobadas 
o desfasadas. Finalmente, la tutoría entre pares es la modalidad donde algún alumno con 
buen dominio de alguna o algunas UA comparte sus conocimientos con sus compañeros 
para ayudarles a mejorar su desempeño académico, estos alumnos cuentan con un 
profesor tutor de la UA.  
El presente trabajo se llevó a cabo con un grupo de acción de recuperación en la UA 
Métodos Cuantitativos Aplicados (MCA) de la carrera de Ingeniería Ambiental, esta 
Unidad de Aprendizaje consta de 5 unidades temáticas que son: I. Antecedentes, II. 
Métodos Clásicos de Análisis, III. Métodos Electroquímicos, IV. Métodos Separativos y 
V. Métodos espectrofotométricos y otros métodos [2]. 
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Esta UA consta con un alto índice de reprobación, varios grupos de jóvenes han cursado 
y recursado sin lograr aprobarla, quedándoles como único recurso presentar el Examen 
a Título de Suficiencia (ETS), pero solo entre el 5-10 % logra acreditarlo. Es decir, se 
presenta un gran número de reprobados, las UA se les desfasan y por lo tanto ya no se 
pueden inscribir al siguiente semestre hasta que las aprueban.  
La UA de Métodos Cuantitativos Aplicados (MCA) de la carrera Ingeniería Ambiental la 
cursan los alumnos en el segundo semestre y tiene como UA antecedente Química 
General Aplicada (QGA), al mismo tiempo los alumnos cursan Química Orgánica 
Aplicada (QOA). Es importante conocer la UA antecedente para verificar los efectos sobre 
MCA. La acción tutorial de recuperación fue abierta a 30 estudiantes en dictamen en el 
último semestre 2023-II se logró obtener un 78.00 % de aprobación en la parte de teoría, 
pese a que el curso de recuperación se llevó a cabo en línea. Las clases fueron en esta 
modalidad debido a la carencia de aulas físicas. Se tuvo que contar con material didáctico 
como diapositivas, videos socializados por Classroom, así como clases por Zoom. 

El objetivo del presente trabajo es conocer las causas principales de reprobación de los 
alumnos que tomaron la acción de recuperación, indagar acerca de las situaciones y 
condiciones que los llevaron a estar en dictamen y también a que la academia de Métodos 
Analíticos pueda hacer lo pertinente para apoyar a los alumnos en el logro de mejores 
resultados en su trayectoria escolar. 
 
Parte Experimental 
Se trabajó con una encuesta realizada a los alumnos en la acción tutorial misma que fue 
socializada por Classroom. La encuesta fue contestada por el 100% de alumnos. 
También se llevó a cabo entrevistas a algunos alumnos en cuanto a las situaciones 
vividas al cursar Métodos Cuantitativos Aplicados. 
 

Resultados y Discusión 
Como primera pregunta tenían que responder si los conocimientos adquiridos en QGA 
fueron los necesarios para hacer frente a MCA, los resultados se observan en la figura 1. 
 

 
Figura 1. Nivel formativo previo como posible causa de recuperación. 
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El 64.00 % de los alumnos consideran que los conocimientos y destrezas adquiridas en 
la UA de QGA cursada en el primer semestre del programa elegido no les permitieron 
hacer frente a MCA. Los alumnos consideran que tuvieron una escasa formación en 
preparación de disoluciones, estequiometría y equilibrio químico. 
Para el 36.00 % de los alumnos la principal causa de reprobación constante en dicha UA 
responde a otras causas que a continuación se esquematizan en la Figura 2. 
 

 
Figura 2. Otras causas posibles de los altos niveles de reprobación en MCA. 

 

De este 36.00 %, más de la mitad de los alumnos, es decir el 56.00 %, creen que se debe 
al mal desempeño docente, 22.00 % lo atribuye a que la UA la cursaron en la pandemia, 
11.00 % a problemas económicos derivados de la pandemia y 11.00 % a falta de trabajo 
académico del alumno. El mal desempeño docente es muy variado e incluye desde falta 
de preparación del docente en la UA, falta de didáctica, el querer avanzar en un programa 
sin importar si el alumno logra comprender los temas, pero sobre todo falta de empatía 
hacia los alumnos, así como el cumplimiento a rajatabla de acuerdos de academia para 
respetar el programa de la UA. El acuerdo referido es: que tanto teoría como laboratorio 
debían ser aprobatorios para acreditar la UA. Esto porque si acreditaban teoría y el 
laboratorio no, los alumnos reprobaban la UA completa y tenían que volver a cursar 
ambos. 
Por último y aunado a la deficiente formación en QGA como UA antecedente a MCA, los 
alumnos relatan que existen otros aspectos a considerar que no les ayudaron a lograr la 
acreditación, aspectos de carácter individual. Estos otros aspectos se pueden analizar en 
la figura 3. 
 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      119 

 

 

 
Figura 3. Aspectos adicionales que generan rezago 

 

Dentro de los otros aspectos que generan rezago está como principal causal el poco 
tiempo dedicado al estudio, algunos señalaron el desconocimiento de técnicas de estudio 
y un número menor el venir de un bachillerato de orientación diferente. La falta de 
conocimientos previos en otras áreas básicas como matemáticas también les afectan. 
MCA es una asignatura que requiere del conocimiento de manejo de logaritmos, solución 
de sistemas de ecuaciones, estadística básica, por lo que la carencia de los 
conocimientos en esta área afecta al alumnado.  
 
Conclusiones 
Los resultados obtenidos muestran que un aspecto muy importante para la no 
acreditación de la UA de MCA es la poca formación previa obtenida a partir de QGA, 
debido a una pobre diversificación de ejercicios y al escaso tiempo dedicado a cada tema 
a fin de cumplir el programa. Destacan también la falta de destrezas y conocimientos en 
los temas de Estequiometría, Disoluciones y Equilibrio Químico.  
En cuanto a los docentes, la mayoría de los alumnos mencionan que cada semestre debe 
de haber diversificación de docentes que impartan la asignatura, así como también se 
debe procurar que los docentes no busquen cumplir a rajatabla con el programa con 
acuerdos que los perjudican, además de fortalecer la formación de los docentes en 
didáctica, pedagogía, etc., ya que la mayoría carece de estas habilidades. 
Los alumnos sugieren también la apertura de grupos de estudio a la par que se lleva la 
UA. La falta de conocimiento sobre técnicas de estudio y el poco tiempo dedicado a este 
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son otros aspectos que el alumno debe fortalecer. En cuanto a las técnicas de estudio, el 
tutor debe dar a conocer algunas a los alumnos para que ellos las pongan en práctica. 
 
Es importante conocer la opinión y el sentir de los alumnos, así como la forma en como 
ellos han vivido y enfrentado el rezago académico en las asignaturas de química analítica, 
para así hacerle frente a esta problemática y analizar como docentes los aspectos que 
son áreas de oportunidad para mejorar y tomar decisiones que no entorpezcan la 
trayectoria escolar del alumno. 
En la acción tutorial de recuperación de MCA se logró un buen porcentaje de acreditación, 
en parte porque se diversificó el material didáctico y se dio tiempo a la resolución de 
ejercicios y comprensión de los temas.  
 
Referencias 
[1] PIT, 2023. Programa Institucional de tutorías. IPN. México. 
[2] Programa de Métodos Cuantitativos Aplicados, 2006. Programa de estudio de la UA 
de Métodos Cuantitativos Aplicados en la Unidad Profesional Interdisciplinaria de 
Biotecnología e Ingeniería- IPN. México 
 
 [5] A. Rojas-Hernández, M.T. Ramírez, I. González. Química Analítica. 15, [Suppl.1] S4-S8 

(1996). 

[6] M.E. Páez-Hernández, M.T. Ramírez, A. Rojas-Hernández. Talanta. 51, 107-121 (2000). 

[7] G. Trejo Córdova, M.T. Ramírez, A. Rojas-Hernández. Los Diagramas de Zonas de 

Predominio Aplicados al Análisis Químico. UAM-Iztapalapa. México. (1983). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      121 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

HISTORIA DEL MANUSCRITO  TAQAM    |    Dirección electrónica 121 

TAQAM Volumen 00    Año 0000 http://sitioweb.com 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      122 

 

 

 

 

ESTUDIO POR ESPECTROFOTOMETRÍA DE UV DE LOS COMPLEJOS DE 
INCLUSIÓN DE GUANINA CON β-CICLODEXTRINA EN MEDIO ACUOSO.  

Jorge Martínez Guerra, Alberto Rojas-Hernández, María Teresa Ramírez-Silva* 
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Introducción 
Las ciclodextrinas (CDs) son oligómeros cíclicos de α-D-glucosa las cuales han sido 
ampliamente usadas por su habilidad para formar complejos de inclusión con una gran 
variedad de moléculas a través del modelo huésped-anfitrión, con fines de aumentar la 
solubilidad de dichas moléculas, incrementar su estabilidad química y biodisponibilidad o 
incluso garantizar su protección contra eventos que puedan ocasionar su oxidación [1]. 
En particular, está reportado el uso de la β-ciclodextrina, βCD, (Figura 1a) para mejorar 

los parámetros de métodos de análisis químico (límite de detección, límite de 
cuantificación, sensibilidad por mencionar algunos) de moléculas con interés biológico 
como la guanina, HG, (Figura 1b) a través de la formación de complejos de inclusión [2,3]. 
La importancia de tener métodos de cuantificación cada vez más sensibles para la HG 
radica en el hecho que cualquier concentración anormal o cambio estructural de esta 
base púrica (componente básico del ADN) en el organismo puede desencadenar 
alteraciones en el sistema inmunológico y cáncer [4].  
 

           
                                              (a)                                                                         (b) 
Figura 1. (a) Estructura química de la β-CD según de Miranda y colab. y su representación esquemática 

en forma cónica donde R´ = H [3]; (b) Estructura química de la guanina, HG. 
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Sin embargo, no están documentadas las constantes de formación de la βCD con las 

diferentes especies de la guanina, así como las condiciones experimentales que 
respalden la formación del complejo (o complejos) de inclusión en medio acuoso. Por lo 
tanto, en este trabajo se pretende aportar información relevante acerca de la interacción 
fisicoquímica entre la βCD y las especies de guanina, que permita el diseño de métodos 

de cuantificación más controlados. 
 
Parte Experimental   
Dado que están reportado dos valores de pKa (y, por lo tanto, tres diferentes especies) 

para la guanina; a saber, H2G+, HG y G− : pKa1 = 3.25 y pKa2 = 9.69 [5], la valoración 

espectrofotométrica de guanina con CD fue llevada a cabo a tres valores de pH: 1.22 
(medio perclórico), 6.55 (buffer de fosfatos) y 13.38 (impuesto con NaOH) para favorecer 
el predominio de cada una de las especies de guanina. La lectura de pH se realizó con 
un potenciómetro marca sensION equipado con un electrodo de vidrio de Ag°|AgCl [KCl, 
3 M] marca Hach 50 14 T. 
Para efectuar las valoraciones espectrofotométricas, se preparó una solución acuosa de 
HG (PPur ≥ 98 %) de concentración 992.12 µM en NaOH [0.1 M]. A partir de ésta se 
preparó la disolución de trabajo a 70.44 µM, la cual se colocó en una celda termostatada 
mantenida a (25.0 ± 0.1) °C. La solución de trabajo fue valorada con una solución acuosa 
de βCD [0.025 M] la cual se ajustó al mismo pH de la solución a ser valorada. Las 

adiciones fueron efectuadas cubriendo el intervalo de 1.90 a 5.00 de pβCDtotal. Entre cada 

adición de valorante se registró el espectro de absorción como una función de la longitud 
de onda con un espectrofotómetro Lambda 20 equipado con una celda de cuarzo de 1 
cm de longitud de paso óptico. El intervalo de trabajo de longitud de onda fue de 200 a 

400 nm. Cada espectro se registró a una velocidad de 1960 nmmin-1. Todas las 

soluciones se prepararon con agua desionizada (18.2 MΩcm) libre de materia orgánica 
y fueron burbujeadas con nitrógeno, N2(g), comprimido PRAXAIR (PPur ≥ 99.99 %).  
 
Resultados y Discusión 
En la Figura 2a se muestra un diagrama de distribución con las tres diferentes especies 
de la guanina como una función del pH, construido según la metodología de Rojas-
Hernández et al. [6]. En las Figuras 2b, 2c y 2d se muestran los espectros de absorción 

de la guanina 70.44 µM a tres diferentes valores de pH a diferentes adiciones de CD. 
Los valores máximos de absorbancia para cada valor de pH: 248 nm y 272 nm para pH 
= 1.22 ± 0.01, 245 nm y 274 nm en el caso de pH = 6.55 ± 0.01 y; 274 nm a pH = 13.38 
± 0.01; presentan un incremento en valor de absorbancia, conforme se incrementa la 
concentración de βCD en la solución. Si se grafican los máximos de absorbancia a una 

cierta longitud de onda impuesta como una función del valor de pβCD, para cada valor 

de pH, se obtienen unas curvas de tipo sigmoide, ver Figura 3. En la Figura 3 se muestran 
las curvas de tipo sigmoide para cada para cada valor de pH. Comparando estas curvas 
con las típicas curvas de valoración pH-métricas es posible observar que los saltos en 
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valor de absorbancia no son tan drásticos, lo cual hace pensar que las constantes de 
equilibrio para este tipo de sistemas de complejos de inclusión no son muy grandes lo 
cual es de esperar debido a que las fuerzas que intervienen en este tipo de enlace son 
de tipo puente de hidrógeno y/o de Van der Waals [7]. Esto hace necesario recurrir a un 
análisis de datos robusto para lo cual se aprovecha el método de regresión no lineal del 
programa SQUAD toda vez que está reportado el uso de SQUAD para el refinamiento de 
constantes de equilibrio a partir de datos de absorbancia [8,9]. 
 

     
(a)                                        (b)        

 

 
(c)                                                   (d)        

Figura 2. a) Diagrama de distribución de la guanina en medio acuoso. b) Espectros de UV de la guanina 
70.44 µM a pH = (1.22 ± 0.01) para diferentes concentraciones de βCD. c) Espectros de UV de la guanina 
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70.44 µM a pH = (6.55 ± 0.01) para diferentes concentraciones de βCD. d) Espectros de UV de la guanina 

70.44 µM a pH = (13.38 ± 0.01) para diferentes concentraciones de βCD. La línea punteada roja en los 

incisos b, c y d son los espectros de la guanina en ausencia de βCD.  

 

 
Figura 3. Valores de absorbancia, A, como una función del pβCDtotal a diferentes longitudes de onda para 

cada valor de pH. pH = (1.22 ± 0.01): □ A(272),  ◊ A(248); pH = (6.55 ± 0.01): ο A(245), ο A(274); pH = (13.38 ± 
0.01): Δ A(274). 

 
En la Tabla 1 se resume la información que se introdujo al programa computacional 
SQUAD, así como el mejor modelo que el programa optimizó con sus respectivas 
constantes de formación, log Kf, de los complejos de inclusión entre βCD y guanina para 

cada valor de pH. 
 
Tabla 1. Valores de constantes de inclusión para el sistema β-CD/Guanina en medio acuoso. 

 
 

pH ± 0.01 

 
Número de 
datos de A 
ingresados 

 
Intervalo 

de longitud 
de onda / 

nm 

 
 

Modelo refinado por SQUAD 

 
 

Log Kf 

 
Desviación 
estándar de 
los datos de 
Absorbancia 

1.22 6142 205 - 370 2βCD + H2G+ = H2G(βCD)2
+ 4.814 ± 0.011 (5.73 x10-3) 

 
6.55 

 
5644 

 
205 - 370 

βCD + HG = HG(βCD) 

 

2βCD + HG= HG(βCD)2 

1.708 ± 0.025 
 

4.190 ± 0.017 

 
(6.45 x10-3) 

13.38 4828 229 - 370 βCD + G− = G(βCD)− 2.3801 ± 0.0063 (2.99 x10-3) 

 

Una de las ventajas del algoritmo estadístico de SQUAD, además del manejo de un gran 
volumen de datos y el refinamiento de constantes de equilibrio, es que determina los 
coeficientes de absortividad molar, ε, para cada especie que absorbe luz en el sistema. 
Como ejemplo, para el valor de pH = 6.55 ± 0.01, en la Figura 4a se grafican los valores 
de ε en función de la longitud de onda. Con éstos y considerando el valor de 
concentración es posible reconstruir un modelo que represente los datos experimentales 
correspondientes a pH = 6.55 ± 0.01 de la Figura 3, ver Figura 4b. Como puede apreciarse 
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el modelo ajusta bastante bien con los datos experimentales lo cual da confiabilidad a los 
valores de log Kf. 

 
                       (a)            (b)  
Figura 4. a) Valores de ε para cada especie que absorbe en el sistema: (marcadores rojos) HG, 
(marcadores verdes) HG(βCD)2, (marcadores azules) HG(βCD); como una función de la longitud de onda a pH 

= 6.55 ± 0.01. b) Modelo de dos equilibrios construido a partir de los coeficientes de absortividad molar 
(línea continua) que representa a los datos experimentales generados a pH = (6.55 ± 0.01) (marcadores). 

 
Con los valores de log Kf ya calculados, y usando la herramienta computacional MEDUSA 
es posible generar un diagrama bidimensional en el espacio pβCDtotal/pH para todas las 

especies de guanina, ver Figura 5. Esta herramienta es de vital importancia para tener 
conocimiento de las diferentes formas químicas predominantes de la guanina según las 
condiciones de amortiguamiento en pH y pβCD.  
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Figura 5. Diagrama de zonas de predominio construido con las constantes de formación calculadas en 

este trabajo para el sistema β-ciclodextrina/guanina a través de la herramienta computacional MEDUSA. 

 
 
Conclusiones 
Se logra obtener de manera exitosa evidencia experimental de las constantes de 
formación de los complejos de inclusión entre β-ciclodextrina y guanina en medio acuoso 

así como de sus coeficientes de absortividad molar por espectroscopía de UV-Vis lo que 
permitirá tener un mejor control de las condiciones experimentales para el diseño de 
métodos de cuantificación o caracterización de la guanina en presencia de βCD. 
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Introducción 
El vanadio fue descubierto en 1813 por el mineralogista Del Río quien le dio el nombre 
de pancromo debido a que cambia de color en función de su estado de oxidación. Este 
elemento de transición fue redescubierto en 1831 por el químico sueco Nils Gabriel 
Sefstom, quien nombró al compuesto vanadio en honor a la diosa germánica de la belleza 
vanadis. Al igual que la mayoría de los metales de transición, el vanadio presenta varios 
estados de valencia (–3, –1, 0, +1 a +5) y la expresión de un estado de oxidación depende 
en gran medida del pH [1]. 
Se estima que en cuerpo humano el vanadio existe en menos de 1 mg y se acumula 
principalmente en los tejidos de los órganos, las concentraciones más altas se observan 
en los huesos (principal almacenamiento), hígado y riñones [2]. Aproximadamente el 95% 
del vanadio transportado en la sangre se une a la transferrina como ion vanadilo (IV) 
(VO2+). La mayor parte del vanadio suministrado por fuentes nutricionales se secreta con 
las heces en forma de hidróxido de vanadilo poco soluble [3]. 
Algunos efectos farmacológicos que tiene el vanadio son: efectos inotrópicos sobre el 
tejido miocárdico (cambio en la fuerza de las contracciones del corazón), la estimulación 
de la división celular y las propiedades anticancerígenas. La aplicación más relevante 
involucra las propiedades insulinomiméticas del vanadio y su posible uso en el alivio de 
los síntomas de la diabetes reduciendo los niveles de glucosa en sangre, además que un 
estado normoglucémico inducido por vanadilo puede persistir durante al menos 3 meses 
después de haber retirado el tratamiento [2], El primer compuesto de vanadio 
antidiabético fue un complejo de maltolato de composición VO(maltolato)2 (oxido-
bis(etilmaltolato)vanadio(IV)) [3], también se ha usado el sulfato de vanadilo, 
metavanadato de sodio y ortovanadato de sodio en estudios con humanos encontrando 
que estos compuestos aumentaron la respuesta de la insulina en pacientes con diabetes 
tipo II, existe evidencia de que pueden beneficiar a los pacientes con diabetes tipo I [4].  
Sin embargo, hay reportes que los iones vanadato (VO4

3-) y vanadilo (VO2+) (menos 
tóxico), pueden causar una serie de efectos adversos en los mamíferos, algunos de estos 
efectos pueden ser: pérdida de peso corporal, diarrea, toxicidad reproductiva y del 
desarrollo ya que puede ser transferido durante la lactancia [5]. Para evitar los efectos 
tóxicos del vanadio se han sintetizado complejos de coordinación con diferentes 
compuestos orgánicos. 
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Al momento de realizar estudios con este metal se presentan algunas dificultades como: 
la fácil oxidación del vanadilo a vanadato, el uso de buffers inorgánicos ya que por ser un 
metal de transición puede llegar a formar complejos con los componentes del buffer 
ocasionando que se presenten interferencias al momento de realizar los análisis. 
El objetivo de este trabajo es evidenciar la interacción entre el ion VO+2 y las especies de 
PO4

3─ en disolución y obtener los valores de Logβ para los complejos que puedan llegar 
a formarse, ya que el buffer de fosfatos (pH= 7) es uno de los más usados al momento 
de realizar estudios analíticos. Dieter Rehder reporta complejos formados entre vanadilo 
con fosfatos en sistemas fisiológicos los cuales se han estudiado mediante resonancia 
paramagnética de electrones (EPR) siendo el compuesto VO(HPO4) el más abundante 
[6]. 
 
Parte Experimental 
Para determinar si existe una interacción entre el vanadilo y fosfatos se realizó una 
valoración de una mezcla de estequiometria 1:1 de VO+2 y H2PO4

─ (0.01 M) en agua, 
manteniendo la temperatura constante en 25 °C y con una atmosfera de N2, a la cual se 
le agregaron cantidades crecientes de OH─ (5x10-2 M), en cada adición se tomó un 
espectro de absorción de 900 a 400 nm y se monitoreó el pH. 
 
Resultados y Discusión 
Para determinar el número de especies absorbentes presentes en el sistema de estudio, 
se utilizó el programa computacional TRIANG, el programa fue alimentado con 24 
espectros de absorción con 48 datos de absorbancia cada uno y variando el error de 
transmitancia (∆T) de 0.003 a 0.009 (Tabla 1). 
 
Tabla 1. Resultados obtenidos por TRIANG. 

∆T No. de especies 

0.003 3 

0.004 3 

0.005 3 

0.006 3 

0.007 3 

0.008 3 

0.009 3 

 
Se encontró 3 especies absorbentes, siendo una de estas especies el ion VO2+, por lo 
que las otras 2 especies corresponderán a los complejos que se forman con las especies 
de fosfato.  
En la Figura 1 se presenta la valoración con OH─, en la que se muestra que conforme el 
pH aumenta se tiene un desplazamiento hipocrómico y batocrómico en la absorbancia 
máxima la cual inicialmente se encuentra en 782nm, de igual forma se presenta una 
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nueva banda de absorción en 590 nm. En 610 y 824 aproximadamente se presentan dos 
puntos isosbésticos lo que indica la presencia de al menos un equilibrio químico en el 
sistema relacionado con la partícula que se está intercambiando. 
 

 

Figura 1. Espectros de absorción de la valoración de VO2+/H2PO4
- con OH-. 

Los datos de absorbancia de la valoración fueron analizados con el programa 
computacional SQUAD, el cual se alimentó con 25 espectros, en un intervalo de 500 a 
892 nm tomando valores de absorbancia cada 8 longitudes de onda, dando como 
resultado los valores de la Tabla 2. 
 
Tabla 2. Resultados obtenidos mediante el programa SQUAD. 

 Logβ ± σ U σ Datos de 
absorbancia 

VOPO4
─ 17.20 ± 0.186 

4.13x10-3 1.94x10-3 VOHPO4 23.17 ± 0.188 

VOH2PO4
+ 26.10 ± 0.193 

 
Mediante SQUAD se encontraron tres valores de Logβ para los complejos formados entre 

VO y PO4
3─ con sus respectivos valores de desviación estándar. El programa también 

proporciona el valor de U (suma de cuadrados) este valor indica la diferencia que existe 
entre los datos experimentales con respecto al modelo propuesto, por lo que se busca 
que el valor sea lo menor posible. 
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Se calcularon los coeficientes de absortividad molar de cada especie absorbente 
presente en el sistema. Los gráficos de los coeficientes de absortividad molar en función 
de la longitud de onda muestran tres curvas que corresponden a los complejos formados 
entre VO2+ y PO4

3─ protonados y desprotonados (Figura 2). 
 

 
Figura 2. Coeficientes de absortividad molar en función de la longitud de onda. 

Conclusiones 
Se estudió la interacción entre el vanadilo y fosfato por medio de espectrofotometría UV-
Vis, encontrando que las especies que se forman son muy estables debido a los valores 
elevados de Logβ. Con estos resultados se tiene evidencia de que el buffer de fosfatos 
no es indicado cuando se trabaja con vanadilo (VO2+), ya que al momento de que estos 
iones se complejen pueden causar interferencias durante la experimentación, por lo que 
es necesario buscar otras opciones cuando se requiere mantener el pH constante. A 
pesar de que TRIANG indica 3 especies absorbentes mediante SQUAD se encontraron 
4 especies (vanadilo y 3 especies con diferentes especies de fosfato), esta diferencia se 
deber a que, si los coeficientes de absortividad molar de dos especies son similares por 
lo que TRIANG no puede diferenciar entre ambas, por lo que las cuenta como una sola 
especie absorbente. 
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Introducción 
Este trabajo presenta un estudio sobre la interacción del p-aminofeno (PAP)      con 
adenina (ADE), dos compuestos orgánicos de importancia biológica. Las implicaciones 
de esta interacción pueden ser relevantes en diversos procesos bioquímicos en los que 
participan tanto el p-aminofenol como la adenina. Por ejemplo, la adenina es un 
componente fundamental del ADN y ARN, que juega un papel crucial en la transmisión 
de información genética y en la síntesis de proteínas. Sin embargo, la adenina está sujeta 
a procesos de oxidación que pueden afectar su estructura y función.  La oxidación de la 
adenina puede ocurrir como resultado de la exposición a especies reactivas de oxígeno, 
productos químicos tóxicos o estrés celular (1,2). Durante este proceso, los átomos de 
hidrógeno en la adenina pueden ser sustituidos por átomos de oxígeno, lo que conduce 
a la formación de productos oxidados. Uno de los productos de oxidación más comunes 
de la adenina es la 8-hidroxí-adenina (8-OH-adenina). La presencia de 8-OH-adenina 
puede causar una serie de efectos adversos en la función del ADN y el ARN (3). Por 
ejemplo, en situaciones de estrés oxidativo o cuando los sistemas de reparación del ADN 
están comprometidos, la acumulación de 8-OH-adenina y otros productos oxidados 
puede aumentar, lo que puede tener consecuencias negativas para la integridad genética 
y la función celular. 
Mientras que, el PAP es un compuesto orgánico ampliamente utilizado en la síntesis de 
fármacos (como paracetamol) y colorantes (tintes para cabello y textiles), su estabilidad 
puede verse afectada por factores ambientales y procesos de oxidación, por lo que, su 
uso puede tener implicaciones significativas para la salud (4). Se ha reportado que la 
oxidación puede ocurrir mediante la exposición al oxígeno atmosférico o a agentes 
oxidantes químicos y dar lugar a la formación de compuestos quinónicos. Los procesos 
de oxidación del PAP, Figura 1, están asociados a los grupos amino e hidroxilo (NH2 and 
OH), dando lugar a p-quinonimina y [1,4] benzoquinona (4). 
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Figura 1. Procesos de oxidación de PAP 

Comprender cómo estos compuestos interactúan puede proporcionar información valiosa 
para el diseño de nuevos medicamentos y/ó productos farmacéuticos. En este trabajo se 
presenta por primera vez el estudio de la interacción de APA-ADE basado en      técnicas 
electroquímicas.      La interacción entre el PAP y la ADE se estudió utilizando técnicas 
como la voltamperometría cíclica (VC) y diferencial de pulso (VDP). Estas técnicas 
permitieron observar cambios en los voltamperogramas de ambos compuestos cuando 
se encontraban en presencia uno del otro. Los resultados indicaron que el p-aminofenol 
y la adenina forman un complejo estable, evidenciado por desplazamientos de los picos 
característicos en los voltamperogramas de adenina, además de la formación de una 
nueva señal electroquímica. 
 
Parte Experimental 
Reactivos.  
Los siguientes reactivos y materiales fueron utilizados: acetato de sodio, cloruro de sodio, 
ácido acético, adenina (≥99%) y PAP grado analítico de la marca Sigma Aldrich. Se 
preparó una solución amortiguadora de acetatos (SAA) a una concentración de 0.1 M y 
pH 4.5. La SAA se obtuvo mezclando CH3COOH y C2H3NaO2, y el pH se ajustó utilizando 
NaOH (1.0 M). Todas las soluciones fueron preparadas utilizando agua desionizada 
(MiliQ 18MΩ). 
 
Mediciones electroquímicas.  
Para el estudio electroquímico se usó un potenciostato galvanostato Autolab. Se empleó 
una celda de tres electrodos compuesta por un electrodo de referencia (Ag/AgCl), un 
electrodo auxiliar (platino) y un electrodo de trabajo (pasta de carbono). La 
caracterización de adenina y PAP así como el estudio de su interacción, se llevó a cabo 
mediante voltamperometría diferencial de pulso (VDP) en un rango de potencial de 0 a 
1.3 V. Se utilizó un potencial de pulso de 0.06 V a velocidad de barrido de 30 mV/s. Antes 
de cada medición, se verificó que la superficie del electrodo estuviera libre de 
contaminantes mediante el uso de un sistema blanco. 
El análisis cuantitativo de cada analito se realizó mediante la construcción de curvas de 
calibración utilizando estándares conocidos. Los productos de oxidación del PAP se 
obtuvieron electroquímicamente aplicando un voltaje de 0.3 V durante un tiempo 
predeterminado. 
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Interacción p-aminofenol-adenina 
Se prepararon sistemas mezclando p-aminofenol-Adenina (PAP-ADE), variando el 
tiempo de interacción, para cada experimento se realizó un sistema control, evaluando a 
los mismos tiempos las soluciones de PAP y ADE de forma individual. 
Condiciones oxidantes.  Se aplicó un potencial de oxidación de 0.3 V durante 0 a 5 min. 
el mismo tratamiento se aplicó a las disoluciones de cada uno de los analitos 
(acetaminofén, y adenina). Se caracterizó la interacción entre el PAP-ADE, a través de 
los desplazamientos de potencial y/o cambios en la señal analítica (corriente). Se 
considerará una posible interacción entre las especies cuando se tiene un cambio en la 
concentración mayor o igual 10% o cuando el potencial de las señales de oxidación se 
desplaza más de 60 mV. 
 
Resultados y Discusión 
Caracterización electroquímica 
La técnica electroquímica de VC fue empleada para la caracterización de los procesos 
redox de PAP, el voltamperograma se inició a potencial de corriente nula y se incrementó 
hacia valores más positivos. Durante el primer ciclo, se observó un pico alrededor de 0.3 
V, con su correspondiente pico de reducción en 0.24 V (Figura 2A).  
Los procesos de oxidación del PAP, están asociados a los grupos amino e hidroxilo (NH2 
y OH). Los resultados obtenidos a partir del estudio de velocidad sugieren que la reacción 
electroquímica es reversible ya que la relación entre la altura de pico anódico y catódico 
es aproximada a 1, mientras que la diferencia en el potencial no es superior a 60mV. El 
análisis de: corriente (i) vs raíz cuadrada de la velocidad (v1/2) mostró un comportamiento 
lineal, el cual se representa con la ecuación (1 y 2): 
                                    ia(µA)= 6.5548v1/2 + 0.1012 con R²= 0.9906                               (1) 
                                    ic(µA)= 6.6049 v1/2 +0.3871 con R² = 0.9963                              (2) 
 
Por lo que se asume que los procesos están controlados por difusión. 
 

 
Figura 2. A) VC de PAP [2.5 µg/mL] a 100mV/s, en SAA,0.1 M, pH 4.5, electrodo pasta de carbón. B). 
VDP’s de p-aminofenol y adenina a una concentración 2.5 g/mL, en SAA pH 4.5. Electrodo pasta de 
carbono. 
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El análisis de la interacción entre el fármaco y las bases púricas se realizó por 
voltamperometría diferencial de pulso (VDP). En la Figura 2B se muestra la señal 
electroquímica característica del proceso de oxidación del PAP y adenina, a 0.24 V, 0.8 
V y 1.0 V, respectivamente. Se observa que, la separación entre los picos de oxidación 
entre PAP y las bases púricas es superior a 500 mV, lo que indica que no hay interferencia 
entre las señales de los analitos y que es posible realizar la determinación individual en 
una mezcla. 
Análisis cuantitativo 
Se llevó a cabo la determinación cuantitativa del PAP y la base púrica evaluando la 
relación lineal entre la corriente de oxidación máxima y la concentración, en el intervalo 
de 1-3 µg/mL. Los voltamperogramas y las curvas de calibración se presentan en la 
Figura 3a-d. Todas las mediciones se corrigieron con el blanco y se hicieron por triplicado, 
la desviación estándar relativa (%DER) sobre la respuesta analítica no excede el 3%. Se 

encontró que la sensibilidad del método es de 0.78 A/(g/mL) y 1.49 A/(g/mL), para 
PAP y ADE respectivamente. 
 
Estrés oxidativo 
La evaluación de la oxidación del PAP (Figura 4 A), se realizó a través de la aplicación 
del potencial de oxidación de 0.3 V durante diferentes períodos de tiempo, en donde se 
encontró que, al oxidar durante 30 s la concentración inicial de APA decae en un 20%, 
mientras que, a los 10min se ha oxidado el 40%.  Al mismo tiempo, se pudo observar la 
presencia de la especie oxidada [1,4] benzoquinona, en 0.42 V, la formación de esta 
especie se aprecia desde los primeros 30s de aplicación del potencial y a partir de los 8 
min permanece sin cambios (Figura 4b y c), el análisis de los datos muestra un 
comportamiento similar al de una cinética de reacción de orden 1. 
Dado los diversos usos del PAP en la industria farmacéutica, resulta interesante conocer 
que la exposición a esta condición de estrés oxidativo del PAP, afecta a más del 10% en 
su concentración inicial en menos de 1min.   
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Figura 3. DPV’s y curva de calibración de a) y b) p-aminofenol, c) y d) adenina en SAA pH 4.5. Electrodo 
pasta de carbono. 

 
Figura 4. a) DPV’s oxidación de PAP Ea= 0.3 durante 30, 60, 120, 360, 240, 480, 600 y 700 s, en SAA pH 

4.5. Electrodo pasta de carbono. b) gráfico de % de concentración remanente de PAP después del estrés 
oxidativo. c) Gráfico      del incremento de la corriente correspondiente a la especie oxidada del PAP vs 
tiempo. 
 
Interacción p-aminofenol-adenina 
Para evaluar el efecto de PAP sobre la adenina, fue necesario conocer el impacto del 
potencial aplicado sobre PAP. La Figura 5, muestra la evaluación de la adenina con la 
aplicación del potencial de 0.3 V en función del tiempo, se evaluó hasta 600 s, se encontró 
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que no presentó ninguna alteración por lo que se concluye que la adenina permanece 
estable, bajo las condiciones de estrés oxidativo del PAP.  

 
Figura 5. Efecto del potencial (0.3V) aplicado sobre adenina en presencia de PAP (1.5 mM) durante 0, 300 
y 600 s.  

Considerando que la ADE es estable bajo estrés oxidativo, se estudió de la interacción 
de ADE-PAP ([ADE/PAP]= 1:1) en condiciones de estrés oxidativo, ver Figura 6, se 
encontró que al aplicar el potencial durante 10 min (600 s), tanto la señal del PAP como 
de la ADE disminuyen de forma significativa, la aparición de una señal nueva en la 
ventana de potencial de 0.4 a 0.6 V sugiere la formación de una nueva especie. 
Considerando que la nueva señal aumenta con tiempo de exposición de la ADE con el 
producto de oxidación del PAP, alrededor de Ea=0.4 V, se propone que el producto 
generado a partir de la interacción ADE-PAP  está      asociado con la señal en Ea=0.55 
V, Figura 6b, en particular se ha reportado que la adenina puede formar puentes de 
hidrogeno entre los grupos amino de la base y grupos funcionales como C=O de otras 
especies (p-quinonimina y [1,4] benzoquinona), por lo que no se descarta que exista este 
tipo de interacción entre el producto de oxidación del PAP y la adenina. El desplazamiento 
del potencial de la señal de la adenina es otro indicativo de esta posible interacción, 
Figura 6c. En la literatura se reporta que la señal de 8-OH-adenina se tiene en potenciales 
cercanos a 0.6 V a pH 4.5 (3,5), por lo que no se descarta que la especie producida está      
asociada con este biomarcador. 
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Figura 6. Análisis del comportamiento de adenina a partir del potencial aplicado sobre PAP. b) Formación 
de productos de oxidación de PAP, c) Desplazamiento de pico de oxidación de ADE Relación molar 1:1 
(PAP:ADE). Electrodo grafito. SA acetatos pH 4.5 

 
 
Conclusiones 
El estudio muestra evidencia experimental de la interacción del PAP con ADE, la 
formación de la especie en 0.55 V y los desplazamientos de potencial de ADE así como 
los cambios en la concentración de PAP, dan cuenta de ello, por lo que podría ser la base 
para comprender el mecanismo de acción de diversas sustancias sobre las bases 
púricas. La detección electroquímica fue posible con el uso de un electrodo de pasta de 
carbono, por lo que se refiere como un método simple y de bajo costo. 
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Introducción 
La metformina (Met), también llamada  1,1-dimetil biguanida; N,N-dimetil biguanida o 3-
(diaminometilideno)-1,1-dimetil guanidina, es un medicamento hipoglucemiante que 
pertenece a la clase de medicamentos llamados biguanidas. Se utiliza principalmente 
para el tratamiento de la diabetes tipo 2, actuando de diversas maneras para ayudar a 
controlar los niveles de azúcar en la sangre reduciendo la producción de glucosa por 
parte del hígado y mejorando la sensibilidad a la insulina [1]. Este fármaco viene como 
Clorhidrato de Metformina (Met·HCl) en su fórmula comercial (Figura 1); además de 
hipoglucemiante, también se usa para la pérdida de peso, y como tratamiento 
anticancerígeno [2] [3]. 
En este trabajo se determinan los valores de los logaritmos negativos de las constantes 
de disociación ácida (pKa) del sistema de Metformina por espectrofotometría UV-Vis en 
medio acuoso a 25 ºC, con la finalidad de comparar estos resultados con la variabilidad 
de valores de pKa reportados en la literatura científica. Tener conocimiento de su valor 
de pKa permitirá tener una mayor comprensión de su especiación química con más 
precisión, al variar el pH. 
 

 
Figura 1. Estructura química del Clorhidrato de Metformina (Met·HCl). 

 
Parte Experimental 

Se prepararon disoluciones de Met·HCl 110−4 M en medio ácido y básico, utilizando 
disoluciones de HCl y NaOH 0.1 M en cada caso, las cuales presentaron valores de pH 
de 1.422 y 12.877, respectivamente. Se realizó una valoración ácido-base tomando una 
alícuota de 25 mL de Met·HCl en medio ácido y se hicieron adiciones de Met·HCl en 
medio básico, de tal manera que el pH variara 0.2 unidades aproximadamente; a cada 
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uno de estos valores se le tomó su espectro de absorción. De forma similar, también se 
realizó la valoración desde medio básico a ácido desde un valor de pH inicial igual a 
12.917 hasta 1.109. Los espectros de absorción fueron tomados en la región ultravioleta 
en el intervalo de 200 a 400 nm. 
Los reactivos y equipos empleados en la experimentación fueron: Met·HCl marca Sigma 
Aldrich (97 %, PM=165.62 g/mol); NaOH marca Baker (98.6 %, PM=40.00 g/mol); HCl 
marca Baker (40 %, PM=36.45 g/mol). Todas las soluciones se prepararon con agua 
desionizada (18.2 MΩ·cm) obtenida de un Desionizador ELGA Purelab Classic. Un 
potenciómetro pH/conductividad SevenMulti S47, Mettler Toledo (± 0.001 unidades de 
pH); un electrodo combinado de vidrio de Ag°|AgCl [KCl, 3 M] marca Hach con rango de 
medición de 0-14 (± 0.002 unidades de pH); un espectrofotómetro Perkin Elmer, Lambda 
35; y celdas de cuarzo de 1 cm de longitud de paso óptico.  
 
Resultados y Discusión 
La familia de espectros de absorción para la valoración desde medio ácido a medio básico 
se muestra en la Figura 2a, mientras que la familia de espectros obtenida para la 
valoración de medio básico a medio ácido está mostrada en la Figura 2b. La región que 
se utilizó en el tratamiento de resultados para la obtención de los valores de pKa, fue de 
221-280 nm. En ambas Figuras se observan un máximo de absorbancia (A) a una 

longitud de onda () de 232 nm aproximadamente. También se observa un punto 

isosbéstico a una 222 nm indicando la existencia de al menos un equilibrio químico 
ácido-base, asociado a una constante de acidez. La flecha indica el sentido de la 
variación de pH desde el pH inicial en cada caso. 
 

  

Figura 2. a) Espectros de absorción obtenidos en la valoración de Met·HCl 110-4 M en medio ácido, 

valorada con Met·HCl 110-4 M en medio básico. b) Espectros de absorción obtenidos en la valoración de 
Met de medio ácido a medio básico a la misma concentración. 
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A partir de las Figuras 2a y 2b fue posible construir curvas de absorbancia en función del 
pH a diferentes longitudes de onda. Estas curvas se muestran en las Figuras 3a y 3b, 
construidas para cada una de las valoraciones llevadas a cabo: de medio ácido a básico, 
y de básico a ácido. En ambos gráficos es posible apreciar que en cada curva se forman 
dos curvas sigmoides en las que los cambios drásticos en la absorbancia se dan en los 
intervalos de pH de 2.6 a 4.3 y de 11.4 a 12.4. Las dos curvas sigmoindes indican la 
existencia de 2 valores de pKa, evidenciando la existencia de dos equilibrios químicos 
ácido-base del sistema de metformina. 
Para confirmar lo anterior, se se hace uso del programa computacional SQUAD [4] [5] 
para refinar las constantes de formación global a partir de los resultados 
espectrofotométricos. Con estas constantes es posible obtener los valores de pKa 
haciendo uso de la Ley de Hess. 
 

  
Figura 3. Variación de la absorbancia en función del pH a diferentes longitudes de onda. Valoración 
de Met·HCl 110-4 M a) de medio ácido a básico y b) de medio básico a ácido. 

 
El programa SQUAD se alimentó con un modelo de dos equilibrios de formación global, 
como se muestran en las ecuaciones 1 y 2. 
 

   Met + H
+
→  HMet

+
            log β

1
 (1) 

Met + 2H
+
→  H2Met

2+
         log β

2
 (2) 

 

Los resultados obtenidos de las constantes de formación global (log β) de estas especies 
refinadas con SQUAD, se muestran en la Tabla 1, también se muestran los parámetros 
estadísticos que proporciona el programa. 
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Tabla 1. Logaritmos de las constantes de formación global (log βj) de las especies de metformina, 

desviación estándar de las constantes  (const), desviación estándar de los datos de absorbancia (datos) y 
la suma de los residuales al cuadrado (U); j es el número de H+. 

Valor de j 
Especie 
formada 

𝐥𝐨𝐠 𝛃𝐢 𝛔𝐂𝐭𝐞 𝛔𝐝𝐚𝐭𝐨𝐬 𝐔 

1 HMef
+ 11.8364 0.0133 

1.7497×10
-2

 8.7708×10
-1

 
2 H2Mef

2+
 14.8867 0.0137 

 
A partir de los equilibrios de formación global fue posible obtener los valores de pKa para 
los equilibrios de disociación ácida que se muestran en la Tabla 2. 
 
Tabla 2. Valores de pKai refinados por SQUAD para el sistema de Metformina en disolución acuosa a 25 
ºC. También se muestran valores de pKa reportados en la literatura. 

Valor de i Equilibrio pKai 

1 Met
2+

  →HMet
+
 + H

+ 3.05 

2 HMet
+
  →Met + H

+
 11.84 

 
La Tabla 3 contiene valores de pKa del sistema de metformina reportados en la literatura 
científica. 
 
 
Tabla 3. Valores de pKa del sistema de metformina reportados en la literatura científica. 

pKa1 pKa2 Referencia 

2.8 11.5 [6] 

2.8 11.6 [7] 

2.8 11.51 [8] [9] 

3.14 13.85 [10] 

2.8 11.51 [11] 

2.79 11.02 [12] 

2.93 11.51 [13] 

pKa1 pKa2 pKa3 Referencia 

2.67 8.00 10.57 [14] 
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Al comparar los valores de pKa obtenidos en este trabajo con los datos reportados en la 
literatura, se observa que los valores de pKa1 y pKa2 refinados por SQUAD son 
aproximanemente 0.2 unidades por arriba de los reportados. Con esta información es 
posible saber qué especies de metformina son las que predominan a ciertos valores de 
pH como se muestra en la Figura 4. 
 
 

 
Figura 4. Escala de zonas de predominio lineal de especies del sistema de metformina, en solución a 
25 ºC, por espectrofotometría UV-Vis.  
 

Conclusiones 

Se logró determinar los valores de pKa1 y pKa2 del sistema de metformina en disolución a 
25 ºC por espectrofotometría UV-Vis. Estos resultados permitirán tener un mejor control 
de las condiciones experimentales para el diseño de métodos de cuantificación o 
caracterización de la metformina en presencia de algún agente acarreador o de algún ion 
metálico. 
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Introducción.  
Así como los dispositivos portátiles actuales para la detección de glucosa en sangre, con 
el uso de tiras reactivas selectivas a glucosa, es deseable contar con dispositivos que 
permitan el diagnostico de diversas enfermedades, en este sentido la evolución de los 
sensores y biosensores permite la detección de diversos analitos en matrices complejas 
como fluidos biológicos. En particular se ha reportado que los cambios en las 
concentraciones fisiológicas de glutatión (GHS) correlacionan con pacientes que padecen 
enfermedad de Alzheimer, Parkinson, diabetes mellitus, aterosclerosis, artritis, epilepsia, 
envejecimiento, así como diversos tipos de cáncer (1,2). Como resultado de la correlación 
entre la concentración de glutatión y las enfermedades y condiciones médicas diversos 
métodos analíticos se han desarrollado para monitorear los niveles de glutatión en los 
sistemas fisiológicos (3). Por lo que los métodos buscan detectar concentraciones 
fisiológicas de fluidos de GSH que en organismos vivos oscilan entre 2 y 12 μM y las 
concentraciones celulares entre 0.5 y 10 mM para personas sanas (4).  Así que, es clara 
la necesidad de ensayos simples, rápidos y económicos para ayudar al diagnóstico 
clínico y tratamiento. Estos requisitos son, al menos en principio, ideales para la detección 
con sensores electroquímicos, donde los más populares se basan en el uso de enzimas 
para mejorar la selectividad a GSH y recientemente en la inclusión de nanomateriales 
para mejorar la sensibilidad (4,5), donde dos moléculas glutatión (GSH) se adsorben en 
la superficie del electrodo nanoestructurado y, debido al voltaje aplicado (V), el GSH se 
oxida para generar GSSH (5). En este trabajo se presenta la detección de glutatión (GSH) 
con un sensor electroquímico no enzimático, basado en nanoestructuras de selenio. 

 
Figura 1. Oxidación de glutatión  
 

Material y métodos.  
Oxido de selenio, L-glutatión, sales de fosfato, dopamina, cisteína, ácido ascórbico, y 
ácido úrico grado reactivo de la marca sigma. Electrodos serigrafiados de carbono. 
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Sensor de glutatión: Se electro-deposito capas de selenio sobre la superficie del electrodo 
de carbono (d.i. 3mm) Figura 2, la concentración de selenio (Se), el potencial y el tiempo 
de deposición fueron optimizados y seleccionados en función de la respuesta a glutatión. 
Todas las mediciones se realizaron en PBS pH 7.0 por cronoamperometría, a un potencial 
aplicado de 0.4V, las mediciones se realizaron con un potenciostato de la marca Autolab. 
 
 

 
Figura 2. Muestra la superficie real de electrodo de carbono a) sin modificar, b) modificado con Se.  

 
Resultados y discusión.  
El potencial aplicado para las detecciones se evaluó y se encontró incremento en la 
corriente en función del potencial aplicado, en comparación con un electrodo carbono sin 
modificar es evidente el aumento en la corriente del GSH, cuando se evalúa sobre el 
electrodo de carbono modificado. El potencial seleccionado y empleado en los siguientes 
resultados fue de 0.4V, debido que se conoce que el incremento en el potencial de 
aplicación puede favorecer la oxidación de una gran cantidad de compuestos orgánicos 
generando posibles interferencias. 
  
 

 
Figura 3. Efecto del potencial aplicado sobre la respuesta electroquímica de GSH 
 

El sensor electroquímico desarrollado está basado en la incorporación de 
nanoestructuras de selenio, el electrodo modificado de carbono con selenio permite la 
detección de glutatión debido a la formación del complejo de Se (II) con el grupo tiol de 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      149 

 

 

GSH. La Figura 4, muestra los cronoamperogramas de GSH con incrementos de 
concentración en el intervalo de concentración de: a) 2 a 5µM, b) 10 a 50µM. Las curvas 
de calibración de GSH se construyeron a partir de la diferencia de corriente vs logaritmo 
natural de la concentración (ln[GSH]). La regresión lineal mostro un valor de r2> 0.99, 
para ambos intervalos de concentración, mientras que el límite de detección es de 1.12 

µM (para 3, n=3). Si bien se han reportado límites de detección inferiores a 1 µM, se 
debe considerar que el diseño de los sensores comprende más de un componente lo que 
implica mayor complejidad  en la construcción y por tanto un costo elevado. 
 

 
Figura 4. Cronoamperograma de GSH con incrementos de concentración en el tiempo intervalo de 
concentración de: a) 1 a 5µM, b) 10 a 50µM. Curva de calibración de GSH para el intervalo de concentración 
de: a) 1 a 5µM, b) 10 a 50µM 

 
El sensor a GSH es reproducible debido a la técnica electrodeposición empleada para su 
construcción. El desarrollo del método analítico permitió la detección de GSH en 
muestras sintéticas y en fluidos biológicos. La precisión del método no excede el 15% 
para n=6. 
El método propuesto se evaluó para detectar la posible interferencia con otras sustancias, 
presentes en fluidos biológicos como cisteína, dopamina (DA), ácido ascórbico (AA) y 
ácido úrico (AU), todas ellas en concentración de 100 µM Figura 5. Los resultados 
muestran que la respuesta del sensor presenta una fluctuación del 3% cuando se 
adiciona DA, mientras que para las otras a las sustancias mencionadas no responde, 
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manteniendo sin cambios en el valor de la corriente, esto representa una ventaja frente a 
otros sensores a glutatión. Una gran limitación para la aplicabilidad comercial de la 
técnica con fluidos fisiológicos es la gama de tioles y disulfuros, ya que es probable que 
la señal detectada en el potencial GSH/GSSG sea un conglomerado de señales de 
tiol/disulfuro, cayendo en potenciales similares, lo que afecta la detección, como ocurre 
cuando se tiene un simple electrodo de carbono Figura 5B. 
La evaluación del sensor con un aminoácido como cisteína, cuya estructura química tiene 
un grupo funcional tiol, dejo en evidencia que el sensor no tiene limitaciones para ser 
aplicado en fluidos biológicos, ya que compuestos con estructuras similares no 
responden. Cabe señalar que el sensor responde a GSH, después de evaluar las 
sustancias interferentes. 

 
Figura 5. Análisis de interferencia de cisteína, dopamina (DA), ácido ascórbico (AA) y ácido úrico (AU) en 
presencia de [GSH] 3 µM A) sensor de glutatión B) Electrodo de carbono 
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La estabilidad, la alta especificidad y el bajo límite de detección hicieron que el electrodo 
propuesto fuera aplicable para el análisis de GSH en fluidos biológicos. Considerando 
que los niveles de GSH en sangre de humano se encuentran en el intervalo de 1 a 6 µM 
[5] se evalúa una concentración intermedia de GSH (3µM) se obtuvo un recobro de 105% 
y DSR de 6.4% en una matriz de suero sanguíneo de humano.  
 
Conclusión.  
La determinación cuantitativa de GSH de manera selectiva y sensible es crucial para 
desarrollar estrategias de diagnóstico médico viables para hacer predicciones tempranas, 
Los resultados obtenidos muestran la viabilidad del uso del sensor electroquímico para 
análisis de GSH, en fluidos biológicos donde el límite de detección es incluso menor a los 
niveles típicos de GSH en sangre. Cabe resaltar que se trata de un sensor no enzimático 
y que por ser de carbono lo hace económico. 
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Introducción  
Los materiales basados en polímeros se han multiplicado continuamente desde 1930 
debido a la amplia diversidad de aplicaciones que tiene en diferentes industrias                       
como la industria de los alimentos, textil, en la industria eléctrica, en el sector 
farmacéutico y médica. Hoy en día el uso de polímeros no sólo requiere propiedades 
específicas como las mecánicas o las térmicas, también se requiere que presenten 
propiedades funcionales, como redes de polímeros inteligentes [1-6], etc. En la 
investigación de polímeros con propiedades específicas, se deben diseñar y sintetizar 
nuevos monómeros con grupos funcionales sobresalientes como lo son: carbonatos, 
uretanos, éteres, hidroxilo, entre otros, que permitirán obtener compuestos de bajo peso 
molecular y macromoléculas. En este trabajo se presenta la síntesis y caracterización de 
un nuevo monómero (4-((aliloxi)carbonil)oxi)fenil)carbamato de 2-(2-(((4-
hidroxifenil)carbamoil)oxi)etoxi)etilo que denominamos ml-1 (Figura 1). 
 
 

 
Figura 3. Monómero (4-((aliloxi)carbonil)oxi)fenil)carbamato de 2-(2-(((4-
hidroxifenil)carbamoil)oxi)etoxi)etilo ) (ml-1). 

 
 
 
 

 
Figura 4. Monómero de tipo hidroxi-uretano: oxibis(etano-2,1-diil)bis((hidroxifenil)carbamato). 
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Parte experimental 

El monómero ml-1 se obtiene haciendo reaccionar el diol-uretano, oxibis(etano-2,1-diil) 
bis((hidroxifenil)carbamato) (Figura 2) con cloroformiato de alilo en presencia de una 
base, en un disolvente anhidro, siguiendo el procedimiento indicado en la literatura. El 
ml-1 es un compuesto sólido, de color blanco. Soluble en dimetil sulfóxido, 
tetrahidrofurano, acetona, diclorometano, acetato de etilo. Cabe señalar, que el diol-
uretano no es un producto comercial, este es un compuesto funcionalizado del que 
pueden derivarse compuestos de bajo peso molecular y macromoléculas, fue preparado 
en nuestro laboratorio. En este trabajo el diol-carbamato se utiliza para obtener ml-1. 
 
Resultados y discusión  
La estructura química del monómero mt, se confirmó mediante los análisis de FTIR y 
RMN. También se realizó un análisis de UV-vis debido a los grupos cromóforos presentes 
en la estructura.  
 
Monómero ml-1. Figura 3. FTIR (ATR, υ cm-1). 3325 (N-H grupo uretano), 3300 (O-H 
estiramiento), 2951 (aromático =C-H), 2889 (C-H sp3), 1938 (C-H sobretonos), ), 1759 
(grupo carbonato C=O estiramiento),1697 (grupo uretano C=O estiramiento), 1678 
(C=C), 1602 (C=C, aromático), 1519 (–O-C-O-), 1300-1050 (O-C=O estiramiento 
simétrico y asimétrico), 1245 (-C-O-C-), 1061 (=CH2), 1007 (=CH2), 761 (anillo aromático 
en posición para, sustituido). Las absorciónes de OH y NH se traslapan, por lo que se 
observa solo una señal ancha.  
 
Monómero ml-1. Figura 4. RMN 1H (500 MHz, DMSOd6, δ (ppm)). 3.74 (s, 4H, CH2a-O-), 
4.25 (dt, J=21.5, 4.5 Hz, 4H, CH2b-O-), 4.76 (d, J=5.0 Hz, 2H, COO-CH2c), 5.36 (d, J=10.0 
Hz, 1H, =CH2), 5.45 (d, J=17.5 Hz, 1H, =CH2), 6.05 (m, 1H, CH=CH), 6.72 (d, J=12.5 Hz, 
2H, Hh), 7.21 (d, J=9.0 Hz, 2H, Hi), 7.28 (d, J=8.5 HZ, 2H, Hj), 7.55 (d, J=8.5 HZ, 2H, Hk), 
9.16 (s, 1H,  -OH), 9.44 (s, 1H,  -NH), 9.90(s, 1H, -NH). 
 
Monómero ml-1. Figura 5. RMN 13C (125 MHz, DMSOd6, δ (ppm)): 63.70 (O-CaH2), 64.05 
(COO-CbH2), 69.13 (ClH2), 115.60 (Ch aromático), 119.33 (-Cn=C), 119.48 (Ci aromático), 
120.57 (Cf aromático), 122.01 (Cg aromático), 131.04 (=C-O), 132.27 (=CH), 137.55 (Ce-
NH), 146.09 (Ck-OCO-), 153.50 (-COO-NH), 153.98 (-COOO), 154.11 (C-OH).  
 

En el espectro HSQC (espectro 2D), se pueden observar los acoplamientos de las 
señales de protón con las de carbono, como se indican en la figura 6 para el monómero 
ml-1, en donde se observa la correspondencia del acoplamiento de cada señal de 
carbono con sus respectivos protones de acuerdo con los RMN de 1H y 13C (espectros 
1D). 
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Figura 5. Espectro FTIR de IR del monómero ml-1. 

 

Figura 6. Espectro de RMN-1H del monómero ml-1 en Dimetil sulfóxido-d6 
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Figura 7. Espectro de RMN-13C del monómero ml-1 en Dimetil sulfóxido-d6. 

 

Figura 8. Espectro de RMN de 2D HSQC del monómero ml-1 en Dimetil sulfóxido-d6 
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Figura 9. Espectro de absorción de UV- vis del monómero ml-1 en ACN. 
 

Conclusión 
En este trabajo se muestra que a partir del diol preparado en el laboratorio, se pueden 
derivar otras nuevas moléculas, un ejemplo de estas es la preparación de ml-1 que se 
caracteriza por ser un grupo polifuncional ya que tiene los siguientes grupos 
funcionales: OH y CH2=CH-CH2, el cual se obtiene a partir de una reacción de acilación. 
La estructura química de ml-1 se confirmó por espectroscopia de FTIR, donde se 
observaron los grupos funcionales presentes en el monómero (OH, NH, C=O del grupo 
uretano y C=O del grupo carbonato) y de igual manera el análisis de RMN de 1H, 13C y 
HSQC (2D) se verifico la estructura química de ml-1. Además, se determinó su 
coeficiente de extensión molar, obteniendo un valor de 2003 M-1 cm-1, esto debido a que 
la estructura del monómero tiene grupos cromóforos. El monómero ml-1 podrá formar 
polímeros lineales con grupos laterales funcionalizados, estudio en curso. 
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Introducción 
El ácido trimelítico (TMAc) es un compuesto utilizado como ligando en la construcción de 
polímeros de coordinación se utiliza ampliamente en la industria de polímeros [1], como 
precursores de resinas de poliéster [2] y poliamida-imidas [3-5], como agentes 
reticulantes para la producción de pinturas, tintes, adhesivos, y en la producción en 
cadena de otras sustancias químicas importantes [6,7]. Además, la estructura química 
del ácido trimelítico hace que estos compuestos tengan aplicaciones potenciales en 
química organometálica e inorgánica [8], en la química de productos naturales 
semisintéticos [9], y en la investigación de materiales [10].  
Uno de los principales objetivos de la termoquímica es obtener las entalpías molares 
estándar de formación y relacionarlas con la estructura química, esto debido a que las 
entalpías de formación son esenciales para la determinación de las energías de reacción 
y para el cálculo de constantes de equilibrio químico. 
Las propiedades termoquímicas de los compuestos orgánicos suelen determinarse en 
primera instancia experimentalmente mediante técnicas térmicas y calorimétricas como 
la calorimetría diferencial de barrido, la termogravimetría y la calorimetría de combustión, 
en segunda instancia es necesario reportar un resultado teórico utilizando métodos 
computacionales y de estimación de la contribución de los grupos funcionales para la 
comparación entre un valor experimental y teórico. En el presente trabajo, se muestra 
una nueva forma de realizar predicciones de entalpía de formación utilizando Machine 
Learning (ML) basado en el método de contribución de Benson, se añadieron nuevos 
parámetros de corrección y una actualización de los grupos funcionales que serán útiles 
para la estimación de las propiedades termoquímicas del ácido 1,2,4-
bencenotricarboxílico, conocido como ácido trimelítico. 
 

 
Figura 1. Ácido trimelítico (TMAc) 
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Parte Experimental 
Control de pureza 
El producto fue adquirido de Aldrich [CAS 528-44-9] el cual fue recristalizado tres veces 
utilizando agua, posteriormente se secó a alto vacío durante dos horas antes de ser 
analizado. Mediante el procedimiento previamente descrito se consiguió un valor alto de 
pureza superando el 0.99. Antes de realizar los experimentos se confirmó la ausencia de 
humedad, para ello se analizó el compuesto mediante Termogravimetría de Análisis 
(TGA, por sus siglas en inglés), con el cual no se detectó pérdida de masa el rededor de 
373K. 
 
Calorimetría de combustión 
Las energías de combustión se obtuvieron utilizando un calorímetro de bomba estático 
isoperibólico. El aparato y el procedimiento utilizados fueron los descritos en un trabajo 
anterior [11]. El equivalente calorimétrico se determinó por la combustión de ácido 
benzoico 39j suministrado y certificado por NIST (National Institute of Standards and 
Technology). Dicho ácido se utilizó como un estándar primario durante la calibración del 
equipo, bajo sus condiciones certificadas tiene una energía de combustión de ∆cu=-
(26434) kJ g-1, a partir de una serie de siete experimentos de calibración se obtuvo el 
equivalente calorimétrico con un valor de (10135.1 ± 2.5) J K-1, donde la incertidumbre es 
la desviación estándar de la media. Para los experimentos de calibración se utilizó 
oxigeno de alta pureza (Air Liquide Corp., fracción másica de 0.99999) junto con 1.00 cm3 
de agua añadida a la bomba, la presurización para la calibración se dio a 3.04 MPa. Bajo 
las mismas condiciones se realizó la oxidación del compuesto TMAc junto con aceite de 
parafina para garantizar una oxidación completa. 
 
Análisis Termogravimétrico (TGA) 
Con el equipo de TGA a partir del método de Langmuir es posible obtener la presión de 
vapor realizando un termograma que mida la pérdida de masa con respecto al tiempo y 
a la temperatura, de esta forma si se combina la ecuación de Langmuir con la ecuación 
de Clausius-Clapeyron se obtendrá una nueva expresión con la cual fue posible 
determinar la entalpía de vaporización.  
 
 

                               (1) 
 
 

Donde dm/dt es la tasa de pérdida de masa para una muestra a la temperatura T; A es 
el área expuesta de vaporización, que aquí se consideró equivalente a la sección 
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transversal del vaso cilíndrico de alúmina calculada a partir de su diámetro interno (5.25 
mm); M es la masa molar y R es la constante de los gases ideales. 
 
Regresión con Soporte Vectorial (SVR) 
Una regresión es una generalización de un problema de clasificación, es decir, un 
problema de clasificación devuelve un valor continuo mientras que uno de regresión 
devuelve un valor finito de una función multivariable. El problema de optimización 
consiste en encontrar el margen máximo que separa el hiperplano clasificando 
correctamente tantos puntos de entrenamiento sea posible, la forma de separar estos 
hiperplanos se realiza mediante vectores de soporte y es posible crear tantos vectores 
como sean necesarios en un problema multivariable. Para este trabajo SVR (por sus 
siglas en inglés) se desarrolló utilizando el lenguaje de programación de Python, para ello 
se utilizó la plataforma Google Colab para escribir y ejecutar el código.  
 
Resultados y Discusión 
Mediante el proceso de purificación y la determinación experimental realizada con los 
equipos previamente mencionados se obtuvieron los siguientes resultados para el 
compuesto TMAc mostrados en la Tabla 1, en primera instancia para la comparación del 
resultado experimental obtenido se utilizaron los métodos de estimación por contribución 
de grupos funcionales propuestos por Benson y Gani [12,13]. Posteriormente se utilizó el 
modelo SVR utilizando ML, en la Tabla 2 se muestran tanto el valor experimental como 
el predicho para TMAc, durante la aplicación de SVR es necesario considerar distintas 
métricas de evaluación con el fin de conocer el rendimiento del modelo empleado, para 
ello se consideraron las métricas coeficiente de determinación (R2), Error Absoluto Medio 
(MAE, por sus siglas en inglés) y la Raíz del Cuadrado del Error Medio (RMSE, por sus 
siglas en inglés), la Tabla 3 muestra las métricas obtenidas tanto para el conjunto de 
entrenamiento como para el de prueba. 
 
Tabla 1. Resultados experimentales de TMAc 

Propiedad Valor en kJ mol-1 Propiedad Valor en kJ mol-1 
Pureza 0.9938 ± 0.0016 ∆fusH(298.15 K) 45.4 ± 1.8 

∆vapH(298.15 K) 95.9 ± 1.4 ∆subH(298.15 K) 140.3 ± 2.3 
∆fH°m(cr, 298.15 K) -1177.4 ± 2.9 ∆fH°m(g, 298.15 K) -1037.1 ± 3.7 

 
Tabla 2. Comparación entre el resultado experimental y estimado de -∆fH°m(g, 298.15 K) en kJ mol-1 

 Experimental Benson diferencia Gani Diferencia SVR diferencia 
TMAc 1037.1 1018.2 -18.9 1038.5 1.4 1036.6 -0.5 

 
Tabla 3. Métricas de evaluación para el algoritmo SVR 
 Entrenamiento Prueba  Entrenamiento Prueba  Entrenamiento Prueba 
R2 0.9992 0.9989 MAE 2.6862 5.9323 RMSE 5.2844 7.1695 
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Si bien los métodos de estimación proporcionan un primer resultado no llega a ser tan 
confiable debido a la falta de actualización en los valores de sus grupos funcionales, falta 
de los mismos grupos durante la estimación y la interpretación que se dé para cada 
compuesto (en el caso del método de Gani), SVR elimina estos inconvenientes y 
proporciona un resultado fiable en base a las métricas de evaluación obtenidas para el 
modelo. Finalmente, en la Figura 2 se muestra la gráfica comparativa obtenida tanto para 
el conjunto de prueba como para el de entrenamiento para la predicción de esta 
propiedad, se utilizaron en total 55 valores experimentales para la construcción de este 
modelo, adicionalmente se presenta un nuevo coeficiente (r2) el cual relaciona la 
correlación entre los valores predichos por cada modelo y su ajuste con el modelo. 
 

 
Figura 2. Comparación entre el conjunto de entrenamiento y prueba para -∆fH°m(g) utilizando SVR. 

 
Conclusiones 
Las entalpías de fusión y vaporización se determinaron mediante calorimetría diferencial 
de barrido y análisis termogravimétrico, respectivamente. La entalpía molar estándar 
experimental de formación en fase gaseosa del TMAc mostró un excelente ajuste con 
respecto al valor predicho a partir del algoritmo de SVR, obteniéndose una diferencia de 
0.5 kJ mol-1.  
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Introducción 
La neocuproína (Nc) es un compuesto químico heterocíclico derivado de la 1,10- 
fenantrolina donde las posiciones 2 y 9 son ocupadas por grupos metilo, ver Figura 1. 
Está ampliamente reportado el uso de la Nc en la formación de compuestos coordinados 
con el Fe(II) y el Cu(II) para la determinación cuantitativa de agentes reductores [1,2]. 
Sin embargo, el modelo de compuesto de coordinación antes descrito no considera la 
especiación química de la Nc por efecto del pH; esto, a consecuencia de que no se cuenta 
con información experimental de su constante de acidez (pKa) debido a su escasa 
solubilidad en agua. 
Por tanto, en este trabajo se propone una metodología por espectroscopía de UV-Vis 
para la determinación experimental del pKa de la neocuproína en medio acuoso. Tener 
conocimiento de su valor de pKa permitirá tener una mayor comprensión tanto de su 
especiación química como de su interacción con metales de transición. 
 

 
Figura 1. Estructura química de la neocuproína (2,9-dimetil-1,10-fenantrolina). 

 
Parte Experimental 
Se preparó una solución madre de neocuproína (PPur ≥ 98 %) en acetonitrilo de 
concentración 3.07 mM, y por dilución; se preparó la solución de trabajo a una 
concentración de 36.41 µM la cual se mantuvo en una celda termostatada a (25.0 ± 

0.1)°C siendo el diluyente una solución acuosa de ácido  perclórico 1 M con el fin de 

empezar la operación titulométrica desde valores de pH muy ácidos. La solución de 
trabajo fue burbujeada con nitrógeno, N2(g), comprimido PRAXAIR (PPur ≥ 99.99 %). 
Todas las soluciones se prepararon con agua desionizada (18.2 MΩ cm) libre de materia 
orgánica. 
La solución de trabajo fue valorada con NaOH 2.5 M abarcando el intervalo de pH de 
(0.46 ± 0.01) a (12.38 ± 0.01). La lectura de pH se realizó con un potenciómetro marca 
sensION equipado con un electrodo de vidrio de Ag°|AgCl [KCl, 3 M] marca Hach 5014T. 
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Estudio espectrofotométrico 
En un intervalo de pH de (0.46 ± 0.01) a (12.38 ± 0.01) se registró el espectro de 
absorbancia como una función de la longitud de onda con un espectrofotómetro Lambda 
20 equipado usando una celda de cuarzo de 1 cm de longitud de paso óptico. El intervalo 
de trabajo de longitud de onda fue 200 a 400 nm. Cada espectro se registró a una 
velocidad de 1960 nm min-1. 
 
Resultados y Discusión 
En la Figura 2 se muestra la familia de espectros de absorción de la Nc a 36.41 µM. Se 
registran cinco máximos de absorbancia: (I) 208, (II) 222, (III) 281, (IV) 306 y (V) 319 nm 
en  medio ácido. Cuando el pH se vuelve más básico, estos máximos de absorción 
disminuyen en valor de absorbancia, mostrando además un ligero corrimiento hacia 
longitudes de onda mayores (efecto batocrómico). Cuando el pH > 6 aproximadamente, 
los espectros cambian de forma mostrando dos nuevos máximos localizados a (I´) 230 
nm y (II´) 271        n         m que al ir incrementando en valor de pH, estos aumentan en valor de 
absorbancia sin mostrar desplazamientos en la longitud de onda. Así mismo, es posible 
destacar tres puntos isosbésticos localizados en λ = 225 nm, λ = 291 nm y λ = 296 nm 
Esto es indicio de que al menos existe un equilibrio químico de carácter ácido-base de 
Brǿnsted–Lowry;  el cual a su vez pudiera asociarse a una constante de acidez.  
Considerando la información de la Figura 2 se hace un gráfico de A como una función del 
pH a diferentes longitudes de onda, ver Figura 3. Se puede apreciar para cada una de 
ellas existe una curva de tipo sigmoide en la que el cambio drástico en el valor de A se 
da en el intervalo de 4 a 6 en valor de pH, esto da un indicio de que el pKa de la 
neocuproína en medio acuoso se encuentra en dicho intervalo. Para confirmarlo, se mete 
la información generada en la Figura 2 al programa computacional SQUAD toda vez que 
está reportado el uso de SQUAD para el refinamiento de valores de constantes de 
equilibrio a partir de datos espectrofotométricos [3, 4]. 
Así, se alimenta SQUAD con 7802 datos de absorbancia agrupados como 47 espectros 
de absorción en un intervalo de longitud de onda de 205 a 370 nm de 1 en 1 nm. La 
minimización de la suma de cuadrados de los datos experimentales y el valor de pKa 
refinado por SQUAD concluyen que el mejor modelo de equilibrio químico de acidez 

para la neocuproína es considerándola como un sistema monoprótico (Tabla 1). Así, el 

pKaI = (5.8296 ± 0.0026). 
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Figura 2. Familia de espectros de UV Vis de la Nc a 36.41 µM en medio acuoso a fuerza iónica 3 M. 

 
Figura 3. Valores de absorbancia, A, como una función del pH a diferentes longitudes de onda. (Ж) λ = 208 
nm, (ο) λ = 281 nm, (Δ) λ = 306 nm y (+) λ = 319 nm. 
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Tabla 1. Valor de pKa refinado por SQUAD en medio acuoso a fuerza iónica 3 M con una desviación 
estándar de los espectros de absorción de 5.9984 x10-3. 

Modelo pKa ± σ 

HNc+ = H+ + Nc 5.8296 ± 0.0026 

 
Una de las ventajas del algoritmo estadístico de SQUAD además del manejo de un gran 
volumen de datos y el refinamiento de constantes de acidez, es que calcula los 
coeficientes de absortividad molar, ε, para cada especie que esté absorbiendo en el 
sistema, ver Figura 4a. Con los coeficientes de absortividad molar ya calculados, la 
concentración total de Nc en solución y las fracciones de la especie de Nc protonada y 
no protonada en solución, es posible conocer a través de la Ley de Beer y la ley de 
aditividad, la absorbancia total dada por la suma de las absorbancias de las diferentes 
especies de Nc que están absorbiendo en el sistema y ver que tanto se ajusta con los 
datos experimentales considerando un modelo de un equilibrio de tipo ácido-base, ver 
Figura 4b. Como puede apreciarse el modelo (línea continua)  ajusta bastante bien con 
los datos experimentales a varias longitudes de onda lo cual da confiabilidad al valor de 
pKa  calculado para la Nc en este trabajo.  
 

 
Figura 4. a) Valores de ε, como una función de la longitud de onda. b) Modelo de un equilibrio construido 
a partir de los coeficientes de absortividad molar (líneas continuas) que representa a los datos 
experimentales generados: (Ж) λ = 208 nm, (ο) λ = 281 nm, (Δ) λ = 306 nm y (+) λ = 319 nm. 

 

Con el valor de pKa ya refinado es posible construir el diagrama de distribución de las 
especies de neocuproína en todo el intervalo de pH, ver Figura 5. Para ello, se utiliza el 
modelo propuesto por Rojas-Hernández [5]. Esta herramienta es de vital importancia para 
tener conocimiento de las diferentes formas químicas predominantes de la Nc según las 
condiciones de pH de trabajo. Manejar esta información permitirá establecer modelos que 
permitan comprender mejor la reactividad química de la formación de compuestos 
coordinados con neocuproína. 
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Figura 5. Diagrama de distribución de las especies de neocuproína como una función del pH. 

 
Conclusiones 
Se logra obtener de manera exitosa evidencia experimental del valor del pKa de la 
neocuproína así como de sus coeficientes de absortividad molar en medio acuoso por 
espectroscopía de UV-Vis. 
El algoritmo de regresión no líneal de SQUAD permite respaldar estadísticamente el 
modelo de un equilibrio químico de tipo ácido-base para la Nc. 
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Introducción 
Los hidrocarburos aromáticos policíclicos (HAPs) son un grupo de compuestos orgánicos 
que contienen dos o más anillos aromáticos fusionados, son resultado de procesos 
industriales, combustión de productos derivados de petróleo, incineración de desechos, 
y de forma natural mediante incendios forestales. Los HAPs pueden estar presentes en 
el ambiente, agua y muestras de alimentos [1]. La Comisión europea y la agencia de 
Protección Ambiental de los Estados Unidos los han catalogado como agentes 
contaminantes de interés prioritario, debido a su capacidad mutagénica, genotóxica, 
carcinogénica, y tóxica para el ambiente [2]. Diferentes métodos analíticos han sido 
utilizados para la determinación y cuantificación como: espectroscópicos, 
electroquímicos y cromatográficos (líquidos y gases), siendo los métodos 
cromatográficos los más empleados debido a versatilidad, análisis multianalito, 
sensibilidad analítica multianalito y límites de detección alcanzados acordes a lo permitido 
por diferentes entidades reguladoras [1]. Los HAPs se encuentran en baja concentración 
en matrices complejas por lo tanto es necesario la aplicación de protocolos de 
preparación de muestra antes de su análisis, diversos tratamientos de extracción en fase 
líquida y sólida se han empleado, pero las extracciones basadas en fase sólida son las 
técnicas que han sido frecuentemente aplicadas [3]. 
Se han propuesto diversas metodologías miniaturizadas a partir de extracción en fase 
sólida convencional. Destacando la extracción en fase sólida con punta de pipeta (PT-
SPE), la cual es una versión miniaturiza de la extracción en fase sólida. El adsorbente se 
coloca dentro de la punta de pipeta, realizando el proceso de extracción empleando ciclos 
donde se aspira-dispensa la muestra. Los analitos son adsorbidos y posteriormente 
eluidos empleando un solvente adecuado. Diferentes materiales para la extracción en 
fase sólida han sido utilizados, tales como: compuestos a base de carbono, polímeros 
molecularmente impresos, polímeros conductores, estructuras metal-orgánicas, líquidos 
iónicos y estructuras zeolíticas [4]. Los materiales poliméricos han demostrado ser 
adsorbentes, además recientemente novedosos adsorbentes a base de materiales 
poliméricos reciclados han sido descritos. El poliestireno es un polímero de los más 
producidos y utilizados quepuede utilizarse como fase de extracción, ya que presenta 
estabilidad en medios acuosos, facilita la extracción de analitos que contienen anillos 
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aromáticos debido a interacciones π-π y puede ser modificado para mejorar su 
efectividad [5]. 
El presente trabajo propone la determinación de 12 HAPs en muestras de agua potable 
mediante PT-SPE utilizando películas de PS reciclado seguida de cromatografía líquida 
de alta resolución con detector de fluorescencia (HPLC-FLD). 
 
Parte Experimental 
Reactivos y equipo 
Las soluciones fueron preparadas en agua desionizada (18.0 MΩ cm), purificada por un 
sistema Milli-Q (Millipore, Bedford, MA, USA). Las soluciones estándar se prepararon 
empleando el material de referencia EPA 525 PAH Mix B (Sigma-Aldrich Cat. 48249; St. 
Louis, MO, EUA) que contiene antraceno (Ant), benzo(a)antraceno (BaA),  
benzo(a)pireno (BaP), benzo(b)fluoranteno (BbF), benzo(g,h,i)perileno (BghiP), 
benzo(k)fluoranteno (BkF), criseno (Cri), dibenzo(a,h)antraceno (DahA), fluoreno (Flu), 
fenantreno (Fen), indeno(1,2,3-cd)pireno (IcdP) y pireno (Pir), en concentración de 500.0 
mg L-1. El análisis se realizó en un equipo HPLC 1260 Infinity (Agilent, DE, Alemania). La 
separación se realizó con una columna Supelcosil LC-PAH (150x4.6 mm y 5 µm). La fase 
móvil se filtró empleando una membrana de 0.45 µm, la solución A fue ácido acético (J.T. 
Baker; Phillipsburg, NJ, EUA) acuoso al 1.0% v/v, mientras que la solución B acetonitrilo 
(J.T. Baker). La separación se realiza empleando el siguiente gradiente de elución: 0-4 
min A:B=30:70; 4-11 min A:B de 30:70 a 0:100; 11-17 min A:B=0:100, 17-20 min A:B de 
0:100 a 30:70 y 20-22 min A:B=30:70 a un flujo de 1.8 mL min-1, el volumen de inyección 
utilizado fue de 20.0 µL. El detector de fluorescencia se programó a las longitudes de 
onda de excitación y emisión de cada analito: Flu (250nm/320nm), Fen (250nm/370nm), 
Ant 250nm/400nm, Pir, BaA, Cri (270nm/390nm), BbF, BkF, BaP (250nm/420nm), DahA, 
BghiP (290nm/410nm) y IcdP (300nm/500nm). 
 
Preparación y caracterización de las películas de PS 
El PS se obtuvo de envases comerciales, inicialmente se cortó en cubos de 1.0 cm2, se 
lavaron con agua y metanol y posteriormente se prepararon disolviendo 0.45 g en 3.0 mL 
de tetrahidrofurano (J.T. Baker). La solución se razó a un espesor de 10.0 milipulgadas, 
evaporando el solvente a temperatura ambiente. Las películas se caracterizaron 
mediante espectroscopía infrarroja transformada de Fourier (FTIR) y microscopía 
electrónica de barrido. La determinación de afinidad entre la película y HAPs se estimó 
mediante análisis Scatchard. 
 
Optimización del proceso de extracción y análisis de muestras 
Se realizó un diseño de experimentos factorial fraccionado 27-4 para seleccionar las 
variables críticas y discriminar las variables que no influyen de manera significativa en el 
proceso de extracción en fase sólida en punta de pipeta. Las variables evaluadas 
(niveles) en el proceso fueron: área del adsorbente (3.0-9.0 cm2), volumen de la muestra 
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(5.0-20.0 mL) pH de la muestra (2.0-6.0), %NaCl (0-15.0%), solvente eluyente (Hexano-
Acetonitrilo), volumen de elución (200-1000 µL) y los ciclos de aspiración/dispensación 
(2-10). Posteriormente se optimizaron las variables críticas. 
Las muestras de agua potable fueron analizadas empleando la siguiente metodología 
optimizada: se coloca 1.0 cm2 de la película de PS en una punta de pipeta de 200.0 µL, 
que se activó con 100.0 µL de metanol seguido de 100.0 µL de agua desionizada (este 
paso se repite tres veces). Posteriormente, se aspiraron/dispensaron 8.0 mL de la 
muestra durante 10 ciclos. Se retiró la punta y se colocó en una micropipeta donde se 
lavó la película con agua desionizada (100.0 µL). Los analitos adsorbidos se eluyeron 
mediante 10 ciclos de aspiración/dispensación con 300.0 μL de ACN. La fase líquida se 
aforó a 1.0 mL con ACN y se analizó mediante HPLC-FLD. 
 
Resultados y Discusión 
La afinidad de la película hacia los HAPs se determinó mediante isotermas de adsorción 
y el análisis Scatchard de las isotermas. Los valores de Kd obtenidos para los HAPs se 
muestran en la Tabla 1, la afinidad entre las películas de PS y los analitos presentó una 
tendencia debido a que aumenta su valor de reparto (Log P). Los valores obtenidos de 
Kd corresponden a un grado de interacción moderado, adecuado para procesos de 
retención-elución [6]. El espectro IR de las películas se muestra en la Figura 1A. Las 
bandas observadas en 3100-3000 cm-1 están asociadas a la vibración de estiramiento 
aromático C-H, en 3000-2850 cm-1 para vibraciones de estiramiento asimétricas y 
simétricas del grupo metileno, en 1500-1400 cm-1 para vibración de estiramiento del 
enlace C-C en el anillo aromático, y en 800-700 cm-1 las bandas de flexión fuera del plano 
para el enlace C-H [7]. La Figura 1B muestra la micrografía de la superficie de la película, 
se observa una superficie homogénea, que es consistente con la presencia de sitios 
homogéneos determinados mediante el análisis Scatchard (r2>0.93) [6]. 
 

 

Figura 1. A) Espectro IR y B) Microscopia electrónica de barrido de la película de PS. 
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Optimización del proceso PT-SPE 
Los experimentos se realizaron con muestras de agua potable dopada con 50.0 ng mL-1 
de cada HAP, la muestra eluida fue aforada a 1.0 mL con ACN. El análisis de la sumatoria 
de áreas se realizó empleando el programa estadístico Minitab 17. El diseño factorial 
fraccionado 27-4 para la selección de variables muestra que las variables críticas para la 
extracción son el área de la película, volumen de la muestra y volumen de eluyente con 
valores de p<0.05, mientras que el pH y %NaCl no tienen influencia significativa sobre la 
extracción debido a la naturaleza de los analitos. La influencia del eluyente concuerda 
con los valores obtenidos de las constantes de afinidad, ya que al no tener una afinidad 
elevada permite la elución acetonitrilo o hexano. 
Las variables significativas fueron optimizadas mediante un diseño Box Benhken, 
evaluando:área de la película (1.0-5.0 cm2), volumen de muestra (2.0-8.0 mL) y volumen 
de elución (50.0-350.0 μL). El sistema presenta un coeficiente de determinación (r2) de 
0.96, bajo estas condiciones el modelo predice una respuesta de 323.71 como valor 
óptimo, mismo que fue confirmado con el valor experimental 346.71 (n=3, %RSD = 3.98). 
Los niveles óptimos de las variables fueron: 1.0 cm2 área de la película, 8.0 mL volumen 
de muestra y 300.0 μL de volumen de elución (Figura 2). 
 

 
Figura 2. Gráfico de superficies obtenidos a partir del diseño Box Behnken de las variables significativas 
en el sistema de extracción en fase sólida en punta de pipeta para HAPs. 
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Validación del método. 
Los parámetros analíticos (Tabla 1) fueron obtenidos usando curvas de calibrado con 
muestras de agua potable dopadas en concentraciones de 0.5-16.0 ng mL-1. El área del 
pico de los analitos fue medida por triplicado. Se obtuvieron sensibilidades analíticas de 
0.085±0.003 a 1.263±0.003 LU·s·mL ng-1. Los valores del intervalo de intersección 
incluyen cero en todos los casos, lo que indica una metodología selectiva. Los valores de 
los LODs obtenidos para los 12 HAPs están en el intervalo de 0.05-0.14 ng mL-1 siendo 
los analitos con mayor afinidad a la película los que presentaron mejores LODs, además, 
los LODs obtenidos son útiles para evaluar HAPs en los límites máximos permisibles, la 
regulación mexicana requiere el análisis de BaP (0.7 ng mL-1) mientras que la EPA 
establece concentraciones de 0.1-0.4 ng mL-1 [8]. La precisión de la metodología fue 
estimada como repetitividad y reproducibilidad en términos de desviación estándar 
relativa en tres niveles de concentración (3.0, 5.0, y 7.0 ng mL−1). Los resultados en todos 
lo caso fueron menores al 10.0% RSD, indicando una adecuada precisión de los 
resultados. 
 
Tabla 1. Constantes de disociación (Kd) obtenidos mediante análisis Scatchard.y parámetros de regresión 
de las curvas de calibrado de los 12 PAHs. 

PAH 
Kd x10-6 
(mol L-1) 

b1 ± δb1 b0 ± δb0 
LOD LOQ Repetitividad Reproducibilidad 

(ng mL-1) %RSD, n=3 

Flu 175.7±9.6 0.647±0.007 -0.023±0.048 0.13 0.40 6.14-9.03 6.42-9.55 
Fen 44.6±1.7 0.340±0.006 -0.009±0.038 0.10 0.31 5.89-8.38 5.96-8.92 
Ant 56.4±2.0 1.156±0.008 -0.027±0.051 0.14 0.42 5.43-7.46 6.29-8.22 
Pir 33.5±2.1 0.615±0.005 0.032±0.033 0.09 0.27 4.73-7.72 5.99-7.98 
BaA 28.6±1.0 0.455±0.007 0.052±0.070 0.13 0.41 5.14-8.37 5.93-8.57 
Cri 23.9±1.2 0.697±0.004 0.014±0.025 0.06 0.21 6.27-9.15 6.57-9.94 
BbF 93.2±2.1 0.155±0.006 0.030±0.040 0.10 0.33 4.96-6.89 5.95-7.75 
BkF 36.7±2.1 1.263±0.003 0.015±0.019 0.05 0.15 5.36-7.08 6.67-8.83 
BaP  172.3±4.6 0.515±0.005 0.032±0.035 0.09 0.29 4.17-7.32 5.25-7.94 
DahA 45.8±1.1 0.636±0.004 0.026±0.027 0.07 0.22 5.66-6.59 6.01-8.90 
BghiP 50.7±3.8 0.357±0.007 0.059±0.060 0.13 0.42 5.54-8.06 5.88-9.47 
IcdP 34.3±2.2 0.085±0.003 0.015±0.023 0.07 0.24 6.06-7.76 6.45-8.79 

 
 
La Figura 3 muestra los cromatogramas obtenidos bajos las condiciones óptimas, la 
Figura 3A corresponde a una muestra blanco de agua potable y la Figura 3B una muestra 
dopada con concentración de 1.0 ng mL−1 de HAPs y la Figura 3C presenta el 
cromatograma de una muestra de agua potable. El método propuesto fue aplicado en 13 
muestras de agua potable, 9 muestras contenían al menos un HAP, 6 muestras contenían 
fluoreno (0.49-0.89 ng mL-1), 8 fenantreno (0.60-0.94 ng mL-1) y 6 antraceno (0.60-0.87 
ng mL-1). Se analizaron las muestras positivas empleando la metodología oficial. Los 
métodos fueron comparados usando la prueba t-Student de pares de valores, 
encontrándose que no existe diferencia estadísticamente significativa (p>0.05), por lo que 
la exactitud del método es adecuada para la determinación de HAPs en muestras de 
agua potable. Los límites de detección obtenidos fueron competitivos con otras 
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metodologías basadas en extracción en fase sólida [8]. Adicionalmente, el adsorbente 
usado presenta ventajas sobre las otras metodologías debido a que no requiere métodos 
de síntesis complejos. 
 

 
Figura 3. Cromatogramas de 12 HAPs de muestras A) blanco; B) dopada con 1 ng mL-1, C) agua potable.1-
Flu, 2-Fen, 3-Ant, 4-Pir, 5-BaA, 6-Cri, 7-BbF, 8-BkF, 9-BaP, 10-DahA, 11-BghiP, 12-IcdP. 

 
Conclusiones 
En este trabajo se diseñó una metodología PT-SPE para la determinación de HAPs 
utilizando películas de poliestireno reciclado. La preparación de la película se realizó con 
una estrategia simple y rápida que contribuye al uso/reciclado de material de bajo costo. 
La película de poliestireno mostró ser un adsorbente eficiente que permitió el proceso de 
retención-elución de los HAPs. La metodología PT-SPE-HPLC-FLD propuesta permitió 
el análisis cuantitativo de HAPs con LODs competitivos, una precisión y exactitud 
adecuadas, en comparación con las descritas en otras metodologías. Los resultados 
obtenidos del análisis de muestras reales de agua corriente no mostraron diferencias 
significativas respecto a los obtenidos con la metodología oficial. La metodología 
propuesta es robusta, eficiente y rápida, con un consumo reducido de solvente y 
volúmenes de muestra. 
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Introducción 
Bisfenol A (BPA) es un compuesto orgánico (Figura 1) usado para la fabricación de 
plásticos de policarbonato y resinas epóxicas [1]. Debido a su alto volumen de producción 
anual y a su continua transferencia al medio ambiente por el contacto de los productos 
que lo contienen con aguas superficiales o residuales, BPA se convirtió en un 
contaminante ubicuo que ha sido determinado en diferentes matrices ambientales y 
biológicas como agua, suelo, sedimentos, polvo, plantas e incluso tejidos, sangre y leche 
materna humanas [2]. A pesar de existen reportes en la literatura acerca de la toxicidad 
de BPA en plantas [3], hay una brecha de conocimiento en el estudio del efecto directo 
del compuesto en el metabolismo de estos organismos. 
 

 
 

Figura 1. Fórmula desarrollada del bisfenol A. 

 
La metabolómica es la rama de las ciencias ómicas que se enfoca en el análisis de 
compuestos de bajo peso molecular (<1500 Da) que participan en reacciones 
bioquímicas requeridas para el funcionamiento general de un organismo [4], lo que la 
convierte en una herramienta útil para la evaluación de las alteraciones ocasionadas por 
contaminantes orgánicos a un sistema biológico. La cromatografía de gases acoplada a 
espectrometría de masas (GC-MS, por sus siglas en inglés) es una de las técnicas 
instrumentales más utilizadas en metabolómica, ya que se caracteriza por proveer 
separaciones de alta resolución (útiles en el análisis simultáneo de cientos de 
metabolitos) y debido a que la electroionización presenta una alta reproducibilidad, 
permitiendo el uso de bibliotecas de espectros de masa para facilitar la identificación de 
los metabolitos detectados [5]. A pesar de su dificultad para el análisis de compuestos 
poco volátiles, GC-MS ha demostrado ser capaz de determinar una porción 
suficientemente amplia del metaboloma para detectar su modificación debida al 
sometimiento del organismo a un estrés determinado [6]. 
El objetivo de este trabajo fue determinar la modificación del perfil metabólico de hojas 
de Lactuca Sativa L. var. capitata (lechuga francesa) expuestas a BPA. Para esto, se 
desarrolló una metodología para el análisis de hojas de lechuga mediante extracción 
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asistida por ultrasonido (UAE, por sus siglas en inglés) seguida de GC-MS, que se aplicó 
al análisis de hojas de lechugas control y expuestas a BPA cultivadas en el laboratorio. 
Posteriormente se realizó la detección, integración y alineación de las señales 
observadas en los cromatogramas; con lo que se construyeron matrices de datos que 
contenían el área de los metabolitos para cada muestra analizada. Finalmente, se 
sometió las matrices obtenidas a análisis multivariados para determinar si existía una 
modificación en el perfil metabólico de las hojas de lechuga a causa de BPA y a qué 
metabolitos se debía principalmente dicha diferencia. 
 

Parte Experimental 
Para estudiar el perfil metabólico de la lechuga francesa, estas se cultivaron en el 
laboratorio desde la semilla mediante el método hidropónico de raíz flotante. Se utilizó 
una lámpara LED para reemplazar la radiación solar y así obtener una mayor 
reproducibilidad entre cultivos, programando ciclos de 14 horas de luz y 10 de oscuridad. 
26 días después de la siembra se eligieron dieciocho lechugas y se dividieron en tres 
grupos de seis lechugas cada uno. Los grupos formados fueron: lechugas control y 
fortificadas con BPA a 5 ng/mL y 5 µg/mL. No se observaron diferencias físicas 
significativas a simple vista entre lechugas pertenecientes a los diferentes grupos durante 
su crecimiento (en la Figura 2 se muestra una fotografía de las lechugas antes de la 
cosecha). 54 días después de la siembra se cortaron seis hojas de cada lechuga, 
sumergieron en nitrógeno líquido para detener el metabolismo, liofilizaron durante 48 
horas, homogeneizaron en un mortero de ágata y almacenaron en un desecador hasta 
su análisis. 
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Figura 2. Fotografía de las lechugas francesas hidropónicas cultivadas tomada antes de la cosecha. Grupo 
de lechugas: A. control y fortificadas con BPA a: B. 5 ng/mL y C. 5 µg/mL. 

 

Para asegurar la determinación de un amplio perfil metabólico de las hojas de lechuga se 
desarrollaron cuatro variantes de una metodología analítica mediante extracción asistida 
por ultrasonido (UAE, por sus siglas en inglés) seguida de GC-MS, siendo la diferencia 
entre estos métodos el solvente de extracción y condiciones de derivatización utilizados 
(Figura 3). El desarrollo del método se enfocó en la miniaturización, ya que para el análisis 
de una muestra solo se necesitan 5 mg de hojas de lechuga liofilizada, 2 mL de metanol 
o hexano y 150 µL de otros reactivos. 
 
 
 

Figura 3. Método para la determinación del perfil metabólico de hojas de lechuga mediante UAE-GC-MS. 

 
 
Resultados y discusión 
Las hojas de lechuga control analizadas mediante las cuatro variantes del método 
mostrado en la Figura 3 presentaron perfiles cromatográficos diferentes (Figura 4), 
demostrando que la elección de las condiciones de la metodología aplicada influye 
significativamente en la variedad de metabolitos extraídos. 
Los cromatogramas obtenidos en metabolómica presentan un gran número de señales 
y es común la coelución parcial o total entre las mismas, por lo que es necesario realizar 
un procesamiento que permita la detección y deconvolución de las señales para 
posteriormente integrarlas. El procesamiento de los cromatogramas adquiridos se realizó 
utilizando el software AMDIS desarrollado por el Instituto Nacional de Estandarización y 
Tecnología (NIST, por sus siglas en inglés) de Estados Unidos de América; que permitió 
la creación de una matriz de datos para cada variante del método analítico (extracción 
con metanol o hexano derivatizado o sin derivatizar) que indicaba el área de las señales 
(etiquetadas por su índice de retención) en las muestras analizadas (Figura 5). 
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Figura 4. Comparación de los cromatogramas iónicos totales del análisis del perfil metabólico de hojas de 
lechuga control mediante UAE-GC-MS. 

 
 

 
Figura 5. Ejemplo de matriz de datos generada a partir del procesamiento de los cromatogramas 
adquiridos. IR: índice de retención. 
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Las matrices de datos obtenidas fueron normalizadas y posteriormente evaluadas 
mediante análisis de componentes principales y mínimos cuadrados parciales - análisis 
discriminante (PCA y PLS-DA, respectivamente, por sus siglas en inglés) utilizando la 
plataforma en línea MetaboAnalyst 5.0. Los gráficos de scores, obtenidos usando cinco 
componentes para ambos análisis, se muestran en la Figura 6. Se observó una 
separación de grupos total en el PCA y PLS-DA del perfil metabólico obtenido del 
extracto hexánico, lo que indica que existe una modificación metabólica significativa de 
las hojas de lechuga debido a la presencia de BPA en el medio hidropónico. Por otro 
lado, en el análisis de los otros extractos en ocasiones se observó el traslape de los 
grupos de lechugas fortificados a diferentes concentraciones del contaminante, 
indicando una diferenciación metabólica menor; sin embargo, en todos los casos se 
obtuvo una separación significativa entre el grupo control y los fortificados con BPA.  
Los valores de importancia en la proyección (VIP, por sus siglas en inglés) obtenidos a 
partir del PLS-DA indicaron qué señales eran a las que se debía principalmente la 
separación de grupos y, por tanto, los metabolitos mayormente impactados por la 
presencia de BPA en el medio hidropónico. La identificación preliminar de los cinco 
metabolitos con mayor VIP para cada extracto, realizada únicamente mediante la 
comparación de los espectros de masa con los de la biblioteca NIST02, se muestra en 
la Tabla 1. De manera general, algunas familias de metabolitos impactadas por la 
presencia del contaminante fueron ácidos orgánicos, polialcoholes, carbohidratos y 
esteroles; cuya importancia en el funcionamiento bioquímico de la lechuga será 
determinada en estudios posteriores. 
 
Tabla 1. Identificación preliminar de los compuestos con mayor VIP para variante del método analítico. 
Los compuestos que aparecen como “no identificados” presentaron valores de match menores a 600 
durante comparación de espectros de masas con la biblioteca NIST02. 

Extracto hexánico Extracto metanólico 
Extracto hexánico 

derivatizado 
Extracto metanólico 

derivatizado 

Éster metílico del 
ácido docosanóico 

2,4-di-tert-butilfenol 
2-TMS ácido (E) 2-

butendióico 
No identificado 

1-tetracosanol 

(Z,Z)-, 2,3-
dihidroxipropil éster 

del ácido 
9,12-

octadecadienóico 

No identificado 
Éster metílico del ácido 
18-propilheneicosanóico 

Éster metílico del 
ácido 

pentacosanóico 

Éster metílico del 
ácido docosanóico 

1,3,5-tri-2-propenil-
1,3,5-triazine-

2,4,6(1H,3H,5H)-
triona 

Sacarosa 

Éster metílico del 
ácido octacosanóico 

Éster metílico del 
ácido octacosanóico 

Éster metílico del 
ácido 25-metil-
heptacosanóico 

3-TMS ácido cafeico 

Éster metílico del 
ácido tetracosanóico 

Campesterol 4TMS ácido tartárico No identificado 
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Figura 6. Gráficos de scores obtenidos del PCA y PLS-DA de la determinación del perfil metabólico de 
hojas de lechuga mediante UAE-GC-MS. Todos los análisis se realizaron calculando cinco componentes. 
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Conclusiones 
Ya que el perfil metabólico de la lechuga francesa está conformado por compuestos con 
diferentes propiedades fisicoquímicas, la aplicación de diferentes condiciones de 
extracción es necesaria para asegurar la determinación de una mayor variedad de 
metabolitos. Las lechugas control y fortificadas con BPA cultivadas no mostraron 
diferencias físicas significativas, sin embargo, el análisis del perfil metabolómico de las 
hojas mediante el método miniaturizado desarrollado demostró que la presencia del 
contaminante modificó significativamente su metabolismo. Las rutas metabólicas 
afectadas serán identificadas en estudios posteriores, lo que permitirá determinar el 
verdadero impacto bioquímico de BPA en la lechuga francesa. 
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Introducción 
El término de contaminantes emergentes (CE) se utiliza para referirse a compuestos de 
distinto origen y naturaleza química, cuya presencia en el medio ambiente no se 
considera significativa en términos de distribución y concentración, por lo que pasan 
inadvertidos; no obstante, hoy en día son ampliamente detectados y tienen el potencial 
de generar impacto ecológico y efectos adversos a la salud [1]. Diversos estudios han 
demostrado que los contaminantes emergentes se encuentran en cuerpos de agua; 
aguas residuales, ríos, arroyos, aguas subterráneas y entornos marinos [2]. El naproxeno 
(NPX) (ácido acético 2-naftaleno) es un analgésico no esteroidal que, al igual que otros 
ácidos farmacéuticos, ingresa a las aguas superficiales debido a que sólo es parcialmente 
eliminado por las plantas de tratamiento de aguas residuales. En cuanto a sus efectos 
adversos, se ha determinado que actúa como un indicador de toxicidad y que su 
concentración en agua residual cruda puede representar un riesgo ecológico para 
organismos acuáticos [3]. Es por ello por lo que ha sido de suma importancia el proponer 
estudios de remoción o recuperación de éste y otros contaminantes.  
Dentro de los últimos años, los sistemas de extracción líquido-líquido, especialmente los 
sistemas acuosos de dos fases (ATPS, por sus siglas en inglés) han sido el foco de 
atención por ser respetuosos con el medio ambiente y de bajo costo [4]. Los ATPS 
consisten en dos soluciones acuosas inmiscibles al contacto. Existen diferentes tipos, los 
más comunes pueden contener dos polímeros de diferente naturaleza o un polímero y 
una sal, los cuales se mezclan con agua [5] y, al alcanzar el equilibrio, dan lugar a la 
formación de dos fases cada una enriquecida de uno de los componentes [4]. La base de 
la separación en el sistema es la distribución selectiva de sustancias entre las dos fases 
[4]. Por lo tanto, han sido usados principalmente para la recuperación de biomoléculas, 
metales y contaminantes [5]. Los ATPS de polímero-sal tienen algunas ventajas, como 
bajo precio, baja viscosidad y poco tiempo para la separación de fases [6]. En un anterior 
estudio se reportó que la extracción de NPX mediante ATPS conformados por PEG-1000 
g·mol-1/citrato de sodio y PEG-400 g·mol-1/citrato de sodio es conveniente y efectiva en 
concentraciones de 10 ppm hasta 100 ppm, teniendo porcentajes de extracción > 99 %. 
En ese mismo trabajo se propuso que el mecanismo de extracción del NPX está 
mayormente dirigido por la hidrofobicidad de este fármaco y el efecto salting-out causado 
por la alta concentración de sal provoca una mayor transferencia de masa del NPX hacia 
la fase polímero [7]. 
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En este proyecto se estudiaron nuevos factores que pueden modificar la extracción de 
NPX en los ATPS anteriormente mencionados. Aunado a esto, también se analizó la 
aplicación de esos sistemas para la recuperación de NPX proveniente de tabletas. Lo 
anterior con la finalidad de demostrar que estos ATPS son efectivos para recuperar y 
cuantificar el fármaco proveniente de muestras reales. 
 
Parte Experimental 
Materiales 
El naproxeno se adquirió en Sigma Aldrich (grado reactivo). Las tabletas de NPX fueron 
de 500 mg (Marca: Dolxen). Para los ATPS, se utilizó citrato de sodio (99 % de pureza, 
Marca: Karal) y polietilenglicol (PEG) de dos pesos moleculares: 400 g·mol-1 y 1000 
g·mol-1 (Marcas: Polioles y Karal, respectivamente; grado reactivo). Para las disoluciones 
se utilizó agua desionizada (Marca: Karal). 
 
Preparación de los ATPS para el preequilibrio de las fases 
En la Figura 1, se muestra el proceso para preparar los ATPS y, posteriormente, llevar a 
cabo la extracción del fármaco. Se llevó a cabo una mezcla ternaria PEG/sal/agua en 
porcentaje en peso (% p·p-1) de los reactivos: PEG-1000 g·mol-1/citrato de sodio o PEG-
400 g·mol-1/citrato de sodio y agua desionizada. La mezcla se sometió a agitación hasta 
la completa disolución de los reactivos, posteriormente se dejó en reposo durante 24 
horas para asegurar el equilibrio completo en la separación de las fases. Posteriormente, 
se separaron para su previo tratamiento antes de llevar a cabo la extracción del NPX, 
según el estudio deseado. 
 

 
Figura 1. Proceso para preparar los ATPS y, posteriormente, llevar a cabo la extracción del fármaco. 

 
Diferencia entre el equilibrio de fases por centrifugado o reposo de 24 horas. 
Adicionado el NPX (10 ppm) en la fase salina, se puso en contacto con la fase polímero, 
con una relación de fases (𝑅) igual a 1 (𝑅 = (𝑉𝐹𝑃/𝑉𝐹𝑆)). Los ATPS se agitaron a 180 rpm 
durante 1 hora en una incubadora con agitación orbital a 25 °C (Marca: Prendo; Modelo: 
INO 650V-7). Posteriormente, uno de los estudios consistió en someter a centrifugación 
los sistemas durante 30 minutos a 2500 rpm para asegurar el equilibrio de las fases, la 
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otra parte del estudio implicó dejar los sistemas en reposo durante 24 horas. Al finalizar 
cada técnica, las fases se separaron y se llevó a cabo la cuantificación del fármaco. 
 
Cinética de extracción de NPX. 
La fase salina con NPX se puso en contacto con la fase polímero con una 𝑅 = 1, los 
experimentos se realizaron por triplicado y consistieron en agitar a distintos tiempos los 
ATPS desde 120 minutos hasta 0 segundos (este último tiempo es referido a sólo poner 
en contacto las fases, sin agitar y dejando en reposo 24 h, esto con la finalidad de para 
observar si hay trasferencia de masa sólo por contacto con la interfase), a una velocidad 
de 180 rpm por 1 hora, posteriormente los sistemas centrifugaron por 30 minutos a 2500 
rpm para asegurar el equilibrio de las fases. Por último, se separaron las fases y se llevó 
a cabo la cuantificación y caracterización mediante espectroscopía UV-Visible. 
 
Proceso de extracción de NPX modificando la relación de fases. 
La fase salina con NPX se puso en contacto con la fase polímero modificando la relación 
de fases (𝑅) de 1:2 y 2:1 para cada sistema. Los ATPS se agitaron por 1 hora a 180 rpm, 
después se dejaron en reposo por 24 horas. Por último, se separaron las fases y se llevó 
a cabo la cuantificación y caracterización mediante espectroscopía UV-Visible. 
 
Proceso de extracción de NPX presente en tabletas: A) Filtrando los sólidos insolubles y 
B) Por decantación utilizando centrifugación. 
Se utilizó el ATPS: PEG-1000 g·mol-1/citrato de sodio. Las fases se preequilibraron, la 
tableta se trituró hasta obtener un polvo fino y se solubilizó el polvo en la fase salina 
(estimando 10 ppm, según el contenido de NPX en la tableta), debido a que se observó 
la presencia de solidos insolubles, en la Figura 2 se muestran los procesos A) y B) para 
eliminarlos de la fase salina y a continuación se describen: 
A) Se filtraron los sólidos insolubles de la fase salina con un filtro de celulosa. Esta fase 
filtrada con la presencia de NPX se puso en contacto con la fase polímero con una 𝑅 = 1. 
B) La fase salina con los sólidos insolubles se centrifugó a 2500 rpm por 15 minutos. Se 
separó la fase salina y se puso en contacto con la fase polímero con una 𝑅 = 1. 
Para ambos métodos, las fases se agitaron durante 1 hora a 180 rpm, se dejaron en 
reposo por 24 horas. Por último, se separaron las fases y se analizaron mediante 
espectroscopía UV-Visible. 
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Figura 2. Proceso de extracción de NPX presente en tabletas: A) Filtrando los sólidos insolubles e B) Por 
decantación utilizando centrifugación. 

 
Determinación cualitativa y cuantitativa de NPX en fase polímero y fase salina de cada 
ATPS para el proceso de extracción, mediante espectroscopia UV-Visible.  
La cuantificación del NPX en ambas fases [7], previa y posterior a la extracción, se llevó 
a cabo generando una curva de calibración, en donde se disolvió el fármaco en la fase 
salina y polimérica (según el ATPS) en concentraciones de 0 a 10 ppm, utilizando como 
blanco a la fase correspondiente. Se obtuvieron los espectros de cada muestra de la 
curva de calibración y de las muestras problema de la extracción, se identificaron las 
absorbancias a la longitud de onda máxima seleccionada del NPX (273 nm), utilizando 
un espectrofotómetro UV-Visible (Marca: Varían; Modelo: Cary 5 probe) empleando una 
celda de cuarzo de 10 mm (Marca: Perkin-Elmer). El porcentaje de extracción del NPX 
cuando 𝑅 = 1 se calculó con la Ecuación (1): 
 
 

% 𝐸𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑐𝑖ó𝑛 =  
 𝑁𝑃𝑋 𝐹𝑃

 𝑁𝑃𝑋 𝐹𝑆 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
∙ 100                                                    (1) 

 
Donde  𝑁𝑃𝑋 𝐹𝑆 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 es la concentración inicial de NPX en fase salina, antes de la 

extracción y  𝑁𝑃𝑋 𝐹𝑃 la concentración final del NPX en la fase polímero, después de la 
extracción. En el caso de la variación de volúmenes de fases se utilizó la Ecuación 2: 
 
 

% 𝐸𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑐𝑖ó𝑛 = (
𝐾𝐷 ∙ 𝑅

1 + 𝐾𝐷 ∙ 𝑅
) ∙ 100                                                       (2) 
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Donde 𝐾𝐷 se determinó con la Ecuación 3:  
 
 

𝐾𝐷 = 
 𝑁𝑃𝑋 𝐹𝑃

 𝑁𝑃𝑋 𝐹𝑆 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
                                                              (3) 

Resultados y Discusión 
Diferencia entre el equilibrio de fases por centrifugado o reposo de 24 horas. 
Los resultados de comparar las dos técnicas de espera del equilibrio de las fases, una 
mediante centrifugación y la otra esperando 24 horas de reposo, mostraron que no hay 
diferencia significativa en el porcentaje de recuperación de NPX en ambos ATPS. 
Diferenciar entre ambas técnicas permitió descartar la idea de que existiese transferencia 
de masa en la interfase cuando se dejaba en reposo los ATPS durante 24 horas. 
 
Cinética de extracción de NPX. 
En la Figura 3 se muestra el comportamiento de la cinética de extracción para ambos 
ATPS. En el porcentaje de extracción a tiempo cero, se observó la misma eficiencia para 
ambos sistemas (> 99 %). Por lo tanto, con este estudio se demostró que existe 
transferencia de masa sin necesidad de realizar un proceso de agitación. Esto es un 
indicio de que, efectivamente, el efecto salting-out excluye al fármaco de la fase salina y 
a la vez, la misma hidrofobicidad del NPX causa que éste se transfiera a la fase más 
hidrofóbica, la cual es la fase polimérica [7]. Por otro lado, en la cinética de extracción se 
pudo evidenciar que la transferencia de masa es muy rápida, ya que en los tiempos 
mencionados en la metodología experimental la recuperación del NPX en la fase 
polímero es igual en todos los casos y muy eficiente (> 99 %). Por ende, el tiempo de 
agitación no influye en un mayor o menor porcentaje de extracción del fármaco. 
 
 

 
Figura 3. Cinética de extracción de NPX para ambos ATPS. 
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Figura 4. Porcentaje de extracción de NPX modificando la relación de fases. 

 
Proceso de extracción de NPX modificando la relación de fases. 
En la Figura 4 se muestra la comparación del porcentaje de extracción de NPX para los 
ATPS PEG-1000 g·mol-1/citrato de sodio y PEG-400 g·mol-1/citrato de sodio modificando 
la 𝑅. El rango de porcentaje de extracción va desde 92.37 % a 97.58 %. Estos valores de 
extracción son bastante eficientes ya que son cercanos al 100 % de recuperación. En 
cuanto a la comparativa entre ATPS se observa una mayor efectividad para el sistema 
PEG-1000 g·mol-1/citrato de sodio, sin embargo, la diferencia de un sistema a otro es 
muy pequeña. Por otro lado, al modificar la 𝑅 se genera incremento o decremento poco 
significativo en el porcentaje de extracción. Se logró observar un patrón de 
comportamiento entre sistemas, ya que cuando 𝑅 es 1:2 para ambos ATPS, se obtiene 
un mayor porcentaje de extracción, esto es posiblemente causado por el efecto salting-
out generado al tener una mayor proporción de fase salina [7]. En el caso donde 𝑅 es 
2:1, se observa un comportamiento contrario en donde hay menor porcentaje de 
recuperación ya que hay una menor proporción de fase salina. Por lo tanto, con esta 
experimentación se puede reafirmar que la presencia de sal en los ATPS (fase salina) 
provoca una mayor transferencia de masa de NPX hacia la fase polimérica.  
 
Proceso de extracción de NPX presente en tabletas: A) Filtrando los sólidos insolubles e 
B) Por decantación utilizando centrifugación. 
Se decidió utilizar el sistema PEG-1000 g·mol-1/citrato de sodio debido a que, al analizar 
los resultados y factores que intervienen en la extracción, se llegó a la conclusión de que 
era el mejor ATPS de los dos estudiados, ya que presenta una eficiencia de extracción 
alta y se requiere de una menor cantidad de componentes para formar las fases. 
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Se pudo determinar mediante espectroscopía UV-Vis que, en la fase polimérica, se 
encuentra presente el fármaco extraído. Sin embargo, existe un efecto de matriz 
provocado por los excipientes de la tableta que impide cuantificar de manera exacta la 
cantidad de fármaco presente en la fase polímero. A pesar de ello, en fase salina se pudo 
observar que no había presencia de picos característicos del NPX, por lo que se pudo 
proponer que la recuperación del NPX en fase salina es eficiente. Comparando ambas 
metodologías A) y B) para el tratamiento de la muestra problema (tabletas), se determinó 
que las dos técnicas se comportan de forma similar ya que se extrae exitosamente el 
fármaco. 
 
Conclusiones 
Los sistemas PEG-1000 g·mol-1/citrato de sodio y PEG-400 g·mol-1/citrato de sodio son 
muy eficientes para llevar a cabo la recuperación de NPX a concentraciones de 10 ppm. 
La cinética de extracción demostró que el proceso es muy rápido. El estudio de contacto 
de fases sin agitar permitió mostrar que la transferencia de masa puede llevarse a cabo 
por el efecto salting-out de la fase salina y por la hidrofobicidad del fármaco que le permite 
transferirse a la fase más hidrófoba (fase polimérica). Al modificar la relación de fases, 
en ambos estudios se obtuvieron porcentajes de recuperación muy eficientes, cercanos 
al 100 %. Con esta modificación se comprobó que la fase salina juega un papel muy 
importante en la transferencia de masa. Finalmente, se logró extraer el NPX proveniente 
de tabletas utilizando dos diferentes metodologías para la separación de sólidos 
insolubles, y utilizando el ATPS PEG-1000 g·mol-1/citrato de sodio. Estos resultados 
permiten especular que este sistema podría ser utilizado adecuadamente para recuperar 
el fármaco de forma real que provenga de medicamentos caducos o de medios acuosos 
(estudio previo), con la finalidad de confinarlo y evitar la contaminación ambiental con 
este contaminante emergente. 
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Introducción 
El agua es un sistema químico que se encuentra en constante movimiento, se compone 
principalmente de sustancias minerales y orgánicas, así como de materia en suspensión 
y materia coloidal, esta composición varía de acuerdo con su ubicación geográfica, por 
ejemplo, las aguas subterráneas que son la principal fuente de agua potable, se compone 
principalmente de aniones (HCO3

-, Cl-, SO4
2-, NO3

-, F-, PO4
2-, etc. ) y cationes (Ca2+, Mg2+, 

Na+, K+, Fe2+, Zn2+, etc.) la presencia y concentración de estos componentes varían de 
acuerdo al  lugar donde se realice la extracción [1]. En los últimos años se ha tenido un 
crecimiento económico que va de la mano con el aumento de la población e 
industrialización, trayendo consecuencias negativas para el agua de consumo humano, 
ya que su contaminación tiene efectos negativos sobre la salud pública, la principal fuente 
de contaminación para este tipo de agua son la eliminación no regulada y no autorizada 
de desechos orgánicos e inorgánicos en aguas superficiales provenientes de desechos 
industriales, agrícolas, domésticos, fugas de vertederos y escorrentías, adicionando 
sustancias peligrosas como  patógenos y metales pesados, estos últimos existen de 
forma natural en el agua, pero cuando se presentan en concentraciones elevadas pueden 
causar efectos nocivos sobre la salud, ya que presentan atributos mutagénicos o 
cancerígenos [2,3]. Es importante conocer diferentes metodologías que nos permitan 
remover o disminuir la concentración de metales presentes en muestras de agua, como 
el proceso de adsorción, el cual favorece la remoción de los metales a pH ácidos, 
formando complejos o logrando un intercambio iónico [4], sin embargo, este tipo de 
adsorción se puede ver afectada, por la presencia de otros cationes, sales y materia 
orgánica ya que pueden competir por la zona de sorción [5]. El proceso de adsorción es 
una alternativa utilizada para la remoción de contaminantes presentes en medios 
acuosos, su operación es simple y de bajo costo a diferencia de otras técnicas 
(coagulación, floculación, filtración por membrana e intercambio iónico, etc.) [6], este 
proceso involucra dos interacciones; la fisisorción (atracciones por fuerzas de Van der 
Waals) y la quimisorción (interacciones mediante enlaces químicos), por lo tanto, para 
llevar a cabo este fenómeno, se pueden utilizar diferentes materiales naturales o 
sintéticos [7,8], los naturales son materiales de bajo costo como los residuos agrícolas 
(bagazo de caña de azúcar, cáscara de arroz, cáscara de nuez etc.), los cuales tienen 
características porosas y se componen principalmente de celulosa, hemicelulosa, pectina 
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y lignina teniendo una estructura compleja, lo cual evita su fácil degradación y gracias a 
sus grupos funcionales facilita la adsorción de los contaminantes orgánicos e inorgánicos, 
por otro lado, se encuentran los sintéticos como las nanopartículas metálicas que tienen 
tamaños entre 1 y 100 nm, estas han llamado mucha la atención debido a que tienen una 
gran área superficial, alta estabilidad, se pueden modificar químicamente y tiene una alta 
flexibilidad de síntesis [9,10]. El objetivo de este trabajo fue evaluar la capacidad de 
remoción de metales pesados presentes en aguas de pozo fortificada con Cd, Ni y Pb, 
utilizando la cascara de nuez como adsorbente natural y nanopartículas de ferrita como 
adsorbente sintético.  
 
Parte Experimental 
Muestra de agua natural 
Se recolectó agua del pozo de agua de la preparatoria Ateneo Fuente de la Universidad 
Autónoma de Coahuila y se realizó el análisis fisicoquímico con doce parámetros, 
después se fortificó la muestra con un multiestándar de 0.5 mg/L de Cd, Ni y Pb. El cual 
se preparo a partir de un estándar certificado (AccuTrace) de 1000 mg/L para cada uno 
de los metales. 
 
Pretratamiento de la cáscara de nuez  
Las cáscaras de nuez pecanera recolectadas para este trabajo fueron de la variedad 
Wichita en el municipio de Parras de la Fuente, Coahuila. Con un procesador de alimento, 
se trituraron las cáscaras y después se molió utilizando un mortero de porcelana, se 
pesaron 250 g de las partículas molidas en un vaso de precipitados con capacidad de 1 
L, se añadieron 800 mL de agua desionizada para realizar lavados hasta eliminar la 
coloración del sobrenadante (10 lavados), en cada lavado se filtraron mediante un 
sistema de separación utilizando matraz Kitasato, embudo Büchner, filtro de papel 
Whatman #41 y bomba de vacío. El material particulado obtenido después de los lavados 
se llevó a la estufa durante 2 horas a 100°C, para eliminar la humedad, finalmente se 
utilizó el Ro-tap con tamiz de malla 100 para obtener partículas de 149 µm. Los reactores 
de teflón de 4 cm de longitud con 1.5 mm de diámetro interno se empacaron con 0.02g 
de las partículas de cáscara de nuez. 
 
Procedimiento general adsorbente natural  
Los reactores empacados se acoplaron a un sistema FIA, el cual consistió en una bomba 
peristáltica y tubos flexibles de taygon, se utilizaron 8 mL de muestra fortificada a un flujo 
de 4 mL/min. 
 
Ferritas de níquel  
Las ferritas de níquel fueron sintetizadas en el Centro de Investigación de Química 
Aplicada (CIQA), la síntesis se realizó utilizando arrabio y NiO, con una molienda de 24 
horas y con una temperatura de calcinación de 1000°C. 
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Procedimiento general adsorbente sintético 
En un tubo de ensayo de vidrio de 2X14.7 cm se pesaron 0.02 g de ferrita de niquel, se 
añadieron 8 mL de muestra fortificada y se agitó utilizando un sistema de burbujeo de 
aire durante 3 minutos y para remover las ferritas se aplicó un campo magnético (iman 
de niodimio) durante 1 minuto. 
 
Resultados y Discusión 
Para determinar los valores de los parámetros fisicoquímicos en la muestra de agua de 
pozo se utilizaron las metodologías propuestas en las normas oficiales Mexicanas que se 
presentan en la Tabla 1, esto con el fin de deteminar la cantidad de aniones y cationes 
mayoritarios presentes en la muestra. En la Figura 1 se presentan los resultados 
obtenidos de cada uno de los parámetros analizados en la muestra del agua de pozo. 
 
Tabla 1. Parámetros fisicoquímicos determinados de acuerdo con los métodos establecidos en las normas 
Mexicanas  

Parámetros Norma Mexicana Parámetros Norma Mexicana 

pH NMX-AA-008-SCFI-2016. Dureza Total NMX-AA-072- SCFI-2001. 

Conductividad NMX-AA-093- SCFI-2000. Alcalinidad NMX-AA-036-SCFI-2001. 

Sólidos Totales 
Disueltos (TDS) 

NMX-AA-093- SCFI-2000. Acidez NMX-AA-036-SCFI-2001. 

Sólidos Totales (ST) NMX-AA-034- SCFI-2015. Sulfatos NMX-AA-074-SCFI-2014. 

Dureza Temporal NMX-AA-072- SCFI-2001. Cloruros NMX-AA-073-SCFI-2014. 

Dureza Permanente NMX-AA-072- SCFI-2001. Cd, K, Na, Ni y Pb NMX-AA-051-SCFI-2001. 
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Figura 1. Resultados del análisis fisicoquímico realizado a la muestra de agua del pozo, a) parámetros 
fisicoquímicos con concentraciones entre 100 y 1030 mg/L, b) parametros fisicoquimicos con 
concentraciónes ente las 0 y 66 mg/L, y c) conductividad y pH. 

 
Con los resultados que se observan en la figura anterior podemos confirmar que el agua 
del pozo de la preparatoria Ateneo Fuentes, es de buena calidad para uso domético, 
aunque es necesario realizar analisis microbiológico para el consumo humano. Sin 
embargo, el proposito de este trabajo no fue evaluar la calidad del agua. El objetivo de 
este trabajo fue evaluar la capacidad de remoción de Cd, Ni y Pb con los adsorbentes: 
natural (cáscara de nuez) y sintético (ferritas de niquel) en presencia de los iones 
mayoritarios presentes en el agua natural. Observando que las sales mayoritarias son de 
calcio, como Ca(HCO3) y CaSO4 y en menor concentración CaCl2, también se tiene la 
presencia de sales con Mg, Na y K, pero en menor concentración. El pH se podría 
considerar alcalino (7.8), tanto la conductividad como los sólidos totales (ST) y los sólidos 
totales disueltos (STD) nos confirman la presencia de estos iones. Previo a realizar la 
fortificación se cuantificó la presencia de Cd, Ni y Pb, encontrando que los tres metales 
se encuentran por debajo del limite de detección (0.0014, 0.0271 y 0.0087 mg/L, 
respectivamente). 
Las condiciones óptimas de remoción tanto con el adsorbente natural como con el 
sintético se obtuvieron en un trabajo previo del grupo de trabajo, donde se utilizó una 
muestra de agua desionizada con el multiestándar, alcanzando a remover con el 
adsorbente natural el 100% de Cd, 74.93% de Ni y 85% de Pb. Y con el adsorbente 
sintético solo se alcanzó a remover 75% de Cd, 43% de Ni y 75% de Pb. En la Figura 2 
se presentan los porcentajes de remoción que se obtuvieron utilizando agua natural 
fortificada con Cd, Ni y Pb. 
 

 
Figura 2. Porcentajes de remoción de Cd, Ni y Pb utilizando a) adsorbente natural (cáscara de nuez), b) 
adsorbente sintético (ferritas de niquel). 
 
Al comparar los porcentajes de remoción de las dos muestras estudiadas se observa que 
al utilizar la cascara de nuez en muestras naturales fortificadas se presenta una 
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disminución del 15% en los tres metales, alcanzando a remover más del 84% de Cd, 59% 
de Ni y 69% de Pb. Esto lo atribuimos a que la muestra natural tiene una mayor alcalinidad 
y la presencia de OH- no permite la interación de los sitos activos con los cationes.  
Los porcentajes de remoción también disminuyeron al utilizar las ferritas de niquel en la 
muestra natural fortificada, sin embargo, el porcentaje de remoción de Cd solo disminuyó 
8%, removiendo más de 66%, mientras que la remoción de Ni disminuyó 17%, 
alcanzando a remover el 26% de Ni, para la remoción de Pb el porcentaje de remoción 
disminuyó 37%, removiendo 47% de Pb.  Con estos resultados se observa que los 
cationes mayoritarios presentes en el agua de pozo pueden estar ocupando los sitios de 
adsorción y evitando así la remoción de Cd, Ni y Pb. 
 
Conclusiones 
Con los resultados obtenido podemos concluir que el uso de cascara de nuez como 
adsorbente natural para remover Cd, Ni y Pb fue más eficiente que las ferritas de níquel, 
ya que se alcanzó a remover hasta el 85% de Cd, 59% de Ni y 69% de Pb, sin embargo, 
aún se puede continuar estudiando el uso de cáscaras de nuez pecanera de la Variedad 
Wichita para aumentar los porcentajes de remoción de los metales estudiados al 
modificar el tratamiento de la cáscara, ya que es un residuo agrícola, el cual puede 
obtenerse en gran cantidad en el municipio de Parras de la Fuente, está compuesta por 
lignina, celulosa y hemicelulosa, estos compuestos presentan grupos funcionales que 
permiten la adhesión de cationes disueltos en agua. En el caso de las ferritas de niquel 
que se obtienen a partir del arrabio (subproducto que se obtienen de la producción del 
acero) que se produce en el estado de Coahuila, al modificar la síntesis se pueden 
mejorar sus propiedades para mejorar la remoción de Cd, Ni y Pb presentes en muestras 
de agua natural, otra de las ventajas de seguir estudiando este adsorbente sintético es 
por sus propiedades magnéticas que permiten una rápida remoción del adsorbente. 
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Introducción 

El cromo es un metal ampliamente utilizado en diversas industrias, puede encontrarse en 
diferentes formas iónicas, siendo el cromo trivalente (Cr(III)) una de las formas más 
comunes. Aunque el Cr(III) es considerado menos tóxico que el hexavalente (Cr(VI)), aún 
representa un riesgo potencial para la calidad del agua y la salud humana [1]. 
Las ciclodextrinas tienen una característica destacada: su capacidad para formar 
complejos de inclusión con metales mediante una interacción huésped-anfitrión, debido 
a su forma de cono truncado, sus interacciones no implican enlaces covalentes. Dada 
esta propiedad única, se han llevado a cabo modificaciones en electrodos de pasta de 
carbono mediante electropolimerización de ciclodextrinas en su superficie, lo que permite 
detectar metales como plomo y mercurio en medio acuoso [2,3]. Siguiendo esta misma 
línea, se propone desarrollar una metodología de cuantificación para llevar a cabo la 
determinación y cuantificación de Cr(III) en medios acuosos, por lo que en este trabajo 
se propone utilizar un electrodo de pasta de carbono (EPC) modificado con β-
ciclodextrina (β-CD) aplicando voltamperometría de redisolución anódica para la 
determinación de Cr(III) mediante voltamperometría cíclica. 
 
Parte Experimental 
Todos los reactivos son de grado analítico: β-ciclodextrina (β-CD) (Sigma-Aldrich), HClO4 

(J.T. Baker), ácido acético glacial (Merck), acetato de amonio (J.T. Baker) y cloruro de 
cromo (III) hexahidratado (J.T. Baker). Todas las disoluciones fueron preparadas con agua 
desionizada con resistividad (de 18.0-18.2 MΩcm) obtenida de un desionizador MilliQ- 
Millipore Gradient QGard. Todas las disoluciones se mantuvieron en atmósfera inerte de 
nitrógeno. 
Los estudios electroquímicos se llevaron a cabo utilizando un potenciostato Epsilon-Bassi 
en una celda electroquímica típica de tres electrodos: electrodo de Ag/AgCl (KCl 
saturado) como electrodo de referencia, electrodo de pasta de carbono como electrodo 
de trabajo [4] y electrodo de platino platinado como electrodo auxiliar. 
 
Resultados y Discusión 
Se modificó la superficie del EPC llevando a cabo la electropolimerización de la β-CD 
siguiendo la metodología de Roa y col. utilizando seis ciclos de barrido de potencial [3]. 
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En la figura 1 se observan los voltamperogramas cíclicos sucesivos (VCS) de β-CD 
obtenidos en una ventana de potencial de -0.8 a 1.5 V a una velocidad de barrido de 
potencial de 0.1 V/s, con un total de 6 ciclos e iniciando el barrido de potencial en el 
potencial de corriente nula (Ei=0) de 0.2 V en sentido anódico. 
 
 

 
Figura 1. VCS de seis ciclos para el crecimiento de la membrana de β-CD 10-2 M en HClO4 1 M sobre un 
EPC vs Ag/AgCl, KCl sat a una velocidad de barrido de potencial de 0.1 V/s en sentido anódico. La flecha 
mostrada en la figura indica el sentido en que incrementa la corriente a medida que aumenta el número 
de ciclos. 

 

 

 
Figura 2. VC del EPC-β-CD vs Ag/AgCl, KCl sat en disolución amortiguadora de acetatos 1 M a pH= 5 
para una velocidad de barrido de potencial de 0.05 V/s en sentido anódico. 
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Después de los VCS la superficie del EPC se modifica obteniendo un electrodo con una 
superficie de trabajo nueva, EPC-β-CD. Para llevar a cabo la determinación de Cr (III) en 
medio acuoso es importante imponer un pH=5 con el fin de asegurar el predominio del 
ión metálico en la disolución [5]. En la figura 2 se muestra el voltamperograma cíclico 
(VC) del perfil del EPC-β-CD en una disolución amortiguadora de acetatos 1 M a pH=5, 
en una ventana de potencial de -0.3 a 1.0 V, a una velocidad de barrido de potencial de 
0.05 V/s, se inicia el barrido de potencial en potencial de corriente nula Ei=0 de 0.535 V en 
sentido anódico y se aprecia que el EPC- -CD no presenta señales significativas que 
puedan interferir con alguna señal del Cr(III). 
Para la determinación de metales se aplicó la técnica de voltamperometría de 
redisolución anódica (VRA) [5], para el caso del Cr (III) el electrodepósito se estableció 
con un potencial de corriente nula de 0.135 V, un pulso de potencial catódico de -1.1 V 
con una duración de 45 s y un potencial de reposo de 1.0 V con un tiempo de 10 s. 
Seguidamente, se obtuvo el VC en una ventana de potencial de -0.3 a 1.0 V con una 
velocidad de barrido de potencial de 0.05 V/s, iniciando en un potencial de corriente nula 
de 0.525 V en sentido anódico. 
 
 

 
Figura 3. Familia de VC de Cr(III) sobre un EPC-β-CD vs Ag/AgCl, KCl sat a diferentes concentraciones de 
Cr(III) mostradas en la figura. 
 
 

En la figura 3 se presenta la familia de VC para una disolución de Cr (III) en el intervalo 
de concentraciones de 0 a 5 mM, donde se puede apreciar la presencia de dos picos 
catódicos en 0.128 y -0.042 V. Estas señales se pueden atribuir a la reducción de Cr(III) 
a Cr(II) y de Cr(II) a Cr(0), respectivamente: 
 

Cr3+ + e- → Cr2+ 
                                                       Cr2+ + 2e- → Cr0 
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La detección de metales pesados mediante la modificación del EPC con β-CD se da  
mediante la interacción del ión metálico con la β-CD a través de enlaces de coordinación 
y fuerzas de Van der Waals, lo que sugiere la interacción entre el Cr (III) y la β-CD [2,3]. 

En la figura 4 se muestra la gráfica |ipc| = f([Cr(III)]) obtenida siguiendo la corriente en 

el Epc = 0.128 V. 

 
Figura 4. Gráfico |ipc|= f([Cr(III)]) siguiendo el Epc = 0.128 V en disolución amortiguadora a pH=5. 

 

En la figura 4 se presenta una curva con tendencia lineal la cual presenta la ecuación 

ipc= (0.83x10-2 ± 0.35x10-3) mA*mM-1 [Cr(III)] – (0.13x10-2 ± 0.66x10-3) mA y un coeficiente 
de correlación r2 = 0.9910. Utilizando el método de mínimos cuadrados [6], a partir de la 
ecuación obtenida a partir de la figura 4, se obtuvieron los parámetros de cuantificación 
analítica: límite de cuantificación (LC) (1.25 ± 0.14) mM, límite de detección (LD) (0.38 
± 0.15) mM y sensibilidad (0.83x10-2 ± 0.35x10-3) mA*mM-1. 
 

Conclusiones 
Los resultados presentados revelan la capacidad del EPC-β-CD para cuantificar Cr(III) 
en disolución acuosa, haciendo uso de voltamperometría de redisolución anódica se 
garantizan resultados consistentes. Además, esta técnica ofrece una serie de ventajas, 
especialmente en términos de incremento en la sensibilidad de las mediciones. Se 
plantea la hipótesis donde el Cr(III) podría establecer interacciones con la β-CD, ya sea 
a través de la formación de complejos de inclusión en su cavidad hidrofóbica o mediante 
interacciones en sus grupos hidroxilo externos.  
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Introducción 
El sector energético mexicano es uno de los pilares de la economía nacional; no obstante, 
han causado degradación del medio ambiente. Es por esto que la evaluación de los 
hidrocarburos es uno de los análisis más frecuentes en el estudio de sitios contaminados. 
En este tema, la Agencia de Seguridad Energía y Ambiente (ASEA) ha implementado 
guías para realizar evaluaciones de impacto ambiental, pero la mayoría de los 
laboratorios y gestores siguen empleando los métodos especificados en la NOM-138-
SEMARNAT/SSA1-2012 [1,2].  
Por ejemplo, se ha encontrado una relación entre las diversas fracciones de los 
hidrocarburos y los efectos negativos en las propiedades de los suelos en los que se 
consideraron las fracciones SARA (Saturados, Aromáticos, Resinas y Asfaltenos) y se 
encontró que las altas concentración de fracciones polares causan repelencia en el suelo, 
pero no encontraron toxicidad en los lixiviados [3,4]. En contraste, otros estudios 
observaron que las fracciones aromáticas permiten alta mojabilidad en el suelo, pero 
presentaron toxicidad en bacterias [5]. Lo anterior resulta transcendente, ya que 
actualmente el estado de Tabasco es una de las regiones con mayor potencial de 
desarrollo agropecuario y energético; pero también es una de las zonas con mayores 
derrames de hidrocarburos [6,7].   
Además, en este estado se desarrollan dos de los proyectos gubernamentales de mayor 
importancia de la actual administración son la refinería de dos bocas y el programa 
sembrando vida. Por un lado, la ASEA ha establecido la ejecución de Líneas Bases 
Ambientales (LBA), pero sigue refiriendo la NOM-138-SEMARNAT/SSA1-2012 como 
base de determinación de hidrocarburos y, por otro, para que los programas de 
reforestación y agropecuarios puedan tener éxito, es necesario evaluar la calidad de los 
suelos y los factores de riesgos ambientales y de salud pública, especialmente aquellos 
ubicados en sitios con derrames añejos en que se desconoce la fracción de hidrocarburo 
presente. 
Por estas razones, se planteó que, aunque los suelos estén contaminados con el mismo 
petróleo crudo y sometidos a las mismas condiciones ambientales, las propiedades 
físicas y químicas participan en la disposición del contaminante, por lo que la conversión 
y degradación que tengan, será diferente en cada tipo de suelo. En este sentido, en el 
presente trabajo se muestra la variabilidad de las fracciones de hidrocarburos simulando 
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un derrame de petróleo crudo en tres tipos suelos del estado de Tabasco, lo anterior 
como parte del proyecto integral de evaluaciones de sitios contaminados con 
hidrocarburos para establecer herramientas que sirvan en la implementación de las LBA 
o de proyectos destinados al sector primario en la región. 
 
Parte Experimental 
Se eligieron tres sitios aledaños a instalaciones petroleras en esta de Tabasco: 
Huimanguillo (UTM 15Q 434562.14 m E, 1980939.56 m N), Cunduacán (UTM 15Q 
492406.30 m E, 1996302.80 m N) y Cárdenas (UTM 15Q 430562.92 m E,1992190.20 m 
N). En cada sitio, se tomaron estratos geológicos puntuales desde el primer horizonte 
hasta el manto freático, se retiraron raíces y rocas, se homogenizaron los horizontes y se 
construyó una muestra compuesta [6]. En el laboratorio, las muestras fueron secadas a 
60°C, posteriormente molidas, tamizadas y analizadas según los métodos de la NOM-
021-SEMARNAT-2000, para determinar el tipo de suelo [8].   
La muestra de petróleo crudo fue tomada por gravedad en pozos aledaños a la costa de 
Tabasco (UTM 15Q 476606.53 m E, 2038516.07 m N). En el laboratorio se determinó 
°API por método indirecto [9] y fracciones SARA con extracción selectiva de mezcla de 
solventes [3,4]. Luego, se contaminaron 2 kg de cada suelo (40 000 mg de hg/Kg de 
suelo) y se dispusieron en charolas de aluminio. Estas se sometieron a la intemperie 
durante 1 año (UTM 15Q 482237.79 m E, 1998550.78 m N) (2016, 2000 mm de lluvia y 
temperatura de 32 °C, ambas en promedio anual). Pasado este tiempo, se muestreo 
suelo contaminado y se determinaron hidrocarburos totales del petroleo (HTP) por el 
método de extracción continúa citado en la NOM-138-SEMARNAT-SSA1-2012 pero 
empleando diclorometano como solvente de extracción (SEMARNAT, 2013), así como 
fracciones SARA [3,4,9]. 
Todos los análisis se realizaron por triplicado, los resultados cuantitativos, fueron 
evaluados mediante un contraste de medias ANOVA-Tukey en programa R- Project con 
el fin de encontrar las diferencias significativas entre las muestras. 
 
Resultados y Discusión 
Al comparar los valores encontrados en las propiedades de los suelos testigos (Tabla 1) 
con los expresados en la literatura [6], se encontró que el suelo de Cárdenas posee 
propiedades de un fluvisol (textura limo-arcillo-arenoso, CIC baja y pH ácido), Cunduacán 
la de un vertisol (color pardo oscuro, más del 50 % de R, pH cercano al neutro, CIC y 
porosidad alta, ambas propiedades relacionadas con las arcillas expandibles) y el de 
Huimanguillo a las de un Cambisol (en campo se observó un horizonte amarillo con 
fragmentos de cuarzo, pH ácido y textura areno-arcillosa, así como CIC baja y porosidad 
media, otro indicador de este suelo es la DR alta, característicos de los suelos 
compactados en terrazas. 
Es importante mencionar que todos los suelos están libres de salinidad, pero los valores 
encontrados en el suelo de Cárdenas son altos, lo cual no es común ya que la zona esté 
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lejos de la costa; no obstante, estos valores pueden están relacionados con la irrigación 
de plantíos de caña observados en el sitio [10]. Además, los valores de HTP muestran 
que los suelos no están contaminados. 
 
Tabla 1. Propiedades de suelos testigos (CE: Conductividad Eléctrica, DA: Densidad Aparente, DR: 
Densidad Real, %Po: Porosidad, %R: Arcilla, %L: Limo, %A: Arenas, CIC: Capacidad de Intercambio 
Catiónico, %CC: Capacidad de Campo). 

Suelo pH CE 
(dS/m) 

DA 
(g/cm3) 

DR 
(g/cm3) 

%Po Textura CIC 
Cmol+/kg 

%CC HTP 
mg/kg %R %L %A 

Cárdenas 5.48 
± 

0.16 

2.08 ± 
0.01 

0.98 ± 
0.001 

2.29 ± 
0.12 

57 29 48 23 2.5 ± 0.87 46.52 
± 0.47 

0 

Cunduacán 7.40 
± 

0.01 

1.00 ± 
0.01 

1.01 ± 
0.002 

3 ± 0.11 66 64 21 15 31.25 ± 
0.11 

17.4 ± 
0.11 

0 

Huimanguillo 5.67 
± 

0.01 

1.12 ± 
0.01 

1.09 ± 
0.001 

2.70 ± 
0.14 

59 36 4 60 5 ± 0.13 66.03 
± 0.12 

0 

 
Por otro lado, los valores encontrados en los resultados de los HTP y fracciones SARA 
antes y después de contaminar (Tabla 2), muestran que existen diferencias significativas 

(p < 0.05 y Ⴟ1-Ⴟ2 > HSD) entre las muestras contaminadas en fresco y las 

intemperizadas (p < 0.05 y Ⴟ1-Ⴟ2 > HSD). Lo anterior, demuestra la hipótesis planteado, 

que estableció que la degradación de los hidrocarburos es diferente en cada tipo de suelo 
y coinciden con algunos trabajos [11,12] que mencionan las posibles variabilidades 
asociadas a la disposición del contaminante (relacionado con textura). Además, otros 
trabajos discuten si el tipo de arcilla podría participar en la disposición del hidrocarburo, 
lo cual podría evaluarse con una cinética de degradación de cada fracción [13]. Además, 
se ha reportado que algunas propiedades como la viscosidad, acidez y las fracciones 
SARA, participa en la fluidez y degradación del petroleo crudos, por lo que es necesario 
evaluar los impactos según los °API [9].  
 
Tabla 2. Propiedades del petróleo crudo, HTP en suelos y fracciones SARA en suelos antes y después 
de contaminar. 

Muestra HTP inicial HTP final Saturados Aromáticos Resinas Asfaltenos 

mg/kg % 

Petróleo Crudo (15 ° 
API) 

N/A 40 ± 0.21 22 ± 0.11 19 ± 
0.19 

17 ± 0.31 

Cárdenas 40 000 ± 10 39 011 ± 
13 

3 ± 0.01 3 ± 0.01 7 ± 0.02 87 ± 0.01 

Cunduacán 40 000 ± 19 39 450 ± 
10 

25 ± 0.09 17 ± 0.01 2 ± 0.01 56 ± 0.13 

Huimanguillo 40 000 ± 13 39 885 ± 
11 

2 ± 0.02 4 ± 0.01 6 ± 0.02 88 ± 0.01 
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En este sentido, se ha reportado que a mayor contenido de arcillas expandibles puede 
participar en la retención de hidrocarburos [14,15], lo cual puede explicar porque el 
contenido de HTP es mayor en el suelo de Cunduacán (%R = 64) con respecto al de 
Cárdenas (%R = 29). No obstante, al comparar los valores de HTP entre de los tres 
suelos, se observó que Huimanguillo (%R = 36) es quien presenta mayores contenidos. 
Aunque la el contenido de %R de las muestras de Huimanguillo y Cárdenas son similares, 
las arenas (%A) también podrían participan en los mecanismos ya que el primero 
contiene más que el segundo lo cual coincide la literatura [16] que reporta que 
posiblemente propiedades como la acidez y las arcillas de orden 1:1 presente en los 
suelos de terrazas (Huimanguillo), podrían retener el hidrocarburo por saturación de la 
fase porosa.  
Además, aunque existen pocos estudios que estimen los índices de degradación, según 
lo observado en las variabilidades de las propiedades de los suelos y los cambios en las 
fracciones SARA después de intemperizar, se plantea que el suelo que dos de los suelos 
que retienen los hidrocarburos son los de Huimanguillo y Cunduacán (pero la conversión  
de estos es diferente) ya que el primero contiene mayor cantidad de asfaltenos (similar 
al de Cárdenas), en comparación con el segundo, considerada como la fracción residual. 
Algunos autores [17] estiman que esta fracción puede provenir de la degradación del 
resto de las fracciones, lo cual coincide con la suma de saturados+aromáticos+resinas 
en los suelos de Cárdenas como en Huimanguillo que, al comparar con las petroleo 
crudo, se observa una reducción considerable, en contraste, aunque el suelo de 
Cunduacán posee aumentos en asfaltenos, las disminuciones de las fracciones 
Saturados y Aromáticos es baja.  
Estos resultados resultan importantes, por un lado, los suelos aluviales representan un 
alto porcentaje en el estado de Tabasco y, por otro lado, el comportamiento de los 
vertisoles y gleysoles pueden variar según la época del año, ya que suelen saturarse en 
temporadas de lluvias (poca o nula aeración) y quebrarse en los meses de estiaje, por lo 
que las reacciones asociadas a cada fenómeno, son diferentes [3,18]. Además, el alto 
contenido de fracciones asfalténicas conlleva la repelencia al agua aromáticas y sus 
efectos en la baja producción de hortalizas, pero las fracciones aromáticas. invitan a 
evaluar los sitios aluviales con suelos arcillosos para estimar el tipo de plantío que ahí se 
desarrollan, ya que algunos estudios demostraron que algunas variedades de maíz y frijol 
podrían almacenar estas fracciones [19,20]. 
 
Conclusiones 
Se demostró que la degradación de los suelos contaminados con petroleo crudo pesado 
puede variar según el tipo de suelo, por lo que es importante agregar a las evaluaciones 
de impacto ambiental las propiedades edafológicas. Además, propiedades como la 
acidez y textura del suelo podrían participar en la degradación de las fracciones de 
hidrocarburos, en donde los suelos con alto contenido en arcilla retienen los 
hidrocarburos, pero de ellos, los aluviales tienden a degradarlos más lento, por lo que 
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existe la necesidad de evaluar la biomagnificación de estas fracciones, especialmente, si 
estos sitios están destinados a actividades del sector primario. 
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Introducción 
En la actualidad, todos los alimentos que consumimos son envasados en recipientes de 
plástico o metal con recubrimientos plásticos. En el mercado podemos identificar distintos 
materiales plásticos, por ejemplo: polietileno (PE) y sus variantes (PET, PEAD y PEBD), 
poliestireno (PS), polipropileno (PP), cloruro de polivinilo (PVC), entre muchos otros, 
aunque los anteriormente nombrados son los más utilizados en la industria alimenticia. 
Estos polímeros son moléculas lineales con excelentes propiedades mecánicas y gran 
estabilidad química frente a ácidos, bases o disolventes. Son materiales transparentes y 
resisten temperaturas entre los -60 y 150 ºC. [1,2] 
Por lo general los envases de plástico fabricados de estos materiales son más baratos 
respecto a los manufacturados con otros materiales. Actualmente, los recipientes de 
plástico han reemplazado a otros materiales permitiendo contar con envases de diferente 
tamaño y forma que podemos llevar del refrigerador, al horno de microondas y hasta la 
mesa. Con el deseo de facilitar aún más en envasado y conservación de los alimentos, 
se han podido desarrollar nuevos materiales complejos que combinan metal, papel y 
plástico. Por lo tanto, los envases de plástico son materiales que están en contacto directo 
con los alimentos que todos consumimos. Todo material en contacto con alimentos 
debería estar fabricado con materiales autorizados para este fin, no ocasionar 
modificación en la composición o características de los alimentos y no liberar 
constituyentes que supongan un riesgo a la salud.[1-3] 
Se ha reportado que los materiales plásticos presentan permeabilidad al paso de gases 
y aroma, y la migración de algunos de sus componentes hacia el contenido ( restos de 
monómeros y aditivos). El problema se origina en la interacción envase-alimento. En 
estos envases, hay una actividad fisicoquímica continua en las interfases del material, 
tanto con el alimento como con el medio ambiente. En consecuencia el alimento queda 
expuesto a cambios químicos que pueden modificar sus características o incorporar al 
mismo tiempo residuos tóxicos. Algunos componentes no volátiles de los alimentos 
poseen afinidad por los polímeros y son absorbidos, por ejemplo, las grasas y los 
colorantes.  
La migración consiste en la transferencia de masa entre el material del envase, el 
alimento y el entorno. Aunque los polímeros utilizados en la fabricación de envases 
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suelen ser muy inertes y difícilmente ocurre su migración hacia el alimento, existen 
estudios sobre componentes minoritarios de los plásticos que pueden incorporarse 
fácilmente al producto envasado. Estos componentes minoritarios pueden ser: 
monómeros residuales no polimerizados o polímeros de bajo peso molecular; aditivos 
adicionados intencionalmente al polímero para mejorar sus propiedades físicas 
(plastificantes, estabilizantes, antioxidantes o retardantes); sustancias de bajo peso 
molecular como adhesivos, barnices y tintas de impresión. [1-3] 
El bisfenol A (A) es un aditivo de los envases de plástico fabricados de policarbonato y 
de las resinas epoxi y se encuentra principalmente como componente de materiales 
poliméricos resistentes a altas temperaturas. Sus oligómeros más frecuentes son: 
bisfenol A de glicil éter (BADGE), metacrilato de bisfenol A diglocil éter (Bis-GMA), 
dimetacrilato de bisfenol A (Bis.DMA), y algunos etoxilatos y propoxilatos de bisfenol A. 
Se ha demostrado la presencia de A en alimentos, productos manufacturados y productos 
farmacéuticos. Se han encontrado niveles de A de entre los 29.9 y 80 µg/kg en muestras 
de alimentos en conserva. También se ha demostrado la presencia de 1 mg/kg de 
BADGE en muestras de pescado enlatado. La exposición a este compuesto ha sido 
relacionada con numerosas enfermedades, entre ellas el cáncer, problemas en el 
embarazo, hidrocefalia, entre otras.[4-6] 
Por otro lado, los plastificantes son sustancias que se agregan durante la fabricación de 
plásticos para brindarles flexibilidad. Alrededor del 93% de los plastificantes utilizados en 
la industria del plástico son ftalatos. Los principales ftalatos usados como plastificantes 
son DEHP (dietilhexil ftalato), DINP (di-iso-nonil ftalato), DBP (dibutil ftalato), DIDP (di-
iso-decil ftalato), BBP (butilbencil ftalato) y DOP (dioctil ftalato). Se han encontrado 
plastificantes de este tipo en alimentos hasta en concentraciones de 750 ppb. En estudios 
recientes, se analizaron botellas plásticas con agua mineral sometiéndose a diferentes 
condiciones de almacenamiento como: diferentes temperaturas, iluminación e intervalos 
de tiempo. Encontrando DBP en concentraciones de 0.517 µg/mL. Además se observó 
que después de cinco meses de almacenamiento esta concentración se incrementó en 
un 20%, concentración muy por encima del 3% permitido para el contenido de ftalatos en 
empaques alimenticios.[4-6] 
Diversos grupos de investigación acusan que los ftalatos pueden producir efectos 
adversos sobre la salud humana. Los resultados han demostrado que poseen una alta 
toxicidad, producen irritabilidad en la piel, presentan efectos sobre el sistema reproductivo 
y el desarrollo humano y pueden causar cáncer de mama y de próstata.[7] 
Hasta ahora, hemos revisado los principales materiales utilizados en la fabricación de 
envases plásticos y sus aditivos. Además, se ha expuesto evidencia de la migración de 
estos aditivos hacia los alimentos contenidos en ellos y de su peligro para la salud 
humana. Por todo esto, en este trabajo de investigación se propone el desarrollo de una 
nueva metodología para cuantificación de aditivos presentes en agua embotellada de una 
muestra representativa de las purificadoras que dan servicio en la delegación Iztapalapa 
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y de las aguas purificadas y minerales de las principales marcas comercializadas en 
México. 
 
Parte Experimental 
Materiales y químicos 
Se utilizarone stándares de Bisfenol A (A), Bisfenol E (E), Dietil ftalato(DEP), Bencil butil 
ftalato (BBP), Dibutil ftalato (DBP), Bis(2-etilhexil)ftalato (BEP) con pureza superior a 99% 
de Aldrich. Metanol y Acetonitrilo grado HPLC de Aldrich. Se utilizó agua desionizada 

ultrapura (18.2 M cm-1). 
 
Instrumentación 
Se utilizó un equipo de HPLC marca Agilent 1260 Infinity II y un detector de areglo de 
diodos con una columna Zorbax Eclipse XDB-C8 con una fase estacionaria tipo C8. La 
polaridad de la fase estacionaria C8 es intermedia, lo que es adecuada para la separación 
de los ftalatos que se analizaran en el presente trabajo.  
 
Preparación de muestras 
Se prepararon soluciones estándar de A, B, DEP, BBP, DBP , BEP en metanol a una 
concentración de 50 ppm. También se preparó una muestra “mezcla” con todos los 
estándares en una concentración de 50ppm. 
 
Resultados y Discusión 
Caracterización de los estándares. 
Al equipo de HPLC se inyectó la mezcla de estándares y se usó el gradiente que se 
describe en la tabla 1. Las fases móviles utilizadas fueron agua (fase A), acetonitrilo (fase 
B) a un flujo de 1 mL/min, temperatura ambiente, volumen de inyección de 20μL y se 
midió la absorbancia a 230 nm. Posteriormente se inyectaron al equipo los estándares 
por separado para su identificación. 
 
Tabla 1. Gradiente utilizado en el HPLC 

Tiempo [min] Fase A [%] Fase B [%] 

0 90 10 

3 50 50 

20 0 100 

25 0 100 

 
En la figura 1 se muestra el cromatograma a 230 nm para la mezcla: el primer compuesto 
que eluye de la columna es el bisfenol E a 6.1 minutos, seguido del bisfenol A a los 6.62 
minutos, el DEP, BBP, DBP y BEP eluyen a 8.14, 12.89, 13.4 y 21.7 minutos, 
respectivamente. Se demuestra que los seis estándares se lograron separar con una 
buena resolución utilizando la fase estacionaria y el gradiente de fases móviles antes 
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descritas. Se logró la separación a los 25 minutos de la inyección que implica un tiempo 
razonablemente corto para un análisis de esta naturaleza. 
 

 
Figura 1. Cromatograma de la mezcla identificando los picos de cada Ftalato o bisfenol. 

 
 
En la figura 2 se muestran las curvas de calibración de todos los estándares y en la tabla 
2 sus parámetros analíticos. Todos los estándares presentan una tendencia lineal 
bastante aceptable (R2 >0.99). 
 

 
Figura 2. Curva de calibración para DEP, Bisfenol E, DBP, BE. 
 
 
Tabla 2. Parámetros analíticos de cada curva de calibración. 

Analito LOD / 𝑝𝑝𝑚 LOQ / 𝑝𝑝𝑚 Sensibilidad/ 
𝑚𝐴𝑈/ 𝑝𝑝𝑚 

𝑅2 

A 1.24 4.14 56.0 ± 1.5 0.9947 

E 1.16 3.87 54.4  ±  1.4 0.9954 

DEP 1.16 6.87 240.7 ± 6.2 0.9954 

BBP 1.13 3.77 16.24 ± 0.41 0.9956 

DBP 1.19 3.96 30.89 ± 0.81 0.9952 

BEP 1.13 3.76 17.01 ± 0.42 0.9956 
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Conclusiones 
El estudio en el HPLC fue satisfactorio. Se lograron establecer el gradiente y secuencia 
óptimos para la identificación de picos de cada ftalato o bisfenol en la mezcla a 50ppm, 
además de que se realizó con satisfacción la curva de calibración en un intervalo de 
concentraciones de  1 a 16ppm para cada uno de los ftalatos o bisfenoles que se 
analizaron. 
Con la información anterior se podrán cuantificar los ftalatos o bisfenoles en una muestra 
de agua purificada previamente tratada y así poder plantear una propuesta de uso óptima 
para evitar la migración de estos ftalatos o bisfenoles en el agua que consumimos día a 
día. 
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Introducción 
Los ditiocarbamatos (DTC) son importantes fungicidas y son uno de los grupos de      
plaguicidas más ampliamente utilizados en agricultura, debido a su eficiencia en el control 
de hongos y bacterias patógenas, su bajo costo de producción y su relativamente baja 
toxicidad aguda en mamíferos. [1-3] Debido a su insolubilidad en disolventes orgánicos, 
los métodos de extracción multi-residuo utilizados para otros grupos de plaguicidas no 
son adecuados para el análisis de DTC [4], por lo que los métodos desarrollados para el 
análisis de residuos de DTC se basan en su hidrólisis ácida en presencia de cloruro de 
estaño (II) y el subsecuente análisis del CS2 obtenido. Es por esto que, para establecer 
los límites máximos de residuos, el codex alimentario establece que los ditiocarbamatos 
totales se determinan como CS2 obtenidos durante la digestión ácida y se expresan como 
mg CS2/Kg. [5] 
En este trabajo se presenta la determinación de DTC, realizando el procedimiento de 
hidrólisis DTC/extracción de CS2 fuera de línea para posteriormente determinar este CS2 
por FIA, utilizando la reacción de formación del complejo de cobre. 
En las figuras 1 y 2 se muestran como ejemplo las reacciones para la determinación de 
tiram: 
 
 

 
Figura 1. Reacción de hidrólisis del tiram 

 
 

 
     Figura 2. Reacción entre el CS2 y el reactivo acomplejante (dietanolamina y cobre) R=etanol 
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Parte Experimental 
Reactivos y disolventes 
Todos los reactivos utilizados en el método fueron grado reactivo CS2 (99,9 %, d=1,26 
g/mL; Merck), etanol absoluto (J.T.Baker), hexano (95% de n-hexano, J.T.Baker) SnCl2 
(Meyer), HCl conc. (36%, d=1,14 g/mL; J.T.Baker), acetato de cobre (II) monohidratado 
(Meyer), dietanolamina (DEA) (99.5%, d=1,09g/mL; Reter).Los diticarbamatos utilizados 
en este estudio fueron Zineb (Chem Service), Ziram (95%) (Chem Service), Propineb 
(Chem Service), Metam sodium hydrate (97.5%) (Chem Service), Maneb (94.5%) (Riedel-
de Haën) y Mancozeb (81.92%) (sin marca). En la tabla 1 se muestran las estructuras de 
estos fungicidas 
 
Tabla 1. Estructuras de los ditiocarbamatos utilizados 

Nombre Estructura Nombre Estructura 

Maneb 

 

Zineb 

 

Mancozeb 

 

Ziram 

 

Propineb 

 

Metam 

 
 
Disoluciones 
Hidrólisis de DTC. La mezcla HCl/SnCl2 se preparó disolviendo 2,0 g de SnCl2 en 5,0 mL 
de agua y 20 mL de HCl conc.  
Reactivo de color. Se disolvieron 12 mg acetato de cobre (II) monohidratado y 12.5 mL 
de dietanolamina (DEA) en 250.0 mL de etanol absoluto 
  
Disoluciones estándar 
Se preparó una disolución madre de CS2 de una concentración 4.56 g/L. De aquí se 
tomaron las alícuotas necesarias para preparar 25 mL de las disoluciones estándar, en 
un intervalo entre 10 y 40 mg/L. Para la optimización de las variables FIA y la 
concentración de DEA, las disoluciones de CS2 se prepararon en etanol; una vez 
optimizado el método, debido a que la extracción del CS2 resultante de la hidrólisis de 
DTC se realiza en hexano, los estándares se prepararon en este disolvente. 
 
Instrumentación 
Las determinaciones se realizaron en una configuración FIA utilizando una bomba 
peristáltica Gilson Minipuls 2, una válvula de inyección manual Reodyne de 6 puertos, 
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espectrofotómetro UV-Visible Perkin Elmer Lambda 25, equipado con celda de flujo de 
cuarzo de 1 cm de paso óptico y 0.08 mL de volumen interno.  
Para el reactor, confluencias y el resto del sistema de transporte se utilizó tubería de 
teflón de 0.7 mm de diámetro interno. 
Para el control de la temperatura de la hidrólisis de DTC se utilizó un baño termostatado 
marca Colora. 
 
Configuración 
La determinación de CS2 se realizó en base a las condiciones experimentales descritas 
por Boher, Cicero do Nascimento y Maciel Gomes [6]. La configuración utilizada por estos 
autores consiste en un solo canal con el reactivo de color en el cual el CS2 proveniente 
de los estándares o muestras, disuelto en hexano, se inyecta directamente. A fin de evitar 
picos dobleteados, la configuración se modificó como se muestra en la figura 3: 

 
Figura 3. Configuración para la determinación de CS2: B: bomba peristáltica; VI: válvula de inyección (100 
µL); Portador y R1: reactivo de color; L: 270 cm; D: desecho. 
 
Se inyectaron 100 µL de disolución de CS2 proveniente de los estándares o muestras, 
disuelto en hexano sobre el portador (reactivo de color Cu/DEA). La disolución confluye 
con otro canal de reactivo de color. El complejo de cobre se forma en el reactor L y es 
detectado a 435 nm. La altura de la señal obtenida (en unidades de absorbancia) es 
proporcional a la concentración de CS2. 
Con inyecciones de una disolución de 20 mg/L de CS2 se optimizaron el flujo de las 
disoluciones (1.0, 0.5, 0.6 y 0.3 mL/min), la longitud del reactor (120 y 270 cm) y 
concentración de DEA (10, 5, 1 y 0.1%) 
 
Descomposición de muestras y extracción de CS2 
La descomposición y extracción de los DTC se realizó fuera de línea en viales de 20 mL, 
en los que se mezclaron aproximadamente 1.0 mg del DTC con 4.5 mL de la disolución 
ácida de SnCl2 y 5.0 mL de hexano. Los viales se engargolaron, se colocaron en un baño 
de agua y se calentaron durante 50 min a 80-85 °C, agitando manualmente cada 10 min. 
Una vez transcurrido este tiempo, los viales se enfriaron, se abrieron y una alícuota de la 
disolución en hexano se inyectó en la configuración FIA descrita previamente 
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Evaluación del efecto matriz 
El método propuesto será aplicado a la determinación de DTC en muestras de 
sedimentos provenientes de la cuenca del río Lacantún, región sur de la Reserva de la 
Biosfera Montes Azules (RBMA), en el estado de Chiapas. Para simular la matriz de estas 
muestras de sedimento, se fortificaron 0.1 g de tierra con 1 mg de DTC. La fortificación 
se realizó también adicionando volúmenes adecuados de suspensión o disolución de 
DTC. 
 
Resultados y Discusión 
Optimización de variables FIA 
A fin de encontrar un compromiso entre sensibilidad y frecuencia de inyección, se 
optimizaron el flujo, longitud de reactor y volumen de inyección. Se obtuvieron buenos 
resultados con un flujo de 0.3 mL/min, una longitud de reactor de 270 cm y un volumen 
de inyección de 100 µL. En las condiciones optimizadas, se realizan 15 inyecciones por 
hora. 
 
Concentración de dietanolamina 
El método original de Thomas E. Cullen y el modificado por George E. Keppel [7, 8] 
utilizan una concentración de dietanolamina 10% (m/V). Considerando la relación 
estequiométrica de la reacción esta concentración de DEA representa aproximadamente 
1,500 veces, por lo que se prepararon disoluciones del reactivo de color con 
concentraciones de DEA de 10, 5, 1 y 0.1%. Se observó que la reacción de entre el 
reactivo de color y el CS2 es de cinética muy lenta, por lo que a una concentración de 
DEA de 0.1% el desarrollo de color se lleva a cabo al término de horas, por lo que se 
eligió la concentración de DEA de 5% 
 
Determinación de CS2 por FIA 
Una vez optimizada la determinación, se inyectaron las disoluciones de CS2 preparadas 
en un intervalo de 10 a 40 mg/L en la configuración mostrada en la figura 3, obteniéndose 
un fiagrama como el que se muestra en la figura 4. 
 

 
Figura 4. Fiagrama obtenido de las inyecciones por triplicado de CS2 
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Determinación de DTC 
Se prepararon por triplicado viales con los seis DTC y tierra fortificada, se realizó la 
hidrólisis, extracción y determinación por FIA como se describió anteriormente. 
Considerando la cantidad de DTC analizada, la relación estequiométrica DTC:CS2 y la 
concentración de CS2 obtenida, se calculó el % de hidrólisis. En la tabla 2 se muestran 
los resultados obtenidos. 
En los resultados mostrados en la tabla 2 se observa que el % de hidrólisis es muy 
variable.  Determinar el contenido de DTC y expresarlo como mg/L CS2 conlleva entonces 
a errores en la toma de decisiones, ya que es práctica común combinar estos pesticidas. 
En el reglamento de la unión europea [9] al establecer los LMR de DTC incluyen maneb, 
mancoceb, metiram, propineb, tiram y ziram. Aclaran que “Los LMR expresados como 
CS2 pueden proceder de distintos ditiocarbamatos y, por lo tanto, no reflejan unas buenas 
prácticas agrícolas concretas. En consecuencia, no procede utilizar estos LMR para 
verificar el cumplimiento de unas buenas prácticas agrícolas determinadas.” 
El efecto matriz estudiado con el suelo fortificado muestra los resultados esperados, ya 
que se ve una disminución en el % de hidrólisis para los distintos DTC. 
 
Tabla 2. Porcentajes de hidrólisis de DTC 

DTC 

DTC sólo 

Tierra fortificada 

DTC 

sólido 

DTC 
suspensión o 

disolución 

%Hidrólisis 
%Hidrólisi

s 
%Hidrólisis 

Mancozeb 62.8 60.7 44.4 

Maneb 87.9 37.4 36.7 

Metam 97.0 No se detectó 

Propineb 54.7 36.9 36.0 

Zineb 70.2 44.9 57.6 

Ziram 100.9 89.5 86.5 

 
Conclusiones 
Se optimizó e implementó un método para la determinación espectrofotométrica de 
fungicidas ditiocarbamatos por FIA. Con el método propuesto se tiene una frecuencia de 
muestreo de 15 por hora. El porcentaje de hidrólisis obtenido para cada uno de los DTC 
estudiados es diferente. En las muestras de suelo fortificado se observa una disminución 
del porcentaje de hidrólisis 
El estudio de determinación de DTC aún no ha concluido. Actualmente se está aplicando 
el método a diversos cultivos. 
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Introducción. 
La contaminación por metales pesados en recursos hídricos plantea una de las más 
severas problemáticas que comprometen la seguridad alimentaria y salud pública a nivel 
global y local, ya que más del 70% de estos recursos presentan algún grado de 
contaminación debido a las descargas de compañías textiles, alimenticias, mineras, 
químicas, petroquímicas y de bebidas en todo el país [1]. Dada su toxicidad y abundancia, 
el arsénico es considerado una de las 10 sustancias más tóxicas de acuerdo con la 
Organización Mundial de la Salud. De las dos especies de arsénico más comunes, el 
As(III) es considerado más tóxico que la especie orgánica representada por el As(V), es 
por esto que la Agencia de Protección del Medio Ambiente establece una concentración 
de 0.01 mg/L como el máximo límite permitido de este metal en agua potable [2-4]. En 
las técnicas electroanalíticas es de vital importancia el electrodo de trabajo, y dado al 
progresivo desuso del electrodo de gota de mercurio, ha sido fundamental buscar 
alternativas que sean igual o más efectivas y al mismo tiempo no contaminantes. Por otro 
lado, los electrodos metálicos o elaborados con elementos carbonáceos no poseen la 
capacidad para determinar As(III) de forma sensible y selectiva, siendo necesaria su 
modificación incorporando elementos que mejoren sus características como nanotubos 
de carbono, grafeno y óxido de grafeno reducido, nanopartículas de metales y materiales 
de reconocimiento molecular como los polímeros impresos de iones (IIPs). Este último, 
ha permitido el desarrollo de metodologías electroquímicas sensibles, selectivas, de bajo 
costo y amigables con el medio ambiente, ya que se basa en la síntesis de polímeros 
permitiendo la creación de cavidades de reconocimiento selectivo en forma, tamaño e 
interacciones hacia la molécula plantilla con la que es sintetizado, y al incorporarlos en 
un electrodo de pasta de carbono se lograría la detección sensible y selectiva de As(III) 
en una matriz analítica compleja. 
En esta investigación, los IIPs fueron incorporados en electrodos de pasta de carbono 
(EPC) y utilizados para lograr la determinación sensible y selectiva de As (III) en muestras 
de agua potable. 
 
Parte Experimental 
Síntesis de IIP 
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El proceso de síntesis inició con la prepolimerización utilizando al ion arsenito como 
molécula plantilla, metanol como disolvente, 2-metiltiofeno (2-MT) como monómero 
funcional y ácido metacrílico (MAA) como ligante. Posteriormente, se agregó el agente 
entrecruzante EGDMA e iniciador que propicia el inicio de la polimerización durante 16 h 
en agitación constante en un baño de aceite a 60 °C. Finalmente, se eliminó la plantilla 
mediante una serie de lavados ácidos y agua desionizada hasta pH neutro. 
 
Elaboración del EPC modificado con IIP 
El electrodo modificado fue elaborado con una mezcla de pasta de por IIP, polvo de grafito 
y aceite de parafina. La pasta resultante fue empacada un tubo de plástico para formar 
el electrodo, colocando en un extremo un adaptador de cobre, mientras que el otro 
extremo fue pulido sobre una hoja de papel. El EPC-IIP se enjuagó con agua desionizada 
y fue pulido antes de cada medición para eliminar los iones As(III) retenidos por el IIP. 
 
Cuantificación electroquímica de As(III) 
El sistema electroquímico consiste en una celda con un EPC-IIP, un electrodo de 
referencia de Ag/AgCl y una barra de grafito como contraelectrodo. El EPC-IIP fue 
sumergido en 20 mL de buffer de fosfatos 0.1 M con iones As(III) a pH 11 y agitación a 
100 rpm durante 15 min. Posteriormente, el electrodo se enjuagó con agua destilada y se 
colocó en una celda con 10 mL de HCl 3 M. Un prepotencial de -0.4 V fue impuesto 
durante 60 s y después de 20 s se llevó a cabo la voltamperometría diferencial de pulso 
con redisolución anódica (DPASV por sus siglas en inglés) mediante un barrido de 
potencial de -0.6 V a 0.6 V, observando el pico de potencial anódico alrededor de 0 V, 
correspondiente a la señal del As(0) a As(III). 
 
Resultados y Discusión 
Optimización del IIP  
Un diseño de experimentos simplex centroide fue utilizado para optimizar la síntesis del 
IIP, evaluando diferentes niveles de plantilla (de 0.5 a 2.5 mmol), monómeros (1 mmol a 
5 mmol de la relación entre 2-metiltiofeno y ácido metacrílico) y entrecruzante (de 10 a 
50 mmol) de forma que se maximice la capacidad de retención de As(III) en las cavidades 
del IIP. A través del programa Minitab® 17 Statistical Software, se obtuvo el análisis 
estadístico de la variable de respuesta, comprobando que el diseño se ajusta a un modelo 
cuadrático con un coeficiente de correlación de 0.7290. El IIP con mayor capacidad de 
retención de As(III) será el que proporcioné la mayor intensidad de la señal, por lo tanto, 
la combinación óptima es: 0.5 mmol de plantilla, 1 mmol de 2-metiltiofeno, 5 mmol de 
ácido metacrílico y 50 mmol de entrecruzante, con una intensidad de corriente anódica 
teórica de 106.1 µA. Finalmente, se evaluó la capacidad del IIP para reconocer 
selectivamente al analito, por lo que se sintetizó el IIP en condiciones óptimas así como 
un polímero no impreso (NIP, del inglés Non-Imprinted Polymer) en ausencia de la 
molécula plantilla, y los resultados se muestran en el voltamperograma de la figura 1.  
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Se observa que la Ipa alrededor de 0 V corresponde a la señal de As(III) con una 
intensidad de 113.5 µA, muy cercana a la predicha por el diseño de experimentos; el IIP 
óptimo proporcionó una mayor Ipa asociada al As(III) en comparación con el EPC y el 
EPC-NIP, demostrando la capacidad de retención del IIP respecto al NIP debido al 
complejo monómero-plantilla del IIP formado por enlaces de coordinación que es llevado 
a una posición fija estable. 
Efecto del proceso de la composición de la mezcla composite en la respuesta del EPC-
IIP 
Para determinar la mezcla que maximice la señal anódica de arsénico en la DPASV, se 
elaboraron EPC-IIP’s con diferentes proporciones de IIP desde 0% hasta 25 %. Los 
resultados obtenidos demostraron una mayor capacidad para retener As(III) conforme se 
aumentó el porcentaje de IIP en la mezcla composite, reflejándose como un aumento 
gradual en la Ipa. Esto indica que a mayor cantidad de IIP en la superficie del electrodo, 
se incrementa el número de cavidades capaces de retener As (III) en la etapa de carga. 
Sin embargo, al alcanzar un porcentaje de IIP en la mezcla del 25% se obtuvo una notable 
disminución de la corriente. 
 

 
Figura 1. DPASV con 10% de IIP, 5x10-8 M de As(III) a pH 11 con 10 min de carga. Potencial de deposición, 
-0.6 V por 60 s; relajación, 20 s; paso de potencial, 0.01 V; amplitud de pulso, 0.1 V; ancho de pulso, 0.01 
s; periodo de pulso, 0.1 s; n=3, %RSD<10%. 

 
Efecto del proceso de carga de As (III) 
Se optimizó de forma univariable el proceso de carga de los iones As(III) sobre la 
superficie del electrodo mediante la evaluación de velocidad de agitación, pH del buffer, 
y tiempo de carga.  
Se evaluó el pH utilizando el buffer universal Britton Robinson (BR) a 0.1 M ajustando a 
diferentes valores de pH con NaOH concentrado. Se realizó la preconcentración de 
arsénico en la superficie del EPC-IIP durante 10 min a 200 rpm utilizando 20 mL de 
disoluciones 5x10-8 M de As (III) en 0.1 M del buffer BR, ajustando en cada una los 
siguientes valores de pH: 10, 10.5, 11, 11.5 y 12. Las intensidades de pico anódico 
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obtenidas muestran una clara diferencia en la Ipa a pH 11 (113 µA) respecto al resto de 
las disoluciones. Dados estos resultados, se establece el valor de pH 11 como el óptimo 
para los siguientes experimentos. 
Por otro lado, la evaluación de la rapidez con la que llega el analito a la superficie del 
electrodo para ser retenido se evaluó mediante el efecto de convección provocado por la 
velocidad de agitación durante el proceso de carga. Se evaluaron velocidades desde 0 
hasta 200 rpm. Se realizó el proceso de carga sumergiendo el EPC-IIP en una solución 
de arsénico 5x10-8 M en un buffer de fosfatos 0.1 M a pH 11 durante 10 min y seguido de 
la electrodeposición en la superficie del EPC-IIP se aplicó la técnica DPASV registrando 
la Ipa que se muestra en la figura 2a. En un principio se observa que de 0 hasta 100 rpm 
la Ipa aumenta de forma proporcional a la agitación, sin embargo, velocidades mayores 
de agitación generan una disminución de la intensidad de corriente, ya que no se permite 
la adecuada interacción entre el IIP y el arsénico de la solución; por lo tanto, se seleccionó 
la velocidad de 100 rpm para los siguientes experimentos. Finalmente, se optimizó el 
tiempo que debe permanecer el EPC-IIP en la disolución para retener la mayor cantidad 
del metal, al sumergir la superficie del EPC-IIP en un buffer de fosfatos 0.1 M pH 11 con 
5x10-8 M de As(III), evaluando diversos tiempos de carga. En la figura 2b se observa que 
al incrementar el tiempo de carga hay un aumento gradual de Ipa hasta llegar a un máximo 
de corriente alrededor de 153 µA con 15 min de carga. Se puede decir que tiempos cortos 
de carga no permiten una adecuada interacción del IIP con el arsénico, mientras que a 
tiempos altos de carga, el IIP ya cargado pudiera ser retirado de la superficie del EPC-IIP 
debido a las fuerzas convectivas; lo anterior se comprueba al obtener como resultado la 
disminución de Ipa. De acuerdo con este análisis, se establecen 15 min como el tiempo 
de carga óptimo y en lo sucesivo es el que se usará. 
 

 
Figura 2. Relación de Ipa respecto a: a) velocidad de agitación y b) tiempo de carga; n=3, con RSD<10 %. 

 
Optimización de la concentración de electrolito soporte 
Se realizó la optimización de la concentración de HCl en el sistema electroquímico 
evaluando concentraciones desde 1 hasta 6 M. Debido a que la reducción de As(III) es 
favorecida en medios fuertemente ácidos, la concentración que proporciona la mayor 
intensidad de corriente anódica asociada al arsénico corresponde a 3 M, por lo que se 
establece como concentración óptima del electrolito soporte para las siguientes 
evaluaciones. 
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Optimización del potencial catódico y tiempo de deposición 
Se optimizaron de forma univariable los primeros parámetros de la técnica DPASV 
correspondientes al potencial y tiempo de reducción del As(III) a As(0) de forma que se 
logre maximizar la Ipa en la consecuente DPV. Posterior al proceso de carga, se realizaron 
diversas voltamperometrías de redisolución evaluando potenciales de deposición entre   
-0.40 V y -0.80 V (con intervalos de 0.10 V), además de tiempos de entre 50 y 90 s (con 
intervalos de 10 s). Se presentó un aumento gradual de la intensidad de corriente al 
disminuir el potencial de deposición hasta -0.4 V; esto ocurre debido a que la aplicación 
de un sobrepotencial catódico provoca la rápida reducción de arsénico evidenciando la 
probable formación de arsina y/o evolución de hidrogeno, observándose la formación de 
pequeñas burbujas sobre la superficie del electrodo. Estas burbujas podrían disminuir la 
reproducibilidad y repetibilidad del método de análisis, por lo tanto, se establece -0.4 V 
con 153 µA de Ipa como el potencial de deposición de trabajo para experimentos 
posteriores. Una vez encontrado el potencial de deposición óptimo, se evaluó el tiempo 
de deposición bajo las mismas condiciones de carga que en el estudio del potencial. La 
Ipa aumentó con el incremento del tiempo de depósito electroquímico, obteniendo un 
máximo (153 µA) al mantener durante 60 s el potencial de deposición, y una disminución 
a valores mayores a este, debido probablemente a problemas con la adhesión de As 
metálico en la superficie del electrodo provocando que este se desprenda de la superficie 
del electrodo.  Considerando lo anterior, se establece como el tiempo de deposición 
óptimo 60 s para los experimentos subsecuentes. 
  
Optimización de los parámetros de DPASV 
Para maximizar la intensidad de la corriente de pico anódica de As(III) se optimizaron las 
cuatro variables que definen la técnica DPV mediante el diseño de experimentos de 
Taguchi, en los siguientes intervalos: paso y amplitud de potencial de 0.0054 V a 0.0150 
V, y ancho y periodo del pulso de 0.05 s a 0.15 s, realizando 9 experimentos con 
diferentes combinaciones de las variables de estudio. La variable de respuesta para 
analizar el diseño de experimentos fue la Ipa de As(III) obtenida mediante DPASV, y su 
evaluación se realizó con la ayuda del software Minitab ® 17 con el que se determinó que 
la combinación óptima que maximiza la Ipa de As (III) corresponde a un paso de potencial 
de 0.015 V, amplitud de 0.150 V, ancho del pulso de 0.0054 s y una duración de pulso de 
0.10 s, con la que se espera una Ipa teórica de 195.68 µA. La Ipa experimental en las 
condiciones óptimas fue de 196 µA con un %RSD<10%, demostrando la gran capacidad 
de predicción del diseño de experimentos empleado. 
 
Caracterización analítica 
La metodología fue caracterizada utilizaron diferentes concentraciones de As(III) para 
elaborar las curvas de calibración obteniendo dos zonas con tendencia lineal (figura 3a): 
de 1.40x10-5 mg/L (0.18 nM) a 7.50x10-5 mg/L (1 nM) con una sensibilidad analítica de 
82.0610 µA nM-1 y un coeficiente de correlación de 0.99 (figura 3b); y de 0.013 mg/L (184 
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nM) a 0.05 mg/L (700 nM) con una sensibilidad de 0.3895 µA nM-1(figura 3c). Mediante 
el método recomendado por la IUPAC (3Sy/x/m donde Sy/x corresponde a la desviación 
estándar de los residuales de la curva de calibración y m a la pendiente de esta) se obtuvo 
un límite de detección de 4.26x10-6 mg/L (0.05 nM). La precisión fue evaluada con una 
concentración de As(III) de 5x10-8 M obteniendo %RSD<10 % en ambos casos. 
La selectividad del EPC-IIP respecto a 50 nM de As(III), se evaluó en dos niveles de 
concentración de interferentes potenciales como Pb(II), Cu(II), Cd(II), Fe(II) y Hg(II), 
obteniendo porcentajes de recuperación cercanos al 100% con %RSD<10%,  
demostrando que las cavidades de reconocimiento son capaces de retener 
selectivamente al metal de interés en presencia de diversos interferentes. 
 
 

 
Figura 3. a) Intervalo lineal de la curva de calibración de As(III), b) Linealidad a bajas concentraciones y c) 
linealidad a altas concentraciones; n=3; RSD<10 %. 

 
 

Determinación de As(III) en muestras de agua mediante DPASV empleando EPC-
IIPs. 
Se realizó la determinación de As(III), empleando el método desarrollado, en muestras 
con y sin tratamiento de digestión ácida mediante DPASV. Las muestras sin dopaje no 
presentaron picos de oxidación asociados a As(III). Por otro lado, la tabla 1 muestras los 
resultados obtenidos del análisis de As(III) en muestras dopadas con este metal. Los 
porcentajes de recuperación obtenidos y su correspondiente desviación estándar indican 
que el EPC-IIP tiene gran capacidad para determinar al ion metálico con exactitud y 
precisión en muestras reales incluso sin tratamiento de digestión ácida; demostrando que 
el uso de los IIPs, enriquece la composición de un EPC y potencian su selectividad. 
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Tabla 1. Determinación de As (III) en muestras reales enriquecidas con 50 nM de As(III), n=3 RSD<10 %. 

Metal Muestra 
Conc. 

añadida 

CON DIGESTIÓN ÁCIDA SIN DIGESTIÓN ÁCIDA 

Conc. 
obtenida 

% 
Rec. 

Conc. 
obtenida 

% 
Rec. 

As(III) 

Agua 
comercial 

0 nM 0 nM 0 0 nM 0 

50 nM (48.50 ± 1.90) nM (96.89 ± 1.80) (49.70 ± 3.70) nM (99.46 ± 3.60) 

Grifo 
0 nM 0 nM 0 0 nM 0 

50 nM (48.20 ± 5.40) nM (96.40 ± 5.40) (50.50 ± 2.00) nM (101 ± 2.90) 

Presa  
0 nM 0 nM 0 0 nM 0 

50 nM (49.50 ± 6.00) nM (98.90 ± 6.00) (53.80 ± 7.60) nM (107.20 ± 7.60) 

 
Conclusiones 
El IIP sintetizado químicamente en esta investigación, representa el primer material de 
reconocimiento selectivo empleando 2-metiltiofeno y ácido metacrílico como monómeros 
funcionales. Los parámetros analíticos obtenidos demostraron el desarrollo de una 
metodología con una alta selectividad para As(III), bajo límite de detección y amplio 
intervalo lineal debido a las propiedades únicas del IIP, siendo tan competitiva como las 
técnicas convencionales utilizadas para el análisis de metales pesados. 
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Introducción 
El óxido de iridio (IrO2·xH2O, abreviado como IrOx) es un material estable que posee una 
excelente reversibilidad electroquímica en un amplio intervalo de pH, gracias al elevado 
valor de la constante de rapidez de transferencia electrónica del par redox Ir(IV)/Ir(III) [1]. 
Estas características han hecho posible su empleo en diversas aplicaciones, como lo son 
la fabricación de dispositivos de diagnóstico clínico, dispositivos electrocrómicos o para 
la generación de energía. En el campo de los sensores, los electrodos modificados con 
IrOx se han utilizado ya en diferentes sustratos para la detección de diversos analitos de 
interés biológico, entre los que se encuentran algunas catecolaminas, H2O2, ácido-L-
ascórbico, entre otros [2-4].  
La insulina es una hormona que se secreta en el páncreas y cuya actividad permite 
regular los niveles de azúcar en la sangre. Por este motivo, el desarrollo de sensores 
para monitorear los niveles de insulina en el cuerpo humano o en productos 
farmacéuticos, es de gran relevancia [5]. Pikulski y Gorski [6] prepararon un electrodo de 
carbono vítreo (GC) modificado con un depósito de IrOx (GC-IrOx) preparado mediante 
voltamperometría cíclica y demostraron la actividad catalítica del electrodo respecto a la 
oxidación de insulina en medio acuoso neutro. 
La preparación electroquímica de los recubrimientos de IrOx es muy versátil y permite 
modular características tales como la composición, morfología y textura del material 
depositado a través del control de parámetros experimentales como la magnitud y 
duración del potencial o densidad de corriente aplicados, el material del sustrato, la 
composición de la disolución de electrodepósito, etc [7]. Por ejemplo, Terashima et. al. 
realizaron depósitos de IrOx en electrodos de diamante dopado con boro mediante 
técnicas galvanostáticas, potenciodinámicas y de pulsos de potencial, encontrando que 
este último tipo de técnicas permitieron obtener los recubrimientos de IrOx con mayor 
estabilidad mecánica y electroquímica [3]. 
En este trabajo se estudió la preparación de electrodos de GC-IrOx con diferentes 
programas de pulsos de potencial (doble pulso o multipulso) y condiciones de 
composición de la disolución de electrodepósito, variando en el primer caso la magnitud 
y duración de los pulsos de potencial aplicados, mientras que en el segundo caso se varió 
la identidad del precursor metálico, Ir(III) o Ir(IV), así como la concentración de H2O2 en 
el medio y los días de envejecimiento de la disolución. Posteriormente, se evaluó el 
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desempeño analítico de los electrodos de GC-IrOx respecto a la cuantificación de insulina 
en medio acuoso neutro. 
 
Parte Experimental 
Reactivos  
K2IrCl6 (Sigma-Aldrich), K3IrCl6 (Sigma-Aldrich), Na2C2O4 (Técnica Química), H2O2 (al 
30%, Química Rique), NaOH (J.T. Baker), K2CO3 (Merck), HCl (J.T. Baker), insulina 
comercial (100 UI/mL, Insulex R, PiSA), disoluciones amortiguadoras de pH = 4.00, 7.00 
y 10.00 (Atlas Scientific), alúmina Micropolish de 1.0, 0.3 y 0.05 μm (Buehler). Todas las 

disoluciones se prepararon con agua desionizada (18.2 M cm). 
 
Equipo  
Todos los experimentos se realizaron en una celda electroquímica de 3 electrodos, 
utilizando como electrodo de trabajo carbono vítreo (GC, 3 mm de diámetro), Ag/AgCl/KCl 
saturado como referencia y una barra de grafito como contraelectrodo. Las mediciones 
se llevaron a cabo con ayuda de un potenciostato CHI920C (CH Instruments). 
Adicionalmente se utilizaron un pHmetro Orion 5 Star (Thermo Scientific), una pulidora 
MetaServ 250 (Buehler) y un desionizador de agua PureLab Ultra (ELGA). 
 
Metodología  
Antes de cada experimento, el electrodo de GC se pulió consecutivamente con una 
suspensión de alúmina de 1.0, 0.3 y 0.05 µm, respectivamente. A continuación, se realizó 
un pretratamiento por voltamperometría cíclica para limpiar y activar la superficie del 
electrodo [8]. Para esto, se realizaron 5 barridos de 1.2 a -0.3 V en H2SO4 0.10 mol/L a 
50 mV/s.  
La preparación de los electrodos de GC con recubrimiento de IrOx (GC-IrOx) se realizó, 
en primera instancia, utilizando el programa de pulsos de potencial propuesto por 
Terashima et. al. [3], identificado como D(IV)-1 en la tabla 1. Posteriormente, se 
ensayaron diferentes programas de pulsos y condiciones experimentales (días de 
envejecimiento de la disolución, presencia o ausencia de H2O2) a fin de optimizar el 
depósito de IrOx, descritos como D(IV)-2 a 7 en la misma tabla. Para estos experimentos, 
se emplearon disoluciones de Ir(IV) preparadas del siguiente modo, bajo una ligera 
modificación del método reportado por Kakooei et. al. [9]: 1) A una disolución acuosa con 
4.5 mmol/L de K2IrCl6, añadir Na2C2O4 hasta alcanzar una concentración de 40 mmol/L y 
agitar durante 10 min. 2) Posteriormente, agregar tanto H2O2 como sea necesario para 
obtener una concentración de 98 mmol/L y dejar en agitación por 15 minutos más. 3) 
Finalmente, el pH se ajusta a un valor de 10.5 mediante la adición de K2CO3. Previo a su 
empleo, las disoluciones de Ir(IV) se dejaron envejecer por al menos 2 días. Para fines 
de comparación, se realizaron algunos experimentos con disoluciones de Ir(III) 
preparadas a partir de K3IrCl6. 
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La caracterización y posibilidad de aplicación analítica de los electrodos de GC-IrOx se 
estudió por medio de voltamperometría cíclica (CV) a una rapidez de 100 mV/s en el 
intervalo de 0 a 0.8 V, en una disolución amortiguadora de fosfatos 0.1 mol/L a pH= 7.00, 
en ausencia o presencia de diferentes concentraciones de insulina. 
 
Resultados y Discusión 
Preparación electroquímica de electrodos de GC-IrOx 
En la tabla 1 se muestran las condiciones experimentales y las características del 
programa de pulsos utilizado para realizar 7 tipos de recubrimientos diferentes de IrOx 
en electrodos de GC. Por otra parte, en la figura 1 se pueden observar las curvas por 
voltamperometría cíclica en un medio de fosfatos 0.1 mol/L a pH=7.00, para los 
electrodos de GC y GC-IrOx obtenido mediante el depósito D(IV)-4.  
 
 
Tabla 1. Condiciones para la obtención de depósitos a partir de una disolución de Ir(IV), conformada por 
4.5 mmol/L K2IrCl6 + 40 mmol/L Na2C2O4 + 98 mmol/L H2O2, ajustando el pH a 10.5. 

Depósito Etapa Pulsos 
Tiempo 
total/s 

Días de 
envejecimiento 

Ip,a Ir(IV)/Ir(III) / μA 

D(IV)-1* 
1 E1= -2.0 V, t1= 0.5 s 

20 5 16 
2 E2= 0.8 V, t2= 0.5 s 

D(IV)-2* 
1 E1= -2.0 V, t1= 0.5 s 

20 12 22 
2 E2= 0.8 V, t2= 0.5 s 

D(IV)-3 

1 E1= -2.0 V, t1= 0.2 s 

480.2 12 83.7 2 E2= -1.8 V, t2= 180 s 

3 E3= 1.2 V, t2= 300 s 

D(IV)-4 
1 E1= -1.8 V, t1= 300 s 

900 13 94 
2 E2= 1.2 V, t2= 600 s 

D(IV)-5 
1 E1= -1.8 V, t1= 300 s 

900 2 75.4 
2 E2= 1.2 V, t2= 600 s 

D(IV)-6** 
1 E1= -1.8 V, t1= 300 s 

900 2 2.35 
2 E2= 1.2 V, t2= 600 s 

D(IV)-7* 
1 E1= -1.2 V, t1= 0.5 s 

600 19 171 
2 E2= 1.2 V, t2= 0.5 s 

*Las etapas 1 y 2 se repiten consecutivamente hasta completar el tiempo total de depósito. 
**Realizado en ausencia de H2O2. 
 

 
Los resultados de la figura 1a indican la ausencia de corriente faradaica en el electrodo 
de GC, mientras que el recubrimiento de IrOx presenta un conjunto de señales 
características para los pares redox Ir(IV)/Ir(III) e Ir(V)/Ir(IV). La intensidad de la corriente 
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de pico para la señal de oxidación del par Ir(IV)/Ir(III), Ip,a Ir(IV)/Ir(III), se empleó en este 
trabajo como parámetro para determinar la calidad del recubrimiento, ya que este 
parámetro es proporcional a la cantidad de IrOx depositado. Por otra parte, la figura 1b 
muestra la diferencia en el aspecto de los electrodos de GC y GC-IrOx. 
 
a)       b) 

 
Figura 1. a) Voltamperometría cíclica a 100 mV/s para los electrodos de GC (línea roja) y GC-IrOx (línea 
azul) obtenido mediante el depósito D(IV)-4 en un medio de fosfatos 0.1 mol/L a pH=7.00. b) Aspecto de 
los electrodos de GC y GC-IrOx obtenidos mediante los tratamientos de depósito D(IV)-4 y 7. 
 
 

El análisis del conjunto de los datos de la tabla 1 indica lo siguiente respecto a la 
preparación de los electrodos de GC-IrOx: 1) La composición de la disolución de Ir(IV) 
que favorece el depósito de una mayor cantidad de IrOx incluye la presencia de H2O2 y 
al menos 12 días de envejecimiento. 2) El programa de pulsos de potencial que favorece 
el depósito de una mayor cantidad de IrOx es el de multipusos, con una duración 
individual de 0.5 s y total de al menos 600 s, siempre y cuando su magnitud sea lo 
suficientemente elevada (-1.2 y 1.2 V para los pulsos catódico y anódico, 
respectivamente). Experimentos previos no mostrados aquí demuestran que la ausencia 
del pulso catódico impide la formación del recubrimiento de IrOx, indicando así que este 
material se forma a través de la oxidación del Ir metálico depositado previamente durante 
el pulso catódico. Por otra parte, la estrategia de multipulsos resulta más eficiente que la 
de doble pulso ya que la alternancia entre ambos pulsos impide la evolución y 
acumulación de burbujas de H2 u O2 sobre la superficie del electrodo, así como los 
cambios de pH interfaciales que la acompañan. 
Si bien el papel de los diferentes agentes presentes en la disolución de depósito de Ir(IV) 
es todavía tema de debate, las imágenes de la figura 2 e información reportada en la 
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literatura permiten concluir lo siguiente al respecto: la adición de H2O2 permite reducir el 
Ir(IV) a Ir(III), el cambio de color de amarillo a azul de la disolución está asociado a la 
formación de una suspensión de IrOx hidratado [10]. El carácter coloidal de la disolución 
de depósito desde que adquiere la coloración azul se corroboró por la presencia del 
efecto Tyndall. En este sentido, la presencia de iones oxalato se atribuye a que posee un 
efecto estabilizante para el coloide. La especie electroactiva de la disolución de depósito 
es entonces el IrOx colodial, que se reduce a Ir metálico y reoxida posteriormente a IrOx 
en la superficie del electrodo durante el programa de multipulsos. Cabe resaltar que, de 
acuerdo con las imágenes de la figura 2c, si se utilizan disoluciones de depósito con Ir(III) 
o Ir(IV) a la misma concentración, cuando se dejan pasar suficientes días de 
envejecimiento se obtiene una coloración azul más intensa cuando el precursor metálico 
es Ir(III), lo que indica una mayor  concentración de partículas de IrO2 hidratado. 
a)                c) 
 

 
b) 

 
 
Figura 2. Preparación de disoluciones para la formación de recubrimientos de IrOx a partir de a) Ir (IV) y 
b) Ir(III). c) Envejecimiento de las disoluciones de Ir(III) e Ir(IV) a lo largo de varios días.  
 
 

Aplicación de los electrodos de GC-IrOx en la determinación de insulina 
En las figuras 3a y b se muestran las curvas por voltamperometría cíclica a 100 mV/s en 
un medio de fosfatos 0.1 mol/L a pH=7.00, en ausencia y presencia de diferentes 
concentraciones de insulina para los electrodos de GC y GC-IrOx obtenido bajo las 
condiciones descritas en la tabla 2. Las mismas figuras revelan la presencia de una señal 
de oxidación para la insulina alrededor de los 0.7 y 0.88 V, para los electrodos de GC y 
GC-IrOx, respectivamente. 
 
 
 

Día 1 Día 5 

  
Ir(III) Ir(IV) Ir(III) Ir(IV) 

Día 9 Día 13 

  
Ir(III) Ir(IV) Ir(III) Ir(IV) 

Día 17 Día 20 

  
Ir(III) Ir(IV) Ir(III) Ir(IV) 
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Tabla 2. Condiciones para la obtención de depósitos a partir de una disolución de Ir(III), conformada por 
4.5 mmol/L K3IrCl6 + 40 mmol/L Na2C2O4 + 98 mmol/L H2O2, ajustando el pH a 10.5. 

Depósito Etapa Pulsos 
Tiempo 

Días de 
envejecimiento 

Etapa/s Total/s 

D(III)-1 

1 E= -1.8 t= 0.5 0.5 

591.8 16 

2 E1= 1.2, E2= -1.2, t1= t2= 0.5 s 5.5 
3 E1= -1.2, E2= 1.2, t1= t2= 0.5 s 12.7 
4 E1= -0.4, E2= 1.2, t1= t2= 0.5 s 97.1 
5 E1= -0.2, E2= 1.2, t1= t2= 0.5 s 476.0 

*Los pulsos 1 y 2 se repiten consecutivamente hasta completar la duración de la etapa. 

 
 
 
 
a)       b) 

 
    c) 

 
Figura 3. Voltamperometría cíclica a 100 mV/s en ausencia y presencia de diferentes concentraciones de 
insulina para los electrodos de a) GC y b) GC-IrOx obtenido mediante el depósito D(III)-1. Electrolito 
soporte: disolución de fosfatos 0.1 mol/L a pH=7.00 c) Curvas de calibración asociadas.  
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En la figura 3c se aprecia que la sensibilidad del electrodo de GC-IrOx respecto a la 
oxidación de insulina es alrededor de 8 veces mayor a lo presentado por el electrodo de 
GC. El electrodo de GC-IrOx presenta valores de límite de detección (LD) y cuantificación 
(LC) para insulina de 1.4 y 4.7 µmol/L, respectivamente. La disminución del potencial de 
circuito abierto, así como las variaciones en la intensidad de corriente de las señales 
asociadas al par redox Ir(V)/Ir(IV) conforme incrementa la concentración de insulina, son 
indicios que apuntan a un proceso catalítico de oxidación de insulina sobre el 
recubrimiento de IrOx [6]. 
 
Conclusiones 
Se estudió el efecto de los parámetros del programa de pulsos y de la composición de la 
disolución de depósito en la preparación de electrodos de GC-IrOx. Se determinó que un 
mínimo de 2 semanas de envejecimiento de la disolución de Ir(IV), así como la presencia 
de H2O2 y el uso de programas de multipulso resulta en condiciones más favorables se 
para la fabricación de los electrodos modificados. Bajo estas condiciones, de encontró 
también que el Ir(III) es un mejor precursor metálico. Los electrodos de GC-IrOx 
presentan en voltamperometría cíclica una señal asociada a la oxidación de insulina en 
medio acuoso neutro, la cual permite obtener valores de LD y LC en el orden de µmol/L.   
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Introducción 
Altas concentraciones de plomo en la sangre pueden afectar el comportamiento, las 
funciones cognitivas, los sistemas cardiovascular, nervioso central y órganos como el 
riñón. Las principales fuentes de exposición humana son a través de sales u óxidos del 
metal presentes en polvo atmosférico, emisiones vehiculares, pintura, comida 
contaminada y agua [1]. 
Diversos métodos se han desarrollado con el objetivo de reducir la concentración de 
plomo en diferentes medios; uno de estos es el uso de materiales con capacidad para 
retener a este y otros contaminantes [1]. 
Entre estos materiales se encuentran los derivados de celulosa que por su origen son 
biodegradables, amigables con el ambiente y pueden producirse de manera económica 
empleando un recurso renovable y abundante [2]. 
Oxidando celulosa se puede formar la celulosa nanocristalina con cadenas amorfas libres 
la cual está compuesta por una región cristalina con cadenas amorfas que emergen de 
los extremos. Estas regiones amorfas proveen propiedades únicas como estabilidad 
estérica y electrostática, mayor densidad de grupos funcionales y mayor reactividad [2]. 
La ruptura selectiva del enlace C2 y C3 en la celulosa empleando periodato convierte a 
los alcoholes en estas posiciones en aldehídos; al producto de esta reacción se le conoce 
como dialdehído de celulosa nanocristalina (DACN). Debido a la alta reactividad de los 
grupos aldehído, el DACN puede reaccionar con clorito para producir carboxilatos 
(dicarboxilato de celulosa nanocristalina (DCCN)). Una de las desventajas de este 
material es la dificultad de separación en soluciones acuosas debido a su gran 
solubilidad. Para superar este problema se puede entrecruzar empleando iones de gran 
tamaño como el calcio produciendo sólidos con baja solubilidad (DC-Ca) sin afectar la 
capacidad de sorción. La capacidad de sorción de estos materiales se atribuye 
principalmente a la gran área superficial y a la estabilidad de dispersión que permite un 
mayor contacto entre la solución y el analito [2, 3]. 
El uso de estos materiales para remover o facilitar la cuantificación de analitos es una 
tarea en desarrollo por lo que en este trabajo se evalúa el uso del DC-Ca como sorbente 
de plomo presente en disoluciones acuosas. 
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Parte Experimental 
Síntesis de celulosa dicarboxilada entrecruzada con calcio (DC-Ca) 
Para realizar la síntesis del material (DC-Ca) se obtuvieron dos precursores, el primero 
(dialdehído de celulosa nanocristalina (DACN)) se obtuvo a partir de la oxidación de 
celulosa y el segundo se obtuvo con una posterior oxidación produciendo el dicarboxilato 
de celulosa nanocristalina (DCCN), finalmente este producto se entrecruzó con calcio 
(DC-Ca). La síntesis de cada material se detalla a continuación. 
El DACN se sintetizó a partir de fibras de celulosa (Sigma), las cuales se humectaron por 
al menos 3 días, esto con el propósito de facilitar la reacción posterior. Posteriormente se 
mezcló con 1.3 equivalentes de metaperiodato de sodio (NaIO4) (Sigma-Aldrich, 99.8%), 
10.6 equivalentes de cloruro de sodio (NaCl) (J.T. Baker) y 100 mL de agua desionizada 
(Milli-Q Academic, Millipore) por gramo de celulosa; esta mezcla se recubrió con aluminio 
para evitar la descomposición del metaperiodato. La reacción se agitó a 105 rpm durante 
96 horas a temperatura ambiente y para detener la reacción se agregó 1 mL de etilenglicol 
(Aldrich, 99%) por gramo de celulosa, neutralizando así, el metaperiodato residual. El 
producto de la reacción se centrifugó a 1500 rpm durante 10 minutos. El sólido 
recuperado (DACN) se lavó 3 veces con 20 mL de agua para eliminar el exceso de 
metaperiodato. 
Para sinterizar el DCCN se colocó 1 mol del DACN con 2.7 moles de clorito de sodio 
(NaClO2) (Sigma-Aldrich, 80%), 8.3 moles de NaCl y agua desionizada (250 mL por 
gramo de DACN). Mientras se agitaba la solución a 105 rpm se agregaron 0.04 moles de 
peróxido de hidrógeno (H2O2) (Supelco, 30%). La mezcla se agitó durante 24 horas a 
temperatura ambiente manteniendo el pH en 5 durante al menos las primeras 4 horas. 
La solución resultante se centrifugó durante 10 minutos a 5000 rpm. El sobrenadante se 
separó, se agregó etanol (0.16 g/gsobrenadante) y se centrifugó a 5000 rpm por 10 minutos. 
Después de separar las fases, al sobrenadante obtenido se le agregó etanol (J.T. Baker, 
99.9%) (1 g/gsobrenadante) y se agitó magnéticamente durante 30 minutos; posteriormente 
la solución se centrifugó a 5000 rpm por 10 minutos recuperando así al DCCN. 
El entrecruzamiento del DCCN con calcio se basó en lo sugerido por Visanko y 
colaboradores [3]. El DCCN se mezcló con una disolución al 10% (p/v) de cloruro de 
calcio (CaCl2·2H2O) (ACS, Sigma-Aldrich), empleando 50 mililitros de la disolución por 
gramo de DCCN. Después de agitar durante una hora a temperatura ambiente se 
centrifugó la mezcla resultante a 4000 rpm durante 10 minutos. El sólido obtenido (DC-
Ca) se lavó con agua desionizada hasta pH neutro y finalmente se secó a temperatura 
ambiente. Todos los productos se almacenaron a 4 °C hasta su uso. 
 
Caracterización del DC-Ca 
Los productos obtenidos se secaron y pulverizaron para su posterior análisis mediante 
espectroscopía infrarroja (FT-IR). Este análisis se realizó en un espectrómetro Perkin 
Elmer Spectrum 2000 y se realizó un promedio de 10 barridos de 4000 a 400 cm−1. 
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Además, se analizó la morfología y composición elemental mediante microscopía 
electrónica de barrido y espectroscopía de rayos X de energía dispersiva (SEM-EDS, Jeol 
IT 300). 
 
Aplicación del DC-Ca como sorbente de Pb(II) 
El DC-Ca se empleó en la extracción de plomo presente en soluciones acuosas. El 
proceso de extracción se llevó a cabo en columna, para esto el sólido se pesó y se 
empacó en jeringas de 1 mL en las que previamente se colocaron una membrana 
(tamaño de poro 0.45 µm, Millipore) y fibra de vidrio para evitar la pérdida del sorbente. 
La extracción se realizó con asistencia de un diseño de experimentos Box-Behnken, en 
el que se consideraron tres factores y tres niveles: pH (3, 4.3 y 5.5), tiempo de contacto 
(15, 52.5 y 90 minutos) y masa del sorbente (5, 10 y 15 miligramos). Los experimentos 
se realizaron por duplicado. 
La disolución de plomo (5 mL) se hizo pasar a través de la columna empleando una 
bomba peristáltica con un flujo de 0.3 mL por minuto y se recirculó durante el tiempo 
necesario. 
Una vez conocidas las mejores condiciones de extracción y con el propósito de verificar 
la necesidad de modificar el material, se evaluó la capacidad de retención de Pb(II) de 
los precursores del material: celulosa y DACN. Las soluciones antes y después de extraer 
se analizaron mediante espectroscopía de absorción atómica por flama en un equipo 
Varian SpectrAA 880. 
 
Estudio del mecanismo de sorción 
A partir de la variación de la concentración de plomo (300-2300 mg·L−1) se evaluó el tipo 
de sorción empleando los modelos de Langmuir y Freundlich. Para esto primero se 
determinó la cantidad de plomo retenida (qe) expresada en mg·g−1 y calculada con la 
ecuación (1). Donde Ci y Ce es la concentración inicial y final de plomo (mg·L−1), 
respectivamente, V es el volumen empleado expresado en litros y m es la masa del 
sorbente en gramos [4, 5]. 
 

      (1) 
 

La isoterma de Langmuir describe una sorción en monocapa sobre una superficie 
heterogénea; la expresión lineal de la ecuación se muestra en (2), donde qL (mg·g−1) es 
la capacidad de sorción máxima y KL (L·mg−1) es la constante de sorción de Langmuir. 
Además, puede determinarse el parámetro RL con (3), donde C0 es la concentración 
(mg·L−1) más alta del analito empleada en el proceso de sorción. La constante RL clasifica 
el proceso como favorable (0<RL<1), irreversible (RL=0), lineal (RL=1) y no favorable 
(RL>1) [4, 5]. 
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      (2) 

      (3) 
 

 
La isoterma de Freundlich describe una sorción en multicapa sobre la superficie de un 
sorbente heterogéneo, la ecuación lineal se muestra en (4), en donde KF (L·g−1) y nF son 
constantes de Freundlich que describen la capacidad y la intensidad de sorción, 
respectivamente [4, 5]. 

     (4) 
 

Resultados y Discusión 
Caracterización del DC-Ca 
Al entrecruzar el DCCN con calcio se obtuvo un polvo blanco insoluble en agua. En la 
Figura 1 se muestran los espectros de los materiales de partida CaCl2 (Fig. 1a) y DCCN 
(Fig. 1b) y el producto del entrecruzamiento DC-Ca (Fig. 1c). En el espectro de CaCl2 se 
observan las bandas características de agua de cristalización (propia de la sal) alrededor 
de 3400 y en 1630 cm−1. Respecto a DCCN y DC-Ca en ambos se observan señales 
alrededor de 3600 y 3300 cm−1 atribuidas a la vibración del enlace -O-H y en 1434 cm−1 

correspondiente a la vibración de -CH2 de la estructura base de la celulosa [2, 6]. Las 
diferencias principales se observan en señales correspondientes a los grupos que 
podrían formar enlaces intra e intermoleculares; alrededor de 2900 cm−1 (estiramiento -
C-H-) la señal en c) se encuentra mejor definida que en b); las señales atribuidas a 
carbonilo y carboxilato (entre 1597 y 1760 cm−1) en c) se encuentran desplazadas a 
menores frecuencias con respecto a las del espectro b); en b) se tienen 2 señales de 
alcoholes en 1316 y 1244 cm−1, las mismas se han desplazado a 1305 y 1236 cm−1 en el 
espectro c); finalmente las señales de vibración -C-O-C- en los enlaces β glicosídicos 
(1168 y 892 cm−1) y de CH2-O-CH2 (1059 cm−1) se encuentran mejor definidos en el 
espectro c) [2, 6]. Todo lo anterior corrobora que la adición del calcio modifica las 
interacciones en el polímero. 
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Figura 1. Espectros de FT-IR de a) CaCl2, b) DCCN y c) DC-Ca 
 

 
La presencia de calcio se corroboró con el análisis EDS (Fig. 2). En el DCCN se encuentra 
el dicarboxilato como sal de sodio (Fig. 2a) y en el producto del entrecruzamiento DC-Ca 
(Fig. 2b) el sodio ha sido reemplazado por calcio. Morfológicamente ambos sólidos son 
similares, la diferencia en tamaño de las partículas puede atribuirse al proceso de 
pulverización de los sólidos. 
 
 

 
Figura 2. Microscopía electrónica de barrido y EDS del DCCN (a) y del DC-Ca (b). 

 
 
Extracción de Pb(II) 
La ecuación del modelo obtenida del diseño Box-Behnken se muestra en (5) donde A es 
el pH, B es el tiempo y C es la masa; la R2 calculada fue de 0.8679. De este modelo y de 
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la ANOVA obtenida se puede deducir que el tiempo es el factor significativo (P<0.05) en 
el proceso de extracción de Pb(II). 
 
 

 (5) 
 

 

En el rango de pH evaluado (3-5.5) no se observó una diferencia importante en la 
extracción (Figura 4). Esto puede explicarse por el mecanismo de interacción entre el 
DC-Ca y el Pb(II), la cual se considera de tipo electrostático y es posible que sea un 
intercambio entre los iones calcio por los de plomo, el cual se encuentra como catión y 
pude interactuar libremente con el sorbente. Al emplear pH de 4.3 se logró extraer más 
del 90.21 % del plomo presente en solución (L.C.: 0.84 mg·L−1). 
Respecto a la masa del sorbente se observó que la extracción de plomo aumenta junto 
con la cantidad de sorbente. Esto puede explicarse por un aumento en los sitios activos 
al tener más sorbente. 
El tiempo fue la variable que mostró mayor significancia: a los 15 minutos de 
experimentación los porcentajes de extracción son cercanos al 60% mientras que a partir 
de 50 minutos son mayores al 90%, esto se atribuye a que un mayor tiempo de contacto 
con el sorbente mejora la interacción con los iones en la disolución. 
De acuerdo con la optimización del proceso, las mejores condiciones de extracción fueron 
pH: 4.3, tiempo: 80 minutos y 15 miligramos de DC-Ca. Con estas condiciones se evaluó 
la extracción de plomo empleando celulosa y DACN, los materiales precursores, 
obteniendo una extracción del 15.1% (7.5) y 8.9% (10.7) (coeficiente de variación entre 
paréntesis), respectivamente. Esto ratifica la utilidad de la modificación del material.  
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Figura 4. Gráfico de efectos principales en la extracción de Pb(II) empleando DC-Ca. 

 
Estudio del mecanismo de sorción 
La capacidad máxima experimental del sorbente fue de 493.6 (1.3) mgPb·g−1; esta 
cantidad compite con los resultados obtenidos con varios materiales derivados de 
celulosa cuya qmáx varía desde 5 hasta 833 mgPb·g−1 [7]. 
La correlación obtenida para los modelos de Langmuir y Freundlich fue de 0.9967 y 
0.9107 respectivamente. Considerando lo anterior el modelo de Langmuir es el que 
describe mejor el proceso de sorción, indicando que este se lleva a cabo sobre una 
superficie homogénea. La qL obtenida fue de 454.6, similar a la qmáx experimental; el valor 
de KL fue de 0.07, con el que se determinó el parámetro RL (0.006) que clasifica al proceso 
como favorable [4, 5]. 
 
Conclusiones 
Al entrecruzar el DCCN con calcio se logró obtener un material insoluble en agua (DC-
Ca) que facilita su separación al emplearse como sorbente. El DC-Ca se empleó en la 
extracción de plomo, logrando retener más del 90.21% del metal en solución. Con 
asistencia de un diseño Box-Behnken se determinó que el factor significativo en el 
proceso es el tiempo. 
Finalmente será necesario evaluar la capacidad de remoción de plomo con DC-Ca en 
presencia de interferentes y posteriormente emplear el sorbente en la remoción del metal 
en muestras reales, con lo que se seguirá trabajando para aprovechar las ventajas del 
sólido desarrollado. 
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Introducción 
El alto valor del oro y su creciente demanda ha motivado el desarrollo de técnicas para 
su recuperación a partir de fuentes secundarias, como los residuos de aparatos eléctricos 
y electrónicos (RAEE) [1]. El oro contenido en estos residuos puede ser lixiviado con 
soluciones ácidas, por ejemplo, mezclas de HCl y HNO3, y luego separado mediante 
diversas técnicas, como la extracción líquido-sólido, utilizando líquidos iónicos (LI) [2]. 
Estos compuestos, entre otras propiedades, cuentan con una presión de vapor casi nula, 
lo que evita la contaminación atmosférica y pérdida del solvente por evaporación, tal es 
el caso del Cyphos IL 101 (cloruro de trihexil(tetradecil)fosfonio), constituído por un catión 
tetraalquilfosfonio (L+) y el anión cloruro (Cl-), el cual presenta buenas propiedades de 
extracción selectiva hacia algunos metales, destacando la afinidad hacia el Au(III), 
formando así clorocomplejos que son extraídos por el LI mediante un mecanismo de 
intercambio iónico, como se muestra en la Ecuación (1) [2]. 
 

    (1) 

 
En este trabajo se propone la preparación de materiales mediante la encapsulación del 
LI, fabricando microcápsulas (MC) con el LI disperso en su interior en forma de una 
emulsión, para aumentar el área de contacto y mejorar la eficiencia y la velocidad de 
extracción. La emulsión formada es tipo aceite/agua, la fase dispersa está constituída por 
el LI y la fase dispersante por una solución acuosa de cloruro de calcio, carboximetil 
celulosa (CMC) y eventualmente un agente emulsificante como la gelatina [3]. 
Las emulsiones se definen típicamente como las gotas de un líquido que se dispersan en 
otro líquido inmiscible, en forma de pequeños glóbulos. Estos sistemas son 
termodinámicamente inestables y al cabo de un cierto tiempo, tienden nuevamente a la 
separación de fases. Sin embargo, las emulsiones pueden llegar a considerarse como 
sistemas “estables” durante un tiempo razonable. Los procesos físicos y químicos pueden 
provocar la inestabilidad de una emulsión, provocando procesos de desestabilización 
como aglomeración y coalescencia, entre otros. Mediante el empleo de emulsificantes o 
estabilizantes, es posible prolongar la duración de esta, mediante efectos electrostáticos 
y estéricos-viscosos [4]. 

AuCl4
- +  L+Cl- « L+AuCl4

- +  Cl-
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La estabilidad de las emulsiones a través del tiempo tiene un papel muy importante en el 
desempeño de las MC en el proceso de extracción de Au(III). Estudios previos han 
mostrado que las MC fabricadas utilizando CMC como emulsificante, presentan buenas 
propiedades de extracción, pero después de cierto tiempo se observa un deterioro de la 
emulsión al interior de las MC y disminuye su desempeño, en términos de eficiencia y 
velocidad de extracción de Au(III) [3]. Como un alternativa, se propone adicionar gelatina 
a la emulsión para tratar de mejorar sus características y el desempeño de las MC. 
Primeramente, se determinaron las propiedades de emulsiones preparadas con CMC y 
geltina (CMC/G) como emulsificantes y se compararon con las de emulsiones preparadas 
de manera similar unicamente con CMC (sin gelatina). Se determinó el tamaño de gota 
del LI en las emulsiones y sus variaciones a lo largo del tiempo, así como el índice de 
formación de crema, los cuales son indicativos de la estabilidad de la emulsión.  
Después se fabricaron MC con ambas emulsiones (CMC o CMC/G), encapsulando la 
emulsión con alginato de calcio. Posteriormente, se realizó un estudio morfológico, se 
estudió la estabilidad de la emulsión al interior de las MC y se evaluó su desempeño en 
la extracción de Au(III), mediante estudios cinéticos y termodinámicos, después de 
diferentes tiempos de haber sido fabricadas (tiempo de almacenamiento). 
 
Parte Experimental 
Reactivos y equipos 
En la fabricación de las emulsiones, como fase dispersa, se empleó el LI cloruro de 
trihexil(tetradecil)fosfonio (Cyphos IL 101, Sigma Aldrich), el cual tiene una pureza ≥ 95 
%. Para la preparación de la fase dispersante, se utilizó la sal sódica de la 
carboximetilcelulosa (CMC) (Sigma Aldrich), gelatina de piel de cerdo (G) (Sigma Aldrich), 
alginato de sodio proveniente de algas pardas (Sigma Aldrich), cloruro de calcio 
(CaCl2•H2O) (Karal). Otros reactivos fueron grado analítico: ácido clorhídrico, HCl 37% 
(Karal) y ácido tetracloroaúrico trihidratado, HAuCl4•3H2O (Sigma Aldrich).  
 
Preparación y síntesis de la emulsión 
Se prepararon dos lotes de emulsiones, el primero a partir de una mezcla que contenía: 
5.6 g de solución con una mezcla de CMC al 5%, 1.4 g solución de CaCl2 0.5 M y 3.0 g 
de extractante (Cyphos IL 101); el segundo constituído de la mezcla dispersante anterior 
más gelatina al 2%, ambos a 25 °C, usando un homogeneizador Ultraturrax T-25 marca 
IKA, a una velocidad de rotación de 3200 rpm, durante tres minutos. Una vez lista, se 
realizaron estudios de índice de formación de crema, microscopía óptica (microscopio 
óptico Leica, DMLS) y con el software de análisis de imágenes ImageJ, se determinó el 
tamaño promedio de los glóbulos de LI presentes en la emulsión. 
 
Fabricación de microcápsulas 
Los materiales se fabricaron mediante el proceso de gelificación inversa, partiendo de la 
emulsión previamente descrita, la cual, fue extruída mediante una técnica de goteo con 
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una jeringa y una aguja de diámetro interno de 0.25 mm, en una solución de alginato de 
sodio al 0.2%, durante tres minutos, etapa en la que se produce la gelificación inversa, 
en la cual los iones calcio migran del interior hacia la superficie de las gotas y reaccionan 
con el alginato de sodio, generando de esta manera el recubrimiento de alginato de calcio 
en las microcápsulas. Posteriormente, el material se retiró de la solución de alginato y se 
lavó con agua para retirar el exceso de este. El siguiente paso fue la etapa de curado, 
donde las MC son dispersadas en una solución de CaCl2 0.5 M, durante 4 horas, para 
dar firmeza al recubrimiento. Finalmente, los materiales fueron retirados de la solución, y 
se colocaron en una solución de CaCl2 0.1 M para su almacenamiento [3]. 
 
Estudio termodinámico y cinético de extracción de Au (III) 
Los estudios de extracción de Au(III) se llevaron a cabo bajo condiciones estacionarias, 
en discontinuo (tipo batch), empleando una incubadora tipo ping pong, INO650V-7 (SEV), 
agitando las muestras a 150 rpm, a una temperatura controlada de 20±1 °C [3]. 
Para los estudios cinéticos, se utilizaron soluciones de Au(III) en concentraciones de 180 
mg L-1, aproximadamente, en 100 mL de HCl 0.1 M. Se pesaron 0.200 g de microcápsulas 
que contaban con 4 h, 2, 6 y 9 semanas de haber sido fabricados y se pusieron en 
agitación con la solución durante cuatro días, colectando muestras a tiempos 
preestablecidos para posteriormente determinar la concentración de Au en la solución. 
Para las isotermas de sorción de Au(III) se pesaron 0.0200 g de MC y se agregaron 10 
mL de soluciones de Au(III) desde 162 hasta 377 mg L-1, bajo las mismas condiciones de 
agitación y temperatura anteriormente mencionadas, durante siete días. Posteriormente, 
se cuantificó el contenido del metal en la solución. 
La concentración de Au(III) se determinó empleando un Espectrofotómetro UV-Vis 
VARIAN Cary 50 Probe, usando una celda de cuarzo y una longitud de onda de 314 nm. 
La cantidad del metal adsorbido fue calculada por balance de masa con la Ecuación (2): 
 

      (2) 
 

donde C0 y Ct (mg L-1), son la concentración de Au(III) inicial y a diferentes tiempos, 
respectivamente; V es el volumen de la solución (L) ; y m la masa de las MC (g) [3]. 
El modelo de Zhu y Sengupta fue usado para determinar el coeficiente de difusión 
intraparticular (Di, m2 min-1), para el cual se obtuvo el mejor ajuste entre los valores 
experimentales de la fracción de aproximación al equilibrio (qt/qeq) y los calculados con el 
modelo, donde qt y qeq son la concentración de Au en las MC a un tiempo t y en el 
equilibrio (mg g-1), respectivamente [3]. 
Las isotermas de sorción fueron modeladas mediante la Ecuación de Langmuir: 
 

     (3) 
 

qt=(C0-Ct)V/m

qeq=(qmbCeq)/(1+bCeq)
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donde qm (mg g-1) es la capacidad máxima de sorción; b (L mg-1) es un parámetro 
relacionado con entalpía de sorción; y Ceq (mg L-1) es la concentración de Au(III) en 
solución en equilibrio con las MC. Los parámetros característicos de la ecuación (qm y b) 
fueron determinados mediante regresión no lineal [3]. 
 
Resultados y Discusión 
En la Figura 1, se muestran las micrografías de las emulsiones obtenidas inmediatamente 
después de su preparación con A) CMC y B) CMC/G. Las gotas del LI en la emulsión con 

CMC tienen un diámetro promedio de 7.24 m, con una desviación estándar de 1.91 m 

(representado como 7.24 ± 1.91 m). En cambio, el tamaño inicial de las gotas de LI en 
la emulsión fabricada con CMC/G es notoriamente menor, observándose también una 

menor dispersión de tamaño (2.39 ± 0.35 m).  
 

Figura 10. Micrografías de emulsiones inmediatamente después de su preparación, A) únicamente con 
CMC como emulsificante; B) con CMC/G. C) Gráfico de tamaños de gota de extractante en la emulsión 
(diámetro ± desviación estándar) en función del tiempo de almacenamiento de las emulsiones. 

 
En la Figura 1C, se presenta como varía el tamaño de gota de LI en la emulsión, en 
función del tiempo de almacenamiento (tiempo transcurrido después de la fabricación de 
la emulsión). Para el caso de la emulsión con CMC, el tamaño de gota muestra una 

tendencia a incrementarse con el tiempo, hasta 9.18 ± 2.11 m, después de 14 días de 
almacenamiento, lo cual es indicativo de un deterioro progresivo de la emulsión, debido 
probablemente a fenómenos de coalescencia. Por el contrario, el tamaño de las gotas de 
LI en las emulsiones con CMC/G practicamente no cambió, durante los primeros 14 días, 
evidenciando una mayor estabilidad. Durante este tiempo, ninguna de las dos emulsiones 
mostró deterioro evidente en las pruebas de índice de formación de crema. 
En la Figura 2, se presentan las imágenes de las MC obtenidas con ambas emulsiones, 
después de 4 horas y 9 semanas de su fabricación, antes y después de la extracción de 
Au(III). Las MC inicialmente tiene una apariencia similar: esféricas, ligeramente ovaladas, 
con un diámetro de aproximadamente 2.5 mm, observándose al interior una emulsión 
aparentemente homogénea. Sin embargo, después de 9 semanas, se observa una 
evidente separación de fases en el interior de las MC con CMC, lo cual se hace más 
evidente después de la extracción de Au(III), tomando un color amarillo la porción en 
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donde se encuentra el Au(III) asociado al LI. En el caso de las MC con CMC/G, la 
emulsión en el interior es más homogénea, evidenciando una mayor estabilidad. 
 

 
Figura 2. Micrografías de MC con CMC y CMC/G, después de 4 h y 9 semanas de almacenamiento, antes 
y después de la extracción de Au(III). 
 

En la Figura 3, se presentan los resultados del estudio cinético de extracción de Au(III) 
con las MC fabricadas con CMC/G, después de diferentes tiempos de almacenamiento 
(4h, 2, 6 y 9 semanas). En la Figura 3A, se presenta la fracción residual de Au(III) en 
solución (Ct/C0), en función del tiempo de extracción, observándose en todos los casos, 
un buen ajuste entre los datos experimentales (símbolos) y el modelo (línea continua), 
así como una disminución rápida y luego más lenta hasta alcanzar el equilibrio con 
valores (Ct/C0)eq de 0.32 para las MC recién preparadas (4 h) e incrementándose hasta 
valores de 0.35 para MC de 9 semanas, lo cual muestra una pequeña disminución de la 
eficiencia de extracción al aumentar el tiempo de almacenamiento de las MC. También, 
se observa que la velocidad de sorción disminuye ligeramente con para las MC con mayor 
tiempo de almacenamiento. Esto se hace más evidente en la Figura 3B, en donde se 
muestra la fracción de aproximación al equilibrio (qt/qeq) en función del tiempo de 
extracción para MC con diferentes tiempos de almacenamiento, requiriéndose de mayor 
tiempo para alcanzar el equilibrio (qt/qeq=1), para MC con mayor tiempo de 
almacenamiento. Esto es congruente con la disminución de los valores de los coeficientes 
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de difusión intraparticular (mayor resistencia a la transferencia de masa) con el tiempo de 
almacenamiento (Tabla 1). 
 

Figura 3. Cinética de extracción de Au(III) mostrando A) la fracción residual del metal en solución (Ct/C0) y 
B) la fracción de aproximación al equilibrio (qt/qeq), en función del tiempo de extracción. MC CMC/G después 
de 4 h, 2, 6 y 9 semanas de su fabricación. Condiciones de extracción; m/V= 2.0 g L-1; [HCl]= 0.1 M; T= 
20°C. C0(4 h)= 188 mg L-1, C0(2 semanas)= 179 mg L-1, C0(6 semanas)= 172 mg L-1 y C0(9 semanas)= 181 
mg L-1, respectivamente. Los símbolos representan los datos experimentales y las líneas el modelado. 

 
 
En la Figura 4, se presentan las isotermas de sorción de Au(III) obtenidas para las MC 
con CMC/G después de diferentes tiempos de almacenamiento. Las capacidades 
máximas de extracción (Tabla 1) son mayores para las MC recién preparadas (92.5 mg 
g-1) y disminuyen ligeramente y de manera gradual con el tiempo de almacenamiento de 
las MC, alcanzando valores de 88.1 mg g-1, después de 9 semanas de almacenamiento. 
En general, se observó una ligera disminución en el desempeño de las MC con CMC/G 
al aumentar el tiempo de almacenamiento, probablemente debido a pequeño deterioro 
progresivo de la emulsión en el interior de las MC, lo cual se hizo evidente al observarse 
un incremento en el tamaño de gota de LI en el interior de la MC. 
Sin embargo, todos estos cambios fueron mucho más drásticos en las MC fabricadas 
solamente con CMC sin G (resultados no mostrados). Por ejemplo, la fracción residual 
de metal en solución en equilibrio, se incrementó desde 0.047 hasta 0.190, para tiempos 
de almacenamiento de 4 h y 9 semanas, respectivamente. La velocidad de extracción y  
los coeficientes de difusión también mostraron disminuciones importantes. De manera 
similar, la capacidad máxima de sorción disminuyó desde 112.6 hasta 95.9 mg g-1, para 
el mismo periodo. 
Estos efectos pueden ser atribuídos a un mayor crecimiento de las gotas de LI en el 
interior de las MC, debido a fenómenos de coalescencia, de manera que, a mayor tamaño 
de gota de LI, hay una menor accesibilidad del LI y una mayor resistencia a la 
transferencia de masa. 
 
 

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

0 2000 4000 6000 8000 10000

C
t/C

o

Tiempo (min)

4 h

2 sem

6 sem

9 sem

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

0 2000 4000 6000 8000 10000

q
t/
q

e
q

Tiempo (min)

4 h
2 sem
6 sem
9 sem

A) B)



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      246 

 

 

 

 
Tabla 1. Parámetros obtenidos con las cinéticas y 
las isotermas de sorción de Au(III). MC fabricadas 
con CMC/G, después de 4 h, 2, 6 y 9 semanas de 
almacenamiento. Condiciones de extracción 
descritas en las Figuras 3 y 4. 

 
Figura 4. Isotermas de extracción de Au(III) con MC 
fabricadas con CMC/G, después de 4 h, 2, 6 y 9 
semanas de almacenamiento. Condiciones de 
extracción: [HCl]= 0.1 M, T= 20°C, m/V= 2.0 g L-1.  

 
Conclusiones 
Se fabricaron materiales a base de Cyphos IL 101 encapsulado con alginato por 
gelificación inversa, utilizando una emulsión con carboximetilcelulosa y gelatina (CMC/G) 
y se comparó la estabilidad de la emulsión y el desempeño de las MC en la extracción de 
Au(III), con respecto a materiales similares preparados sin gelatina. Las emulsiones y las 
MC con MCMC/G mostraron una mayor estabilidad. Al incrementarse el tiempo de 
fabricación, ambos materiales muestran una disminución de la capacidad y la velocidad 
de extracción, pero estas variaciones son menores para las MC con CMC/G, las cuales 
se mantienen relativamente estables durante al menos 9 semanas. 
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Tiempo Diámetro Ct/C0 D i qm b

MC (mm) (10-11 m2 min-1) (mg g-1) (L mg-1)

4 h 2.47 0.32 12.56 92.5 4.23
2 sem 2.44 0.34 10.14 90.9 1.66
6 sem 2.46 0.36 9.07 89.5 3.95
9 sem 2.46 0.35 7.85 88.1 4.82
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Introducción  
En la actualidad se dispone de un número cada vez creciente de polímeros para 
satisfacer las diversas necesidades del ser humano [1]. Entre los cuales se encuentran 
polímeros funcionales que representan la clase de materiales con propiedades únicas en 
una variedad de campos [2]. Las propiedades de dichos materiales a menudo están 
determinadas por la presencia de grupos funcionales químicos que son diferentes a los 
de las cadenas principales, estos grupos funcionales les otorgan a los polímeros, 
diferente reactividad frente a distintos agentes e introducen nuevas propiedades o 
potencian propiedades ya presentes [3]. Estos polímeros tienen aplicaciones que 
incluyen polímeros inteligentes, polímeros con memoria de forma, polímeros 
autorreparables, biopolímeros, membranas, pinturas, recubrimientos, implantes 
compuestos, etc. [2,4-6]. En la literatura existen pocos estudios de polímeros funcionales 
con grupos fenol y uretano, por esta razón en esta investigación trabajamos con un 
compuesto polifuncional alil 4-hidroxifenilcarbamato (A4HPhC), el cual se podría 
polimerizar para obtener nuevos copolímeros con propiedades relacionadas con el grupo 
fenol y el grupo uretano. El A4HPhC se obtiene mediante una reacción de Schotten-
Baumann [7], haciendo reaccionar 4-amino fenol y clorofomiato de alilo en presencia de 
un medio básico (Esquema 1). La estructura química del alil 4-hidroxifenilcarbamato 
(A4HPhC), se elucido por técnicas espectroscópicas FTIR, RMN 1H, 13C y UV-Vis. 
 
 
 
 
 
 
Esquema 1. Reacción general del A4HPhC. 

 

Parte experimental 
Para la síntesis del A4HPhC, en matraz de 250 mL de dos bocas se hace pasar flujo de 
N2, se colocaron 40 mL de THF y 2 g (18.3 mmol) de 4-aminofenol y un agitador 
magnético. Posteriormente se añadieron 2.55 mL (18.3 mmol) de Et3N, se deja en 
agitación por 10 min, pasado este tiempo la reacción se lleva a 0°C y se empieza la 
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adición gota a gota de 1.94 mL (18.3 mmol) de cloroformiato de alilo. La reacción se agitó 
a temperatura ambiente durante 2 h. Al finalizar la reacción se evapora el disolvente a 
presión reducida y el crudo de reacción se purificó por cromatografía en columna con un 
sistema 7:3 (hexano - acetato de etilo) y se evapora la mayor parte de disolvente a presión 
reducida, finalmente se precipita en hexano formándose un sólido blanco, se filtra y se 
deja secar en la estufa a 60ºC, obteniéndose un sólido cristalino (Figura 1a), con un punto 
de fusión de 112°C (Rendimiento 89%). Por recristalización se logró la preparación del 
monocristal (Figura 2b). 
  

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(a)                                                                  (b) 
 

Figura 1. Compuesto alil 4-hidroxifenilcarbamato (A4HPhC). a) Sólido cristalino del A4HPhC obtenido por 
precipitación en hexano. a) Cristales del A4HPhC obtenidos por recristalización. 

 
Para hacer el estudio de UV-Vis empleamos un espectrofotómetro UV-Vis marca HACH, 
Los espectros fueron medidos de 200-800 nm para la selección de la longitud de onda 
de trabajo y se utilizaron celdas de cuarzo de longitud 0.5cm. 
Preparamos una solución stock del A4HPhC con una concentración C0 = 1.03 x 10-3 en 
acetonitrilo HPLC, a partir de esa solución se hicieron las diluciones en acetonitrilo HPLC 
y consecutivamente las mediciones de absorbancia (Tabla 1). 
 

Tabla 1. Mediciones de la absorbancia de las diluciones realizadas. 

Dilución Concentración [M] Absorbancia 
(235 nm) 

Absorbancia 
(287 nm) 

3
4⁄  𝐶0 7.725 x 10-4 3.646 1.132 

1
2⁄  𝐶0 5.15 x 10-4 3.376 0.782 

1
4⁄  𝐶0 2.575 x 10-4 1.971 0.420 

1
5 ⁄ 𝐶0 2.06 x 10-4 1.55 0.368 
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Resultados y discusión 
La confirmación de la estructura química del  A4HPhC se hizo mediante espectroscopia 
FTIR, RMN 1H y 13C. La ruta de síntesis del A4HPhC se representa en el Esquema 1, 
debido a la presencia del aromático y uretano se realizó un estudio de UV-Vis para saber 
en qué región del espectro UV-Vis (Figura 5) absorbe el A4HPhC y calcular el coeficiente 
de absortividad molar. 
 
FTIR (ATR) (ν cm-1): 3335(O-H estiramiento), 3331(N-H grupo uretano), 3061 (aromático 

=C-H), 2955 (C-H sp3), 1691 (grupo carbonilo C=O estiramiento), 1660 (C=C alqueno), 
1510 (C=C, aromático), 1434 (-CH2- metileno), 1300-1050 (O-C=O estiramiento simétrico 
y asimétrico), 1248 (=C-O-C-), 991 (=CH2), 794 (aromático). En este espectro de IR 
(Figura 2) observamos las bandas características de los grupos funcionales que contiene 
el A4HPhC, que están de acuerdo con su estructura esperada. La aparición de la banda 
asignada al grupo carbonilo del uretano, es la evidencia más importante que confirma la 
obtención del A4HPhC.  
 
RMN 1H (500 MHz, DMSO, δ = ppm): 9.37 (1H, s, H-d), 9.10 (1H, s, H-a), 7.23 – 7.22 
(2H, d, H-c), 6.69 – 6.66 (2H, dt, H-b), 6.0 – 5.93 (1H, m, H-f), 5.36 – 5.32 (1H, d, H-g´), 
5.23 – 5.20 (1H, dd, H-g), 4.57 – 4.56 (1H, d, H-e). En el espectro de RMN 1H (figura 3) 
se observan la señal característica de los protones del grupo alilo (4.5-6 ppm), del grupo 
hidroxilo (9.10 ppm) y del grupo uretano (9.37 ppm). 
 
RMN 13C (125 MHz, CDCl3, δ = ppm): 153.87 (C-a), 153.33 (C-f), 133.99 (C-h), 131.01 
(C-j), 120.58 (C-d,e), 117.79 (C-i), 115.61 (C-b,c), 64.85 (C-g). En el espectro de RMN 
13C (figura 4), se observa la señal característica del carbonilo (153.33 ppm) del grupo 
uretano, confirmando la estructura química del A4HPhC. 
 

 
Figura 2. Espectro de FTIR del A4HPhC (muestra sólida). 
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Figura 3. Espectro de RMN 1H, (500 MHz, DMSO) del A4HPhC. 

 

Figura 4. Espectro de RMN 13C, (500 MHz, DMSO) del A4HPhC. 
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En la Figura 5 se muestran los espectros de absorción de UV-Vis del  A4HPhC de 
acuerdo con cada una de las diluciones (Tabla 1), El A4HPhC presenta dos bandas de 
absorción a 235 y 287 nm, la banda de absorción a 235 nm se caracteriza por tener una 
mayor absorbancia, la absortividad molar se obtuvo por el método gráfico con la ley de 
Lambert – Beer (Ecuación 1), graficando los valores absorbancia & concentración 
obtenemos la ecuación de la recta (Ecuación 2). 

 
                                                             𝐴 = 𝜀 𝑙 𝐶                                                                         (1) 

 

                                                    𝑦 = 1363.5𝑥 + 0.0789                                                             (2) 
    

Partiendo del valor de la pendiente de la línea recta calculamos el coeficiente de 
absortividad molar, la Ecuación 2 es para 287 nm, siguiendo el mismo procedimiento se 
calcula a 235nm. Los valores de absortividad molar se presentan en la Tabla 2. 
 
Tabla 2. Valores de absortivdad molar del A4HPhC. 

Concentración [M] Absorbancia 
(235 nm) 

Absorbancia 
(287 nm) 

7.725 x 10-4 3.646 1.132 

5.15 x 10-4 3.376 0.782 

2.575 x 10-4 1.971 0.420 

2.06 x 10-4 1.55 0.368 

 𝜀 (M-1 cm-1) 7510 2727 

 

 
Figura 5. Espectro de UV-Vis del A4HPhC en ACN. 
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Conclusión 
Se ha sintetizado el compuesto alil 4-hidroxifenilcarbamato y la estructura química se 
confirmó por FTIR y RMN de 1H y 13C. Con el estudio de UV-Vis se calculó la absortividad 
molar del A4HPhC.  Este compuesto alil 4-hidroxifenilcarbamato es la materia prima para 
obtener nuevos materiales de alto y bajo peso molecular. Actualmente se investiga en 
nuestro laboratorio la obtención de copolímeros del compuesto alil 4-
hidroxifenilcarbamato, también se encuentra en estudio la determinación de su estructura 
cristalina por difracción de rayos X de monocristal. 
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Introducción 
Un hidrogel es un material polimérico con estructura tridimensional que posee diversos 
grupos funcionales tales como -OH, -NH2, -COOH, -SO3H y -CONH2 lo cual permite que 
sean excelentes adsorbentes. Dentro de sus aplicaciones se encuentra la recuperación 
de petróleo secundario, la estabilización de la sedimentación mineral, la purificación de 
aguas residuales y la extracción de metales [1,2]. El principal inconveniente que 
presentan es su baja selectividad por lo que, pueden ser modificados mediante un 
proceso de copolimerización de monómeros o bien por una postmodificación [2-4]. Lo 
anterior ha permitido que tengan una gran capacidad de retención de líquidos y una 
buena difusión de los solutos en su estructura [3]. 
Considerando lo anterior en el presente trabajo se preparó un hidrogel funcionalizado 
(HF) útil para la adsorción de cadmio a partir de una base polimérica de acrilamida 
entrecruzada con N,N’-Metilenbisacrilamida y funcionalizada con Aliquat 336, empleando 
una solución de persulfato de amonio como iniciador. Esto debido a que el cadmio es 
capaz de producir diversos efectos adversos a la salud tales como disfunción renal, 
degeneración ósea, insuficiencia pulmonar, daño hepático e hipertensión por lo que su 
tratamiento es fundamental [5]. 
 
Parte Experimental 
Síntesis del hidrogel funcionalizado (HF) 
Para la síntesis del HF se preparó una solución polimérica con diferentes proporciones 
de monómero (acrilamida, Sigma-Aldrich 99%), entrecruzante (N,N’-
metilenbisacrilamida, Sigma-Aldrich 99.5%) e iniciador (persulfato de amonio, Sigma-
Aldrich) en 5 mL de etanol comercial. La solución resultante se calentó en baño maría a 
65°C por 20 min. Transcurrido este tiempo, se adicionó cierta cantidad de agente 
extractante (Aliquat 336) previamente disuelto en 3mL de etanol. El calentamiento se 
mantuvo por un intervalo de 18 hrs. Finalmente el HF obtenido, se enfrío a temperatura 
ambiente, se filtró y lavo con agua desionizada para ser secado a 65 °C por 6 hrs y 
triturado [6]. 
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Caracterización de los hidrogeles 
La caracterización del HF se realizó mediante microscopia electrónica de barrido (SEM) 
y espectroscopia infrarrojo con Transformada de Fourier (IR-FT) empleando un equipo 
JEOL IT-300 y PerkinElmer:Spectrum GX FT-IR System respectivamente. 
 
Evaluación de los parámetros químicos para la adsorción de Cd(II) 
Los experimentos de adsorción se realizaron en un sistema batch colocando 10 mg de 
HF elaborado bajo las mejores condiciones con una solución 5 mg L-1 de cadmio 
(Cd(NO3)2·4H2O, Alyt) en 1 mol L-1 de HCl (J.T. Baker, 36.5-38%) durante cierto periodo 
de tiempo, el Cd(II) remanente fue determinado por Absorción Atómica por flama con un 
equipo SpectrAA 880 Varian. Todos los experimentos se realizaron por triplicado. 
 
Resultados y Discusión 
Síntesis del HF 

Para determinar las mejores condiciones para la síntesis del hidrogel se llevaron a cabo 
los experimentos de un diseño factorial 2^4 con la variables y combinaciones que se 
muestran en la Tabla 1.  
 
Tabla 1. Matriz de diseño y resultados del diseño factorial 2^4. 

Experimento Cantidad de 
monómero  

(%m/v) 

Entrecruzante  
(% m/v) 

Iniciador 
(%m/v) 

Agente 
extractante 

(%m/v) 

Adsorción*  
(%) 

1 2.5 0.2 0.2 1.5 4.16 (2.11) 

2 5.0 0.2 0.2 1.5 10.16 (8.20) 

3 2.5 1.0 0.2 1.5 84.60 (4.92) 

4 5.0 1.0 0.2 1.5 78.04 (8.82) 

5 2.5 0.2 2.0 1.5 64.45 (4.92) 

6 5.0 0.2 2.0 1.5 54.72 (5.53) 

7 2.5 1.0 2.0 1.5 85.55 (1.49) 

8 5.0 1.0 2.0 1.5 65.93 (8.34) 

9 2.5 0.2 0.2 5.0 52.53 (2.44) 

10 5.0 0.2 0.2 5.0 55.53 (9.97) 

11 2.5 1.0 0.2 5.0 92.56 (4.24) 

12 5.0 1.0 0.2 5.0 94.16 (8.49) 

13 2.5 0.2 2.0 5.0 34.08 (6.47) 

14 5.0 0.2 2.0 5.0 79.35 (4.55) 

15 2.5 1.0 2.0 5.0 98.35 (1.71) 

16 5.0 1.0 2.0 5.0 81.90 (7.98) 

*CV entre paréntesis 

 
De los resultados obtenidos, se puede decir que existe una relación directa entre el 
porcentaje de adsorción y la cantidad de entrecruzante, ya que, al existir una mayor 
cantidad de este, se formará una red más entrelazada lo cual puede facilitar la 
inmovilización del agente extractante, esto también se ve reflejado al modificar la cantidad 
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de iniciador, ya que a concentraciones altas se facilita la formación de cadenas cortas [7]. 
Es importante mencionar que una mayor cantidad de monómero aumenta la rigidez del 
hidrogel debido al incremento de la cantidad de polímeros en su estructura afectando así 
su capacidad de adsorción [8].  
Por otro lado, al ser el agente extractante el encargado de llevar a cabo la adsorción del 
Cd(II), se pudo observar que, al incrementarlo, la adsorción del metal también lo hace, lo 
cual se puede atribuir a la generación de una mayor cantidad de sitios activos [9]. De todo 
lo anterior se puede concluir que las condiciones óptimas de síntesis son: 2.5% (m/v) de 
monómero, 1% (m/v) de entrecruzante, 0.2% (m/v) de iniciador y 5%(m/v) de agente 
extractante. 
 
Caracterización de los hidrogeles 
La morfología del hidrogel sintetizado bajo las mejores condiciones (sin funcionalizar 
(HSF, Figura 1a) y funcionalizado (Figura 1b)) fue analizada por SEM. El HSF muestra 

una superficie heterogénea con poros más pequeños (promedio~ 11 μm, n=40) que los 

obtenidos en el HF (promedio~ 17 μm, n=40) esto puede deberse a que, al no existir el 
agente extractante en el sistema hay un ligero aumento de la concentración de N,N’-
metilenbisacrilamida lo que ocasiona un mayor entrecruzamiento [10]. Es importante 
mencionar que la Figura 1b muestra la adecuada inmovilización del agente dentro del 
hidrogel lo cual permite decir que la polimerización fue realizada correctamente. 

 

 
Figura 1. Microfotografía a) HSF (2.5% (m/v) de monómero, 1% (m/v) de entrecruzante, 0.2% de iniciador) 
b) HF (2.5% (m/v) de monómero, 1% (m/v) de entrecruzante, 0.2% de iniciador y 5% (m/v) de agente 
extractante). 

 
Con la finalidad de confirmar la presencia del agente extractante en el HF se obtuvieron 
los espectros IR mostrados en la Figura 2. Se puede observar que los hidrogeles (HSF 
(Figura 2a) y HF (Figura 2b)) muestran una banda en 3400 y 3210 cm-1 correspondientes 
al grupo -NH, en 1660 cm-1 la típica del estiramiento -C=O del grupo carbonilo; en 2931 
cm-1 la de estiramiento CH2 y una banda a 1450 cm-1 de C-N [11]. En la Figura 2c, se 
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pueden observar las bandas correspondientes al estiramiento C-H (2955 cm-1) y al 
estiramiento asimétrico y simétrico de CH3 (2855 y 2926 cm-1) características del agente 
extractante mismas que presenta el HF, lo cual permite corroborar la presencia del Aliquat 
336 dentro del hidrogel. 
 

 
Figura 2. Espectros de infrarrojo. a) HSF b) HF c) agente extractante 

 
Evaluación de los parámetros químicos para la adsorción de Cd(II) 
Ya que el Aliquat 336 es un agente extractante por intercambio iónico, es necesario la 
formación de clorocomplejos de cadmio para poder llevar a cabo el proceso de adsorción 
[9]. Para realizar lo anterior, se evaluaron diferentes concentraciones de ácido clorhídrico 
tal y como se muestra en la Figura 3a, donde se puede observar que en ausencia de 
iones cloruro la adsorción se ve poco favorecida mientras que a partir de concentraciones 
de 1 mol L-1 se alcanza prácticamente el 100% de adsorción, esto puede atribuirse a que, 
al tener concentraciones altas de cloro en el medio las especies predominantes son el 
CdCl3- y CdCl42-, las cuales son las principales responsables del proceso de adsorción 
[12]. Sin embargo, se seleccionó un valor de 0.25 mol L-1 para las siguientes pruebas ya 
que bajo estas condiciones se podrá ver la influencia de los otros parámetros propuestos. 
Otro factor a evaluar es la cantidad HF que se pone en contacto con el Cd(II) (Figura 3b). 
Se puede ver que a medida que se tiene más HF en el sistema, el porcentaje de cadmio 
adsorbido aumenta ya que se tienen más sitios activos disponibles [13] y ya que el utilizar 
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una masa superior a los 10 mg no incrementa de manera importante la adsorción de 
cadmio se utilizará esta cantidad para experimentos posteriores. 
Por otro lado, el tiempo de contacto permite saber que tan rápido se lleva a cabo la 
adsorción del Cd(II) en el HF por lo que se evaluaron tiempos de contacto de 15 a 720 
min con lo cual se obtuvo que a partir de 120 min ya es posible adsorber un 83.31% del 
cadmio presente en la solución mientras que a partir de los 360 minutos se llega al 
equilibrio (Figura 3c).  

 
Figura 3. Influencia de diversos parámetros químicos en la adsorción de Cd(II). a) Concentración de HCl 
en el sistema, b) masa del HF, c) tiempo de contacto. 

 
Eliminación de cadmio en una muestra sintética. 
Con la finalidad de conocer cómo se modifica la adsorción de cadmio en el HF, se simulo 
un agua sintética de un hospital debido a sus actividades y a que diversos fármacos 
pueden contener metales pesados como impurezas [14]. El agua sintética contenía 6.29 
mg L-1 de Pb(II), 3.13 mg L-1 de Cd(II), 1.19 mg L-1 de Cu (II) y 0.09 mg L-1 de Ni (II) acorde 
a lo reportado por Ahmad & M. Anam [15]. El porcentaje de adsorción de cadmio obtenido 

fue de 87.39  2.36 % mientras que en un sistema ideal (únicamente cadmio), el 

porcentaje fue de 84.93  2.38 % lo cual indica que no existe una competencia por los 
sitios de activos del HF. 
 
Conclusiones 
De acuerdo con los resultados obtenidos se puede concluir que es posible desarrollar un 
hidrogel de acrilamida con N,N’-Metilenbisacrilamida y funcionalizado con Aliquat 336 
para la adsorción de iones cadmio de medios acuosos, encontrando que las condiciones 
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óptimas de síntesis fueron: 2.5% (m/v) de monómero, 1% (m/v) de entrecruzante, 0.2% 
(m/v) de iniciador y 5%(m/v) de agente extractante. 
También se evaluaron diversos parámetros químicos siendo los mejores resultados: 10 
mg de HF en 10 mL de una solución de 5 mg L-1 de Cd(II)/1M de HCl con lo cual fue 
posible alcanzar aproximadamente un 99% de adsorción. 
Finalmente se evaluó el HF en un agua simulada de un hospital observando que no existe 
interferencia en la adsorción de cadmio debido a la presencia de otros metales pesados 
en la matriz. Lo anterior muestra que es posible desarrollar un hidrogel selectivo que 
permita la adsorción de cadmio de manera simple y con bajo consumo de energía. 
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Introducción 
Se define a la inteligencia artificial como sistemas complejos que tienen como objetivo el 
simular comportamientos lo más parecido al de un ser humano, utilizando sistemas 
automatizados [1]. Dentro de la inteligencia artificial se encuentran los métodos de 
aprendizaje en los que se incluye Machine Learning, una herramienta que es capaz de 
resolver problemas que se relacionen con los algoritmos de autoaprendizaje para 
aplicarlo en la optimización, la automatización y en la predicción de datos [2, 3]. 
El uso de inteligencia artificial enfocado a la química ha generado conocimiento nuevo en 
los últimos años, donde Machine Learning ha cobrado gran relevancia desarrollando 
nuevos algoritmos enfocados a diferentes aplicaciones que van desde la optimización de 
condiciones de reacción, hasta la predicción de propiedades termoquímicas, optimizando 
el tiempo y el uso de recursos, pues permite generar información con una menor cantidad 
de experimentos en comparación con los estudios tradicionales [4, 5]. 
Algunas de las propiedades termoquímicas que se pueden predecir, son la entalpía de 
cambio de fase, así como las entalpías de sublimación, vaporización y fusión cuando se 
caracterizan compuestos a partir de técnicas térmicas, o la entalpía de combustión 
cuando se caracterizan por técnicas calorimétricas [6]. 
De esta forma, en este trabajo se describe el uso de Machine Learning para predecir 
entalpías de combustión, sublimación y de formación en fase cristalina y en fase gaseosa, 
específicamente para imidas, anhídridos y ácidos carboxílicos, por lo que se desarrolló 
una metodología que utiliza Regresión Lineal Múltiple (RLM) [7], Regresión de Vectores 
de Soporte (RVS) y Regresión Kernel Ridge [8]. Los resultados obtenidos para los 
coeficientes de determinación arrojaron valores mayores a 0.99, indicando un nivel de 
precisión elevado. Además se hizo una distinción por isomería estructural y por 
aromaticidad para realizar la estimación de los coeficientes de los grupos funcionales 
mencionados, lo que permite realizar estimaciones manualmente. 
Así mismo, el conjunto de datos concentra únicamente tres grupos funcionales y no se 
consideran más grupos debido a que se desea evitar la influencia de otros grupos que no 
tienen una relación significativa entre ellos, de esta forma, la clasificación previa por la 
que pasan los datos contribuye a que las métricas de evaluación tengan un mejor 
rendimiento.  
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Parte Experimental 
Se implementó un modelo que se fundamenta en el método de estimación basado en 
contribuciones de grupos funcionales originalmente propuesto por Benson [9], utilizando 
Machine Learning para realizar las predicciones. Para construir el conjunto de datos de 
este trabajo se utilizaron datos experimentales proporcionados por la base de datos del 
Instituto Nacional de Ciencia y Tecnología [10], así como datos de diversos artículos 
encontrados en revistas indexadas al Journal Citation Reports. 
Otros trabajos han usado métodos de aprendizaje automático complejos como las redes 
neuronales, inspirados en el procesamiento de información realizado por un cerebro 
biológico. A diferencia de ellos, este trabajo utiliza un algoritmo más sencillo que involucra 
la implementación de algoritmos de Regresión Lineal Múltiple, Regresión de Vectores de 
Soporte y Regresión Kernel Ridge, lo que permite replicar los modelos de manera 
sencilla. 
Respecto a la regresión lineal múltiple, se trata de un modelo estadístico que realiza la 
evaluación de las relaciones entre la variable objetivo y los predictores, este modelo se 
considera lineal debido a que tiene términos aditivos para cada predictor que se multiplica 
por un coeficiente estimado. La Regresión de Vectores de Soporte se basa en los 
algoritmos utilizados por las Máquinas de Vectores de Soporte y tiene como objetivo el 
generar modelos de clasificación. Por otro lado, la Regresión Kernel Ridge se basa en la 
Regresión de Vectores de Soporte, pero se utilizan diferentes funciones, en lugar de 
tomar en cuenta al parámetro épsilon, se usa el error cuadrático ordinario, aunado a un 
parámetro denominado como alfa, que impone una penalización para el tamaño de los 
coeficientes, creando una dimensión superior con un nuevo hiperplano. Cabe señalar que 
al utilizar RLM se usan métricas de evaluación para todos los puntos del conjunto en 
entrenamiento, considerándose una extensión de la regresión de mínimos cuadrados, 
mientras que la gran diferencia con RVS, es que esta se limita a una zona del hiperplano 
que da el parámetro épsilon para ignorar los errores y así obtener una aproximación más 
precisa debido a que los resultados dependerán de una parte de los datos de 
entrenamiento. En cada uno de los modelos descritos se plantea a las variables 
predictoras como las variables dependientes, en las que se usan las contribuciones de 
grupos. De esta forma, las variables independientes son las que se desean predecir, 
siendo para cada caso la entalpía de formación en fase gas, en fase cristalina, de 
sublimación o de combustión. 
Se muestran los parámetros para realizar el cálculo de las propiedades termoquímicas 
previamente especificadas, algunos de estos parámetros son los radicales que serán 
útiles al momento de identificar la posición de cada uno de ellos dentro de la molécula, 
así como su grupo base. Otros parámetros destacados son las correcciones que se 
realizaron por aromaticidad que indican las posiciones orto, meta y para y serán 
consideras en el orden de aparición para cada compuesto. 
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Resultados y Discusión 
Las métricas de evaluación que se obtuvieron para el modelo de predicción de la entalpía 
de formación se presentan en la Tabla 1, aquí se observan los resultados de cada una 
de las regresiones utilizadas, así como los coeficientes 𝑅2, el error absoluto medio, la raíz 
del error cuadrático medio y la desviación estándar del modelo. 
 
Tabla 3. Métricas de evaluación para para ∆fH° (g, 298.15K). 

MLR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.3101 
0.9994 0.9968 2.3857 8.4072 4.6085 10.4932 

KRR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.3035 
0.9994 0.9965 2.403 9.1024 4.6087 10.9662 

SVR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.2906 
0.9993 0.9959 2.1517 8.4977 5.2669 11.8202 

R2: Coeficiente de determinación, MAE: Error Absoluto Medio, RMSE: Raíz del Error Cuadrático Medico, CV: 
Coeficiente de Variación. 

 
Así mismo, se presentan las métricas de evaluación que se obtuvieron para el modelo de 
predicción de la entalpía de formación en fase cristalina en la Tabla 2, y se observan los 
valores obtenidos a partir de las diferentes regresiones. También se reportan los 
coeficientes 𝑅2, el error absoluto medio, la raíz del error cuadrático medio y la coeficiente 
de variación del modelo. 
 
Tabla 4. Métricas de evaluación para para ∆fH° (cr, 298.15K). 

MLR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.1256 
0.9995 0.9972 3.3004 10.7096 5.3851 14.7127 

KRR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.1158 
0.9995 0.9972 3.3051 10.4398 5.3852 14.5321 

SVR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.1284 
0.9993 0.9965 2.899 12.1305 6.5505 16.465 

R2: Coeficiente de determinación, MAE: Error Absoluto Medio, RMSE: Raíz del Error Cuadrático Medico, CV: 
Coeficiente de Variación. 

 
Los resultados de las métricas de evaluación para los valores predichos de la entalpía de 
combustión se reportan en la Tabla 3, donde se hace la distinción de los valores obtenidos 
por cada una de las diferentes regresiones. Nuevamente se reportan los coeficientes 𝑅2, 
el error absoluto medio, la raíz del error cuadrático medio y el coeficiente de variación 
estándar del modelo. 
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De la misma forma, ahora en la tabla 4 se incluyen los valores de las métricas de 
evaluación para el modelo predictivo de la entalpía de sublimación. También se observan 
los coeficientes 𝑅2, el error absoluto medio, la raíz del error cuadrático medio y el 
coeficiente de variación del modelo en cada una de las regresiones. 
 
Tabla 5. Métricas de evaluación para para -∆cH° (298.15K). 

MLR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.0155 
0.9999 0.9993 4.059 28.5774 6.2658 68.5357 

KRR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.0131 
0.9999 0.999 5.8846 28.0447 7.812 65.626 

SVR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.0134 
0.9999 0.9964 3.4092 27.1622 8.8714 65.8494 

R2: Coeficiente de determinación, MAE: Error Absoluto Medio, RMSE: Raíz del Error Cuadrático Medico, CV: 
Coeficiente de Variación. 

 
Tabla 6. Métricas de evaluación para para -∆subH° (298.15K). 

MLR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.5536 
0.9771 0.9734 2.4766 3.9686 3.9974 5.3201 

KRR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.5836 
0.9771 0.9768 2.4766 3.4499 3.9974 4.9666 

SVR 

𝑅2 
Train Test 

MAE 
Train Test 

RMSE 
Train Test 

CV 0.4751 
0.9656 0.9434 2.3466 5.7237 4.9047 7.7597 

R2: Coeficiente de determinación, MAE: Error Absoluto Medio, RMSE: Raíz del Error Cuadrático Medico, CV: 
Coeficiente de Variación. 
 

Las Tablas 1-4 demuestran que el modelo usado presenta un buen ajuste para los valores 
que se han deseado predecir. De esta forma, en la Tabla 5 se muestra la comparación 
de dos diferentes rutas predictivas para llegar a la entalpía de formación en fase gaseosa, 
en la primera ruta se plantea la diferencia que existe entre los valores experimentales y 
los predichos. En la segunda ruta se encuentra la sumatoria de la entalpía de sublimación 
y la entalpía de formación en fase cristalina. Al ver ambas rutas, queda claro que no hay 
una variación significativa entre estas, pero es importante mencionar que para cierto 
compuesto puede existir una diferencia mayor que en los otros compuestos reportados, 
aunque esta sigue siendo mínima. Es así como se recomienda tener en cuenta las dos 
rutas si se desea tener mayor certeza en los resultados. 
De forma semejante, en la tabla 6 se presentan dos diferentes rutas predictivas que se 
utilizan para obtener la entalpía de formación en fase cristalina. En la cuarta columna se 
presenta la diferencia que existe entre los valores experimentales y el valor predicho 
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directamente, así como en la sexta columna se presenta la sumatoria de la entalpía de 
combustión predicha más la entalpía de formación de H2O (l) y de CO2 (g). En algunos 
compuestos se puede observar que hay una variación entre las rutas, sin embargo los 
resultados arrojados siguen siendo buenos. Así, con los resultados de ambas rutas y con 
los valores experimentales, es posible conocer un rango en el que deberían encontrarse 
los valores. 
 
Tabla 7. Obtención de ∆fH° (g) a partir de dos diferentes rutas predictivas. 

Compuestos ΔfH°exp (g) ΔfH°pred (g) Δ 
ΔfH°m (cr) 

+ Δg, crH°pred 
Δ 

2-Methylbenzoic acid -320.6 -318.9 -1.7 -321.1 0.5 

2,6-Dimethylbenzoic acid -341.6 -341.6 0 -337.5 -4.1 

2,3,5,6-Tetramethylbenzoic acid -400.1 -400.5 0.4 -402.4 2.3 

Dodecanedioic acid -976.9 -976.0 -0.9 -981.7 5.1 

Benzoic anhydride -319.0 -319.0 0 -320.5 1.5 

Glutaric anhydride -532.4 -545.7 13.3 -540.2 7.8 

Phthalimide -211.1 -217.4 6.3 -214.0 2.9 

N,N'-(1,3-
phenylene)bis(phthalimide) 

-294.9 -294.9 0 -294.8 
-0.1 

 

 
 
Tabla 8. Obtención de ∆fH° (cr) a partir de dos diferentes rutas predictivas. 

Compuestos ΔfH°exp (cr) ΔfH°pred (cr) Δ ΔfH°pred (cr) Δ 

2-Methylbenzoic acid -416.5 -417.6 1.1 -420.4 2.8 

2,6-Dimethylbenzoic acid -440.7 -440.7 0 -470.6 29.9 

2,3,5,6-Tetramethylbenzoic acid -506.2 -509.2 3 -507.5 -1.7 

Dodecanedioic acid -1130.0 -1151.2 21.2 -1140.9 
-

10.3 

Benzoic anhydride -415.4 -416.7 1.3 -411.9 -4.8 

Glutaric anhydride -618.5 -623.8 5.3 -626 2.2 

Phthalimide -318.0 -317.4 -0.6 -316.5 -0.9 

N,N'-(1,3-
phenylene)bis(phthalimide) 

-461.3 -461.2 -0.1 -460.9 -0.3 

 
Conclusiones 
Los métodos convencionales para obtener los valores de entalpía que se mencionan en 
este trabajo representan un serio problema debido a que en algunos casos se necesita 
obligatoriamente un conocimiento elevado en matemáticas o se necesitan equipos 
costosos que requieren largos periodos de cómputo. Es así como se da pauta a la 
predicción a partir de Machine Learning, ya que se resuelven los problemas mencionados 
que existen con los métodos convencionales y aunado a esto, se obtienen resultados con 
altos coeficiente de determinación, convirtiéndose en otra alternativa viable en cuanto a 
predicciones cada vez más confiables. 
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Introducción 
La descripción del comportamiento de los sistemas de compostaje, ha sido realizada por 
varios intentos de modelado. Algunos, con enfoque de modelado analítico, como los 
trabajos de Nakasaki et al., Keener et al., Hamelers, Haug, Lynch y Cherry [1-4]. Otros, 
con enfoque de modelado numérico, como los desarrollados por Stombaugh y Nokes, 
Smith y Eilers [5,6]. Dentro de estos trabajos, los autores implementaron modelos de 
compostaje en pilas aireadas que incluyen degradación del sustrato, temperatura de 
operación y balances de energía, humedad y oxígeno. Respecto al modelado aplicando 
balances de energía en el proceso de compostaje, varios grupos de trabajo han 
desarrollado estos balances haciendo diversas consideraciones. Tal es el caso del 
trabajo de Khaler y colaboradores [7], quienes desarrollaron un modelo matemático de 
balance de calor para predecir la temperatura del compost durante la etapa de 
maduración. Los componentes del balance energético de la pila de compostaje 
incluyeron: calor ganado (generación de calor y radiación solar) y calor perdido (radiación, 
evaporación, convección y conducción) a diferentes temperaturas ambientales. El modelo 
fue capaz de predecir la temperatura de la pila a diferentes temperaturas ambientales y 
diferentes flujos de aire. Los resultados mostraron que la energía neta ganada a la pila 
aumenta con el aumento de la temperatura ambiente, mientras que el calor perdido 
disminuye con el aumento de la temperatura ambiente. Por otra parte, el uso de distintas 
metodologías como técnicas térmicas y calorimétricas, métodos de estimación y la 
implementación de nuevas herramientas como la inteligencia artificial han sido 
empleadas para la determinación, cálculo y/o predicción de propiedades termoquímicas 
en el estudio u optimización del proceso de compostaje. Una de las propiedades 
termoquímicas clave involucrada en el desarrollo del balance de energía del proceso de 
compostaje es la entalpía de combustión (ΔcH). La cual comúnmente es obtenida de 
simulaciones numéricas, métodos de estimación y modelos de machine learning y, pocas 
veces comprobadas con valores experimentales [8]. No obstante, aunque ya se han 
desarrollado varias estrategias para abordar propiedades termoquímicas del compostaje, 
en este trabajo se aplicaron los modelos de machine learning: regresión lineal, regresión 
Lasso y k vecinos cercanos para obtener valores de la predicción, en este caso, la 
entalpía de combustión [9]. 
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Parte Experimental 
Las etapas para la predicción de la entalpía de combustión se llevaron a cabo de la 
siguiente manera: 
 
1) Se obtuvo el conjunto de datos a partir de la información suplementaria del trabajo 
publicado por Gharagheizi y colaboradores [10], el cual fue complementado con valores 
experimentales de los compuestos involucrados en el proceso de compostaje. Como 
variables predictoras se utilizó el estado de agregación del compuesto y la presencia de 
los diferentes grupos funcionales.  
2) Se emplearon los modelos regresión lineal, regresión Lasso y k vecinos cercanos, 
como método de evaluación se seleccionó el método de hold-out (partición 70/30) y, como 
métricas de evaluación: la raíz del error cuadrático medio (RSME), el coeficiente de 
determinación (R2) y el error absoluto medio (MAE) [11].  
3) Por último, se obtuvieron los gráficos de paridad con el propósito de visualizar la 
precisión de los modelos de machine learning implementados sobre los conjuntos de 
entrenamiento y de prueba.  
 
Resultados y Discusión 
Las métricas de evaluación obtenidas de la predicción de las entalpías de combustión 
resultado de la aplicación del k vecinos cercanos al conjunto de datos particionado en 
subconjunto de entrenamiento y subconjunto de prueba, se resumen en la tabla 1. 
Algunas de las métricas de evaluación más importantes que permiten conocer la 
precisión del modelo de machine learning son la raíz del error cuadrático medio (RSME), 
el error absoluto medio (EAM) y el coeficiente de determinación (R2), este último alcanzó 
un valor muy cercano a 1, lo que denota un buen poder predictivo.  
 
Tabla 1. Métricas de evaluación 

Modelo de 
machine learning 

R2 RMSE MAE Conjunto 

Regresión Lineal 0.9975 99.24 52306.83 Entrenamiento 

Regresión Lineal 0.9969 118.06 85269.63 Prueba 

Regresión Lasso 0.9974 103.24 54140.92 Entrenamiento 

Regresión Lasso 0.9975 114.62 68496.05 Prueba 

K vecinos 
cercanos 

0.9947 182.39 114085.41 Entrenamiento 

K vecinos 
cercanos 

0.9900 303.94 275422.53 Prueba 

R2: coeficiente de determinación, RMSE: raíz del error cuadrático medio, EAM: error absoluto medio   
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Similarmente, los diagramas de paridad que se muestran en las figuras permiten observar 
un buen ajuste entre los valores experimentales y los valores de predicción, confirmando 
la precisión del modelo de regresión lineal (figura 1), regresión Lasso (figura 2) y k vecinos 
cercanos (figura 3). 
 

 
Figura 1. Diagramas de paridad del modelo de regresión lineal a) conjunto de entrenamiento y b) conjunto 
de prueba. 

 

 
Figura 2. Diagramas de paridad del modelo de regresión Lasso a) conjunto de entrenamiento y b) conjunto 
de prueba. 
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Figura 3. Diagramas de paridad del modelo de K vecinos cercanos a) conjunto de entrenamiento y b) 
conjunto de prueba. 
 
 

En adición, en las tablas 2 y 3, se presentan los valores de entalpía de combustión de la 
predicción con el modelo de regresión lineal, regresión Lasso y k vecinos cercanos para 
el conjunto de entrenamiento y prueba respectivamente. Así como los errores calculados 
respecto a los valores experimentales 
 
 
Tabla 2. Valores de entalpía de combustión de la predicción y del error sobre el conjunto de entrenamiento 

 
Exp.: Experimental, RL: regresión lineal, KNN: k vecinos cercanos, Lasso: regresión Lasso 
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Tabla 3. Valores de la predicción de entalpía de combustión y del error sobre el conjunto de entrenamiento 

 
Exp.: Experimental, RL: regresión lineal, KNN: k vecinos cercanos, Lasso: regresión Lasso 
 
Conclusiones 
Los modelos de machine learning: regresión lineal, regresión Lasso y k vecinos cercanos 
mostraron ser una herramienta útil y precisa para la predicción de la entalpía de 
combustión a partir de un conjunto de datos experimentales, es decir, se obtuvieron 
valores del R2 muy cercanos a la unidad, tanto en el conjunto de entrenamiento como en 
el de prueba, por lo que se puede concluir que es posible predecir la entalpía de 
combustión empleando información sobre el estado de agregación del compuesto y la 
contribución de grupos funcionales. 
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Introducción 

La tetraciclina (Tc), ver figura 1, ((4S,6S,12aS)-4-(dimethylamino)-1,4,4a,5,5a,6,11,12a- 
octahydro-3,6,10,12,12a-pentahydroxy-6-methyl-1,11-dioxonaphthacene-2- 
carboxamide), es un antibiótico de amplio espectro implementado para tratar infecciones 
urinarias, gastrointestinales, neumonías y oculares [1]. La Tc actúa inhibiendo la síntesis 
de las proteínas y es un agente bacteriostático con actividad contra diversos 
microorganismos [2]. Debido a su importancia y amplio uso se ha desarrollado 
investigación para su estudio y caracterización molecular [3-5]. El estudio de estabilidad 
de la Tc se ha llevado a cabo mediante diferentes técnicas, Liang y col investigaron su 
estabilidad en metanol mostrando que la molécula de Tc es inestable [6], pasando de ser 
un color amarillo claro a uno marrón y muestran la formación de sus productos de 
descomposición, ya reportados por otros investigadores [7], además de otros productos 
derivados de la misma descomposición. A pesar del interés sobre el estudio de 
caracterización y estabilidad de la Tc, no hay evidencia de investigaciones reportadas en 
la literatura sobre la estabilidad en medio acuoso por espectroscopía UV-Vis. 
Por otra parte, algunos investigadores han estudiado la formación de complejos 
supramoleculares aplicados a diferentes tipos de fármacos con la finalidad de retirar 
malos sabores y darles estabilidad [8,9], una de las moléculas mayormente utilizadas es 
la -ciclodextrina ( -CD), la cual es un oligosacárido cíclico compuesto por siete unidades 
de glucosa unidas por enlaces glucosídicos [10] y tiene la capacidad de formar complejos 
de inclusión con diversas moléculas orgánicas o inorgánicas debido a su estructura la 
cual tiene una cavidad hidrofóbica en su interior y una superficie externa hidrofílica [11]. 
Por lo anterior, en este trabajo se presenta el estudio de estabilidad de Tc en medio 
acuoso por espectroscopía UV-Vis y se propone la formación de una supramolécula para 
conferir estabilidad a la molécula de Tc. 
 

 
Figura 1. Estructura Tetraciclina (Tc). 
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Parte Experimental 
Reactivos y equipo 
Todos los reactivos son de grado analítico: HAuCl4•3H2O (Sigma Aldrich, ≥ 99.9 %), 
NH2OH•HCl (J. T. Baker, 99.3 %), NaOH 1N (J. T. Baker), K2HPO4 (Monterrey), KH2PO4 

(J. T. Baker, 100.2 %), HClO4 (J. T. Baker, 69.4 %), NaCl (J. T. Baker, 99.82 %), 
Tetraciclina (Sigma Aldrich, 98 – 102 %). Todas las soluciones se prepararon con agua 
desionizada purificada mediante el sistema de gradiente Millipore Milli-Q (18.2 MΩ.cm, 
25 ºC). 
El estudio espectrofotométrico UV-Vis se llevó a cabo en un espectrofotómetro UV-Vis 
Perkin Elmer Lambda 950, con una celda de cuarzo de 10 mm de longitud de paso óptico 
con dos paredes claras y dos esmeriladas. El pH de las soluciones fue medido con un 
potenciómetro Sension pH31 y un electrodo de vidrio HACH LANGE 50 10T con un 
intervalo de pH de 0 a 14. 
 
Resultados y Discusión 
En la literatura se encuentra reportado que la Tc presenta tres constantes de acidez (pKa) 
9.4, 7.3 y 3.3 [12], por lo que se presentan diferentes especies de Tc, las cuales 
predominan según el valor de pH. Para pH ≤ 3.3 se presenta la especie protonada (Tc+), 
para un intervalo de 3.3 ≥ pH ≤ 7.3 predomina la especie neutra (Tc0), para el intervalo 
de 7.3 ≥ pH ≤ 9.4 se presenta la especie aniónica (Tc-) y finalmente para pH ≥ 9.4 
predomina la especie dianiónica (Tc2-) [13]. Considerando la especiación de la Tc, se 
lleva a cabo el estudio de estabilidad a diferentes valores de pH. En la figura 2 se 
presentan los espectros de absorción de UV-Vis de Tc 0.043 mM a diferentes valores de 
pH: (a) 1, (b) 7 y (c) 10; para cada pH se obtuvo el espectro de absorción de UV-Vis de 
la solución de trabajo a diferentes tiempos. A pH 1 es posible observar dos bandas de 
absorción máxima en 262 nm y en 359 nm, además se aprecia la formación de una 
tercera banda a 216 nm. Conforme incrementa el tiempo en la solución, la banda en 216  
nm incrementa en su absorbancia, este notable incremento evidencia la inestabilidad de 
la solución de Tc. Al incrementar el pH se presenta un corrimiento batocrómico e 
hipocrómico formándose los picos de absorción máxima en 280 nm y 362 nm (ver figura 
2b); además, es importante resaltar la formación de un nuevo hombro a 244 nm, mientras 
que en la banda de 223 nm se puede apreciar que conforme incrementa el tiempo ésta 
también incrementa en su absorbancia. Al continuar con el incremento del pH, los 
máximos de absorción se presentan en 271 nm y 380 nm (ver figura 3c) y se aprecia un 
ligero aumento en la absorbancia conforme incrementa el tiempo en la solución de Tc. 
En la figura 3 se presenta el gráfico de A272 nm = f (t) a pH 1 y se aprecia un comportamiento 
lineal que no es constante, es decir presenta una ligera pendiente, lo que implica que en 
un tiempo de 16 minutos la Tc se descompone en al menos un 5 %. La misma tendencia 
se presenta a pH 7 y pH 10. Este comportamiento de descomposición concuerda con lo 
reportado en la literatura y se determina que la Tc en medio acuoso no es estable al 
menos en un intervalo de 16 min. 
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Figura 2. Familia de espectros de absorción de UV-Vis de Tc 0.043 mM a diferentes valores de pH: 1, 7 
y 10 y, diferentes tiempos mostrados en la figura. 

 
 

 
Figura 3. Gráfico A272 nm = f(t) a pH 1 de Tc 0.043 mM 
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Para estabilizar la molécula de Tc en medio acuoso se propone la formación de una 
supramolécula derivada de nanoestrellas de oro con β-ciclodextrina (AuNE•β-CD). Las 
nanoestrellas de oro fueron sintetizadas a partir de la metodología reportada por Minati 
et al [14] y activadas con β-CD por sonicación. En la figura 4 se presenta la familia de 
espectros de absorción de UV-Vis de Tc 0.043 mM a pH 1 para diferentes 
concentraciones AuNE•β-CD. En línea punteada se observa el espectro de Tc en 
ausencia de AuNE•β-CD y se puede apreciar que a 216 nm se presenta la banda 
característica de la molécula de Tc a pH 1, esta banda se desvanece conforme se 
incrementa la concentración de AuNE•β-CD, así mismo se presenta un efecto 
hipercrómico en los máximos de absorción de 262 nm y 359 nm ,además, se puede 
apreciar el espectro de AuNE•β-CD (línea roja) y se observa que no contribuye 
significativamente en la absorbancia en el rango de 200 a 500 nm por lo cual, los 
cambios en el espectro pueden ser un indicativo de la formación del complejo entre la 
molécula de Tc y las AuNE•β-CD. 
La banda localizada en 216 nm se asocia a la transición electrónica del grupo N(CH3)2, 
la ausencia de esta banda cuando la Tc se encuentra en presencia de AuNE•β-CD, puede 
ser asociada a la interacción de las AuNE•β-CD con el grupo NH2 o el grupo N(CH3)2 de  
la Tc formándose el complejo de inclusión. Este tipo de complejos se asocia a la rama de 
la química anfitrión-huésped. La figura 5 muestra una propuesta molecular de la 
interacción entre AuNE•β-CD y Tc. 
 
 

 
Figura 4. Familia de espectros de absorción de UV-Vis de Tc 0.043 mM pH 1 a diferentes concentraciones 
de AuNE•β-CD mostradas en la figura. Línea punteada: Tc en ausencia de AuNE•β-CD. 
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Figura 5. Modelo molecular del complejo de inclusión AuNE•β-CD-Tc. 

 

En la figura 6 se presenta la familia de espectros de absorción de UV-Vis a diferentes pH: 
(a) 1, (b) 7 y (c) 10 de Tc 0.043 mM en presencia de AuNE•β-CD 0.07Mm en un rango 
de 0 a 16 min. A pH 1 es posible observar que las dos bandas máximas de absorción a 
262 nm y 359 nm no presentan cambios en función del tiempo; a pH 7 se presenta un 
corrimiento batocrómico e hipocrómico formándose los picos de absorción máxima en 
280 nm y 362 nm y a comparación del espectro de la figura 2(b), cuando la Tc se 
encuentra en presencia de AuNE•β-CD, no se presenta la formación del hombro en 244 
nm, manteniendo un comportamiento estable en el tiempo. A pH 10 las bandas de 
absorción que se encuentran a 271 nm y 380 nm se mantienen constantes. En los tres 
casos como se puede apreciar no existen cambios en función del tiempo en las familias 
de espectros a los diferentes valores de pH. Los resultados anteriores confirman que la 
interacción de Tc con AuNE•β-CD conllevan a la estabilidad del antibiótico en un intervalo 

de 16 min y que la interacción se estaría dando a través de los grupos NH2 o N(CH3)2 de 

la molécula de Tc. 
 

 
Figura 6. Familia de espectros de absorción de UV-Vis de Tc 0.043 mM en presencia de AuNE•β-CD 
0.0398 mM para valores de a) pH 1, b) pH 7 y c) pH 10. 
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Finalmente, la figura 7, muestra el gráfico Aλ = f(t) a pH 1, 7 y 10 donde se aprecia una 
tendencia constante en los tres pH de estudio, mostrando la estabilidad del antibiótico 
en un intervalo de 16 min.  
 

 

Figura 7. Gráficas Aλ = f(t) a pH: 1 (A272 nm marcador azul), 7 (A363 nm marcador rojo) y 10 (A293 nm marcador 
verde) de Tc estabilizada con AuNE•β-CD. 

 

 

Conclusiones 
El estudio de estabilidad de Tc demostró que la molécula tiende a alterar su estructura 
en un lapso corto de aproximadamente 16 min formando productos de descomposición 
que se ven reflejados en los espectros de absorbancia del UV-Vis. Sin embrago, cuando 
la molécula de Tc interacciona con AuNE•β-CD se estabiliza; además, los espectros de 
absorción de AuNE•β-CD-Tc mostraron cambios significativos en las bandas de 
absorción de la Tc. 
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Introducción 
El análisis de los fluidos corporales es una herramienta fundamentalmente importante en 
la medicina que ofrece ventajas como la recolección de muestra poco invasiva y una 
matriz más simple. El análisis de aliento se ha propuesto como un método 
complementario de los métodos de análisis de sangre, orina y heces. El análisis de aliento 
para el diagnóstico clínico ha recibido mayor interés debido a su potencial para detectar 
el estado de una enfermedad en el paciente de una manera simple y no invasiva [1]. El 
aliento humano es una mezcla compleja de nitrógeno (~78%), oxígeno (~15%), dióxido 
de carbono (~4%), vapor de agua (~6%), gases inertes (~0.96%), compuestos 
inorgánicos y compuestos orgánicos. Los compuestos orgánicos presentes en el aliento 
se clasifican en tres grupos debido a su origen: compuestos de origen sistémico o 
endógeno, compuestos de origen extra sistémico o exógeno, y compuestos sulfurados 
volátiles (CSV) [2,3]. Actualmente, se han identificado más de 1,000 compuestos 
presentes en el aliento. En estudios previos se encontró que la concentración de muchos 
de estos compuestos es baja, desde ppb hasta ppt [4]. En el aliento exhalado 
aproximadamente 35 compuestos han sido establecidos como biomarcadores de 
enfermedades particulares y trastornos metabólicos. La formación de estos 
biomarcadores se atribuye a las reacciones bioquímicas que suceden dentro del cuerpo 
como parte de procesos metabólicos % [5]. La bacteria Helicobacter pylori es un bacilo 
flagelado que es patógeno potencial para el ser humano y se reconoce como un 
importante agente causal en enfermedades gastroduodenales [6]. Las pruebas clínicas 
para el diagnóstico de H. pylori pueden ser invasivas (biopsia endoscópica del tejido) o 
no invasivas (prueba de aliento con urea, antígenos y PCR en heces) [7]. 
Aproximadamente el 50% de los seres humanos tienen colonias de H. pylori en el 
estómago, y aunque en la mayoría de los casos la infección es asintomática, alrededor 
del 10-15% de las personas infectadas experimentarán en algún momento la enfermedad 
de úlcera péptica. Por lo tanto, son necesarios métodos de diagnóstico alternativos que 
sean precisos, rápidos y no invasivos para su detección temprana. 
 
Parte Experimental 
Para los experimentos se realizaron dos muestreos. En el primero se dispuso de 7 
voluntarios sanos (4 hombres y 3 mujeres), para cada voluntario se tomaron 4 muestras. 
Las muestras se recolectaron en dos días consecutivos, una por la mañana y una por la 
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tarde, obteniéndose 28 muestras en total. En el segundo muestreo se contó con 15 
voluntarios sanos (6 hombres y 9 mujeres), para cada voluntario se tomaron dos muestras 
durante el día, una por la mañana y otra por la tarde, obteniéndose 30 muestras en total. 
Para la recolección de las muestras se usaron Bolsas FlexFoil PLUS (SKC, EUA) con 
capacidad de 1 L, las cuales se limpiaron previamente con nitrógeno. Una vez que se 
tomó la muestra de aliento, se realizó la MEFS con fibras de Carboxen/Polidimetilsiloxano 
(Carboxen/PDMS) con espesor de película 75 μm (Supelco, EUA). Las fibras se 
acondicionaron de acuerdo con las indicaciones del fabricante, y se insertó la fibra en la 
bolsa durante 10 min. Se realizó una desorción térmica de la fibra en un cromatógrafo de 
gases 6890N acoplado a un espectrómetro de masas 5973 (Agilent Technologies, EUA). 
Las condiciones cromatográficas fueron las siguientes: inyección splitless (0.5 min) a 250 
°C y columna capilar CP-PoraBOND Q (polímero poroso de estireno-divinilbenceno), 25 
m de longitud x 0.25 mm de diámetro interno x 3.0 μm de grosor de película (Agilent 
Techologies, EUA). El gas acarreador fue helio de alta pureza con flujo de 1 mL/min. El 
programa de temperatura fue: temperatura inicial de 40 °C (1 min), incremento de 13 
°C/min hasta 300 °C (3 min). Temperatura de la línea de transferencia y de la fuente de 
ionización fueron 280 °C y 220 °C, respectivamente. Electroionización a 70 eV y 
cuadrupolo como analizador másico. Para la identificación de compuestos se realizó el 
análisis en modo SCAN (40-550 m/z) y se compararon los espectros obtenidos con los 
de la base de datos del Instituto Nacional de Estandarización y Tecnología de EUA (NIST, 
por sus siglas en inglés). 
 
Resultados y Discusión 
Para la optimización del tiempo de extracción del método de MEFS en modo headspace, 
se utilizó una solución de 2-butanona y acetato de etilo a 10 μg/L. Se evaluaron los 
siguientes tiempos: 1, 5, 15 y 30 min. Se observó que la mayor extracción de 2-butanona 
y acetato de etilo fue a los 5 y 15 min, respectivamente. Sin embargo, se eligió 5 min 
como tiempo de extracción porque la respuesta de 2-butanona disminuye 
significativamente a tiempos mayores. Posteriormente, se evaluaron 5 y 10 min como 
tiempo de extracción utilizando la bolsa FlexFoil. Se observó que la respuesta de los 
compuestos orgánicos volátiles (COVs) del aliento era mayor a 10 min, por lo que dicho 
tiempo se seleccionó como óptimo.  
Se identificaron 43 COVs en el análisis de las muestras de aliento. Los compuestos se 
clasificaron de acuerdo con el grupo funcional: 5 alcoholes, 12 alcanos, 4 alquenos, 2 
nitrocompuestos, 2 cicloalcanos, 6 cetonas, 2 clorados, 3 sulfurados, 4 aromáticos, 2 
éteres y 1 éster. En el análisis de aliento de todos los voluntarios se identificaron los 
siguientes compuestos: etanol, acetona, isopreno, pentano, triclorometano, 2-butanona, 
acetato de etilo, 2-metilpentano, benceno, hexano y tolueno, los cuales se encuentran 
comúnmente en el aliento. La producción de COVs en el aliento incrementa conforme 
avanza el día, comparado con la muestra en ayunas. En la figura 1 se muestra el 
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cromatograma iónico total (TIC, por sus siglas en ingles) de una muestra de aliento de un 
voluntario sano. 

 
Figura 1. Cromatograma iónico total (TIC) de una muestra de aliento de la tarde de un voluntario sano 
hombre adulto. Identificación de picos: 1. etanol, 2. isobutano, 3. butano, 4. acetona, 5. 2-propanol, 6. DMS, 
7. 1-propanol, 8. 2-metilbutano, 9. isopreno, 10. pentano, 11. triclorometano, 12. 2-butanona, 13. acetato 
de etilo, 14. metilterbutileter, 15. 2-metilpentano, 16. 3-metilpentano, 17. benceno, 18. metilciclopentano, 
19. hexano, 20. sulfuro de metilo de alilo, 21. sulfuro de 1-propenilo de metilo, 22. tolueno. 

 
Aunque el número de voluntarios no es suficientemente grande para dar conclusiones 
significativas (15 voluntarios), el número de muestras totales analizadas se consideran 
suficientes para plantear algunos resultados preliminares. Se realizó el análisis 
discriminante por mínimos cuadrados parciales (PLS-DA, por sus siglas en inglés) con el 
fin de clasificar por grupos y encontrar las variables que determinan dicha clasificación. 
Para el procesamiento de datos se utilizó el software MetaboAnalyst 5.0 (MetaboAnalyst, 
2009). Las áreas obtenidas para cada compuesto identificado en la muestra de aliento 
fueron las variables y para el análisis se consideraron todos los COVs identificados. La 
grafica de “scores” (Figura 2) ilustra los resultados obtenidos al aplicar el PLS-DA a las 
muestras de mañana y tarde de todos los voluntarios. Se observa una clara separación 
de las muestras de los voluntarios con antecedentes de H. pylori y ulcera gástrica de los 
voluntarios sanos. Además, la prueba de validación cruzada mostró valores altos de 
predictibilidad y bondad de ajuste del modelo, R2= 0.7989 y Q2= 0.6331. De acuerdo con 
gráfico de “loadings”, los COVs que contribuyeron a una mayor discriminación entre el 
grupo de H. pylori y sanos, fueron: acetona, sulfuro de metilo de alilo, dimetil sulfoxido, 
butano e isobutano. También se aplicó PLS-DA a las muestras de aliento de la tarde de 
todos los voluntarios. Se observa en la gráfica de “scores” (Figura 3) la clasificación entre 
Hombre y Mujer. La prueba de validación cruzada mostró valores de predictibilidad y 
bondad de ajuste del modelo de R2= 0.62689 y Q2= 0.58688. De acuerdo con el grafico 
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de ”loadings”, los COVs que más contribuyeron a la discriminación entre grupos fueron: 
isobutano, 2,4-dimetilheptano, 2-metilpentano, 3-metilpentano y 4-metiloctano. 
 

 
Figura 2. Gráfica de “scores” correspondiente a las 30 muestras de aliento de todos los voluntarios. 

 

 
Figura 3. Gráfica de “scores” correspondiente a las 15 muestras de aliento de la tarde de todos los 
voluntarios. 

 
Conclusiones 
Se propuso una metodología sencilla, rápida e indolora para la identificación de gases 
endógenos: isobutano, 2-butanona y acetato de etilo producidos por Helicobacter pylori, 
mediante el análisis de aliento por microextracción en fase sólida seguida de 
cromatografía de gases acoplada a espectrometría de masas (MEFS-CG-EM). La 
aplicación de PLS-DA a los datos resultantes del análisis de aliento, permitió discriminar 
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entre personas con antecedentes de H. pylori y sanos, así como entre hombres y mujeres. 
Sin embargo, estos resultados son preliminares, ya que es necesario analizar un mayor 
número de voluntarios, así como optimizar y validar la metodología para ser probada 
como un método alternativo diagnóstico en pacientes infectados. 
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Introducción 
Las pruebas clínicas para la determinación de ácido úrico (AU) en muestras fisiológicas 
utilizan comúnmente a la enzima uricasa, pero teniendo en cuenta algunas desventajas 
intrínsecas derivadas del uso de las enzimas como su poca estabilidad y alto costo, los 
sensores de AU no enzimáticos han atraído un creciente interés de investigación en los 
últimos años debido a su costo, alta estabilidad y bajo límite de detección. Las 
nanopartículas (NPs) de óxidos metálicos han demostrado ser buenos candidatos para 
desarrollar sensores no enzimáticos para AU. Las nanopartículas de óxido de bismuto 
(Bi2O3-NPs) se han utilizado recientemente en el desarrollo de sensores electroquímicos 
no enzimáticos para cuantificar biomoléculas [1,2]; debido a sus interesantes propiedades 
(gran área de superficie, estabilidad electroquímica y conductividad eléctrica mejorada) 
[3-5] también se incorporan fácilmente a la pasta de carbono para construir electrodos de 
pasta de carbono (CPE) y aprovechar el efecto sinérgico de las propiedades del grafito 
(eléctrico y mecánico) y Bi2O3-NPs en el proceso de detección electroquímica de AU.  
Desafortunadamente, en algunas ocasiones los sensores no enzimáticos pueden 
presentar problemas de selectividad debido a la presencia de interferentes que dificultan 
el proceso de oxidación del analito en la superficie del electrodo o bien se oxidan a 
potenciales muy cercanos, y por lo tanto afectan los resultados obtenidos en la 
cuantificación con el sensor.  
Para superar esta limitación, recientemente algunos grupos de investigación han optado 
por combinar las ventajas de las técnicas electroquímicas como la voltamperometría 
diferencial de pulsos (VDP) con herramientas quimiométricas robustas, como lo son las 
redes neuronales artificiales (RNA) [6,7]. 
Una RNA es un modelo matemático inspirado en el comportamiento biológico de las 
neuronas y en el funcionamiento del cerebro para generar aprendizaje [8]. Las RNAs 
están formadas por nodos o neuronas interconectadas formando redes capaces de 
almacenar y transmitir información a partir de datos de entrenamiento [9]. Las RNAs en 
combinación con las técnicas electroquímicas, han sido utilizadas principalmente en el 
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estudio de modelos no lineales y en tareas de cuantificación de analitos en muestras 
formadas por varios compuestos [10-12]. 
De acuerdo con lo anterior, en este trabajo se describe una metodología novedosa 
basada en RNA-VDP para la cuantificación de AU en presencia de ácido oxálico (AO), 
ácido ascórbico (AA) y paracetamol (PAR) que resultan ser interferentes encontrados en 
muestras de orina, utilizando un electrodo de pasta de carbono modificado con 
nanopartículas de óxido de bismuto (III) y voltamperometría diferencial de pulsos, en 
combinación con un modelo de red neuronal artificial. 
 
Parte Experimental 
Reactivos  
Los electrodos de pasta de carbono se construyeron con polvo de grafito (tamaño <20 
µm), nanopartículas de óxido de bismuto (III) (tamaño de partícula de 95 nm) y aceite 
mineral, todos marca Sigma-Aldrich. 
Acetato de sodio, ácido úrico, paracetamol, ácido oxálico y ácido ascórbico (todos Sigma-
Aldrich) fueron empleados para preparar las soluciones para las pruebas de 
entrenamiento y las pruebas de la RNA. 
Todas las disoluciones se prepararon utilizando agua desionizada de alta pureza (18.2 
MΩ cm). Todos los reactivos empleados fueron grado analítico. 
 
Mediciones electroquímicas 
Las mediciones electroquímicas se realizaron en un potenciostato/galvanostato BASInc 
modelo Epsilon y una celda electroquímica convencional de tres electrodos empleando 
Bi2O3-NPs/CPE (10 % m/m de Bi2O3-NPs), Ag/AgCl (3 molL-1 KCl) y una barra de grafito 
de alta pureza (6 mm de diámetro), como electrodos de trabajo, de referencia y 
contraelectrodo, respectivamente.  
Se empleó como electrolito soporte una disolución buffer de acetatos (ABS) 0.1 molL-1 a 
pH 5.5.  
La voltamperometría diferencial de pulsos se empleó como técnica electroanalítica 
programándola con los parámetros óptimos obtenidos en un estudio previo: paso de 
potencial 6 mV, ancho de pulso 30 ms, periodo de pulso 300 ms y amplitud de pulso 70 
mV. 
 
Preparación del electrodo de pasta de carbono modificado con Bi2O3-NPs 
El Bi2O3-NPs/CPE se preparó de acuerdo con el siguiente procedimiento: se colocaron 
en un vaso de precipitado 0.04 g de Bi2O3-NPs (material modificante) y 0.96 g de polvo 
de grafito, se mezcló manualmente hasta lograr una mezcla homogénea, posteriormente 
se adicionó aceite mineral (aglutinante), y se continuó el mezclado hasta lograr una pasta 
uniforme. Después, la pasta homogénea se incorporó y compactó en un tubo de plástico 
(tubo de jeringa de insulina). A continuación, se insertó un contacto de cobre en un 
extremo. Finalmente, la superficie del electrodo se pulió utilizando una hoja de papel de 
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alta blancura, este pulido se realiza previo a cada medición. Un electrodo de pasta de 
carbono sin material modificante (CPE) se preparó con fines comparativos (ver figura 1). 
 
 

 
Figura 1. Representación de las etapas de elaboración de electrodos de pasta de carbono sin modificar 
(A) y electrodos de pasta de carbono modificados (B).  
  

Preparación de soluciones de AU e interferentes para la etapa de entrenamiento y 
prueba.  
Utilizando un diseño factorial de tres niveles, se obtuvieron 27 combinaciones para las 
diferentes concentraciones de AU, PAR, AA, y OA empleadas en la etapa de 
entrenamiento de la RNA (tabla 1).  
Para la etapa de prueba se emplearon 10 combinaciones para las diferentes 
concentraciones de AU, PAR, AA y AO, como se muestra en la tabla 2.  
Las disoluciones fueron preparadas en ABS 0.1 molL-1 (pH=5.5) y analizadas con Bi2O3-
NPs/CPE por medio de VDP y sus parámetros optimizados. 
Se empleó una arquitectura del modelo matemático para la RNA basada en la 
configuración de un perceptrón multicapa y la función de entrenamiento Levenberg-
Marquardt.  El software Matlab R2015a, fue usado para realizar la programación, 
entrenamiento y prueba de la RNA. 
 
Los datos de entrenamiento y prueba fueron normalizados en el intervalo de [-1, +1] para 
facilitar el proceso de entrenamiento de la RNA. 
La evaluación del ajuste correcto de la RNA se realiza mediante el error medio cuadrático 
(EMC) comparando los valores de salida (Cj obtenido) con los valores de concentración 
esperados (Cj esperado), de acuerdo con la ecuación 1; al existir diferencias significativas 
el algoritmo de entrenamiento ajusta los pesos de las conexiones entre las neuronas.  
              

𝐸𝑀𝐶 =
1

𝑁
Ʃ𝑗=1
𝑁 (𝐶𝑗 𝑒𝑠𝑝𝑒𝑟𝑎𝑑𝑜 − 𝐶𝑗 𝑜𝑏𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜)2   (1) 
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Además, se consideró el porcentaje de recobro (PR) para las muestras de AU y se evaluó 
la capacidad de predicción de información en RNA [13], de acuerdo con la ecuación 2, 
donde Yi es el valor obtenido, yi el valor esperado y N es el número de muestras.  
 

𝑃𝑅 =  
Ʃ𝑖−1
𝑁 100∗(1+

𝑌𝑖−𝑦𝑖

𝑦𝑖
 )

𝑁
                 (2) 

 

Tabla 1. Combinaciones de AU, PAR, AA y AO empleadas en la etapa de entrenamiento de la RNA. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

AU 
mM 

PAR 
mM 

AA 
mM 

AO 
mM 

0.10 0.10 0.10 0.10 

0.13 0.12 0.17 0.76 

0.17 0.14 0.25 1.42 

0.20 0.27 0.76 0.17 

0.24 0.29 0.83 0.83 

0.27 0.31 0.90 1.49 

0.31 0.45 1.42 0.25 

0.34 0.47 1.49 0.90 

0.38 0.48 1.56 1.56 

0.41 0.16 0.32 0.32 

0.45 0.18 0.39 0.98 

0.48 0.20 0.47 1.63 

0.52 0.33 0.98 0.39 

0.55 0.35 1.05 1.05 

0.58 0.37 1.12 1.71 

0.62 0.50 1.63 0.47 

0.65 0.52 1.71 1.12 

0.69 0.54 1.78 1.78 

0.72 0.22 0.54 0.54 

0.76 0.23 0.61 1.20 

0.79 0.25 0.68 1.85 

0.83 0.39 1.20 0.61 

0.86 0.41 1.27 1.27 

0.90 0.43 1.34 1.93 

0.93 0.56 1.85 0.68 

0.97 0.58 1.93 1.34 

1.00 0.60 2.00 2.00 
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Tabla 2. Combinaciones de AU, PAR, AA y AO empleadas en la etapa de prueba de la RNA. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Red Neuronal Artificial para cuantificar AU en presencia de interferentes 
Además, se realizó una prueba de validación cruzada basada en la técnica K-fold (k=4) 
[14] para evaluar el rendimiento de RNA. Con esta técnica, todo el conjunto de datos se 
divide en k subconjuntos (entrenamiento y prueba) y el método de reserva se repite k 
veces. Cada vez, uno de los k subconjuntos se usa como conjunto de prueba y los otros 
k −1 subconjuntos, se usan para entrenamiento, (ver tabla 3). El objetivo es analizar el 
rendimiento de la RNA con diferentes subconjuntos de entrenamiento y prueba para 
mostrar la capacidad del modelo en la tarea de cuantificación de AU en presencia de los 
interferentes. 
 
Tabla 3. Representación de la división de los datos para la prueba de validación cruzada por la técnica K-
fold. 

RNA 1 Datos de prueba Datos entrenamiento Datos entrenamiento Datos entrenamiento 
RNA 2 Datos entrenamiento Datos de prueba Datos entrenamiento Datos entrenamiento 
RNA 3 Datos entrenamiento Datos entrenamiento Datos de prueba Datos entrenamiento 
RNA 4 Datos entrenamiento Datos entrenamiento Datos entrenamiento Datos de prueba 

 

 
Resultados y Discusión 
Mediciones electroquímicas  
En la figura 2, se representan los voltamperogramas individuales para el AO (100 mV), 
AA (280 mV), AU (378 mV), y PAR (474 mV). Se observa un traslape entre los picos 
anódicos de las tres moléculas respecto a la del AU, que demuestran su potencial 
interferencia en la señal analítica al usar el sensor Bi2O3-NPs/CPE.   
 

 

AU 
mM 

PAR 
mM 

AA 
mM 

AO 
mM 

0.18 0.33 1.65 0.79 

0.26 0.37 1.83 1.48 

0.35 0.42 2.00 0.27 

0.43 0.46 0.10 0.96 

0.51 0.51 0.27 1.65 

0.59 0.55 0.45 0.45 

0.67 0.60 0.62 1.14 

0.75 0.10 0.79 1.83 

0.84 0.15 0.96 0.62 

0.92 0.19 1.14 1.31 
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Figura 2. Voltamperogramas de disoluciones de AA (0.1 mM), PAR (0.1 mM), AA (0.1 mM) y OA (0.1 mM) 
obtenidos mediante VDP, usando Bi2O3-NPs/CPE como electrodo de trabajo, ABS 0.1 M (pH 5.5) como 
electrolito soporte y una ventana de potencial de 0 a 1000 mV a una velocidad de barrido de 100 mVs-1 en 
sentido anódico. 
  

En las figuras 3A y 3B se presentan los voltamperogramas empleados para las etapas 
de entrenamiento y de prueba de la RNA, respectivamente. En estas figuras es posible 
observar que el pico anódico asociado a la oxidación de AU sufre interferencia de los 
picos correspondientes a las oxidaciones de PAR, AA y AO. 
 
 

 
Figura 3. A) Voltamperogramas obtenidos para las 27 combinaciones de concentraciones de las especies 
AA, PAR, AA y OA empleadas para la etapa de entrenamiento y B) Voltamperogramas de las 10 
combinaciones de las especies AA, PAR, AA y AO empleadas para la etapa de prueba, ambas obtenidas 
mediante VDP, Bi2O3-NPs/CPE, ABS 0.1 M (pH 5.5) y una ventana de potencial de 0 mV a 1000 mV (100 
mVs-1).  
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Pruebas con la RNA 
Usando la programación del perceptrón con una capa oculta y estableciendo un proceso 
de prueba y error, se determinó una tasa de aprendizaje de 0.25, un impulso de 0.1, un 
error de 0.01 y una función de entrenamiento mediante una función Levenberg-
Marquardt. Se logró maximizar el valor del coeficiente de correlación múltiple (R) y 
minimizar el valor de EMC para la señal de AU en presencia de los interferentes. El mejor 
número de neuronas resultó ser 8, que permitió maximizar el valor de R (ver figura 4) y 
minimizar el valor de EMC (ver figura 5). 
 

 
Figura 4. A) Evaluación del valor de R para la etapa de entrenamiento y B) la etapa de prueba para la RNA 
aplicada en la cuantificación de AU en presencia de interferentes. 
 

 

Figura 5. A) Evaluación del valor de EMC para la etapa de entrenamiento y B) etapa de prueba para la 
RNA aplicada en la cuantificación de AU en presencia de interferentes. 
 

Se determinó el rendimiento de la RNA para el análisis cuantitativo de AU en presencia 
de los interferentes, mediante la relación estadística entre las concentraciones obtenidas 
y esperadas para la fase de entrenamiento (figura 6A) y de prueba (figura 6B). Se empleó 
el estadístico ji cuadrado (χ2) para evaluar la bondad de ajuste de los datos obtenidos y 
los datos esperados en la RNA; en la etapa de entrenamiento se comprobó que χ2

calculada 
(0.046) <  χ2

critica (38.9) y en la etapa de prueba resultó χ2
calculada (0.0061) < χ2

critica (16.92), 
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ambas con un nivel de significación de α = 0.05. En ambas etapas χ2
calculada < χ2

critica, 
debido al buen ajuste de los datos obtenidos por la RNA y a la distribución de los datos 
esperados, por lo tanto, no se presentan diferencias estadísticamente significativas.  
 

 
Figura 6. Valores reales (esperados) (azul) y valores obtenidos (naranja) para (A) 27 muestras estándares 
empleadas en la etapa de entrenamiento y (B) 10 muestras empleadas en la etapa de prueba.  

 
En la tabla 4, se resumen los datos de rendimiento de la RNA. 
 
Tabla 4. Datos de evaluación del rendimiento de la RNA para la cuantificación de AU en presencia de 
interferentes. 

Valor Entrenamiento Prueba 

Ecuación y= 0.9799 + 0.0107 y= 0.9198 + 0.0644 
R 0.99 0.93 

PR 99.77% 96% 
EMC 0.000178 0.0141 

Validación cruzada R= 0.9982 (validación 1) 
R = 0.9986 (validación 2) 
R = 0.9965 (validación 3) 
R = 0.9981 (validación 4) 

R = 0.9328 (validación 1) 
R = 0.8125 (validación 2) 
R = 0.9246 (validación 3) 
R = 0.9468 (validación 4) 

 

El valor de R obtenido para la etapa de entrenamiento (R=0.99) y prueba (R=0.93), 
indican que la RNA presentó un buen rendimiento para la cuantificación de AU en 
presencia de interferentes. Además, el valor de PR fue cercano al 100% en ambas 
etapas, confirmando la capacidad de predicción cuantitativa de la RNA aplicada.  
En la prueba de validación cruzada, los valores de R fueron superiores a 0.90 en tres 
subconjuntos (1,3 y 4) para la etapa de entrenamiento y prueba, sin embargo, para el 
subconjunto 2 el valor de R fue menor a 0.90 en la etapa de prueba. Este comportamiento 
puede deberse a la ubicación opuesta de los datos de prueba y datos de entrenamiento, 
ocasionando que la RNA no pueda ajustar correctamente los datos [15].   
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En la tabla 5 se muestran la concentración de AU en muestras de orina dopadas usando 
las metodologías de RNA-VDP y espectrofotometría enzimática.  Una t critica de 4.3 se 
considera para dos grados de libertad (nivel de confianza de 95%). Se observa que los 
datos obtenidos por ambos métodos no presentaron diferencias significativas. 
 
Tabla 5. Cuantificación de AU en orina humana usando RNA-DVP 

Muestras DPV-RNA 
(mM) 

S 
 

Método uricasa 
(mM) 

 
texp 

Orina humana 1 0.3846 0.235 0.3748 0.072 

Orina humana 2 0.4955 0.303 0.4803 0.087 

 
Conclusiones 
La RNA-VDP resultó ser eficiente para el procesamiento no lineal de las respuestas 
voltamperométricas superpuestas obtenidas en una mezcla de AU, PAR, AA y AO, sin 
ninguna etapa de pretratamiento de los datos o separación de los componentes de la 
mezcla empleada en la presente metodología. Los resultados obtenidos para el análisis 
cuantitativo en el presente trabajo indican que la técnica VDP puede ser aplicada con 
buenos rendimientos para la determinación de AU en presencia de interferentes, con la 
combinación de RNA.   
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Introducción 
Las tecnologías “ómicas” son un conjunto de tecnologías analíticas empleadas en 
diferentes disciplinas que permiten generar y agrupar información de un sistema biológico 
con el fin de obtener una visión lo más completa posible. Entre ellas están la genómica, 
la proteómica y la metabolómica, que permiten detectar a gran escala los genes, las 
proteínas y los metabolitos, respectivamente. 
La metabolómica es la disciplina ómica de más reciente aparición y es capaz de revelar 
la respuesta de los sistemas biológicos a la influencia genética, nutricional y ambiental a 
través del análisis del metaboloma en un momento o condición en específico [1]. El 
metaboloma es la colección de compuestos de bajo peso molecular (incluidos 
aminoácidos, lípidos y ácidos orgánicos) productos o intermediarios (endógenos o 
exógenos) de los procesos químico-enzimáticos que resultan del metabolismo celular en 
un tejido, organismo o biofluidos como suero, plasma, LCR y orina [2-5].  
El objetivo de la metabolómica es identificar si existe una diferencia significativa entre los 
grupos de muestras usando técnicas analíticas para visualizar tendencias y correlaciones 
mediante la construcción de modelos predictivos con métodos estadísticos [6]. 
De acuerdo al objetivo del estudio, la metabolómica puede ser abordada desde dos 
enfoques distintos: metabolómica no dirigida, que es el análisis de todo el perfil; y 
metabolómica dirigida, que involucra el análisis de metabolitos específicos [6-8]. 
Entre las plataformas analíticas más utilizadas en metabolómica se encuentra la 
espectrometría de masas. Por lo general, se acopla a técnicas cromatográficas de gases 
o de líquidos y tiene alta sensibilidad y selectividad. Sin embargo, necesita de un 
tratamiento previo de la muestra y es una técnica destructiva. Otra plataforma es la RMN, 
cuyo uso en metabolómica ha aumentado sustancialmente en los últimos años debido a 
los avances tecnológicos, como el uso de sondas criogénicas que mejoran su 
sensibilidad. Si bien otras técnicas son más sensibles en comparación con la RMN, la 
RMN es altamente reproducible, se puede cuantificar una amplia gama de metabolitos 
simultáneamente con una mínima preparación de muestra, no es destructiva y el perfil de 
metabolitos se puede adquirir en un breve período de tiempo [2-4].  
Teniendo en cuenta la gran cantidad de datos obtenidos en un espectro de RMN, la 
extracción de información importante se convierte en un desafío continuo. Por lo tanto, 
es importante realizar  un análisis  multivariante (MVA) al conjunto de datos metabólicos 
para comparar patrones y encontrar características relevantes que distingan entre las 
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clases de muestras [9, 10]. A estos métodos se les conoce como métodos 
quimiométricos. 
La quimiometría se define como la disciplina química que utiliza matemáticas y 
estadística, entre otros métodos que emplean la lógica, para extraer la máxima cantidad 
de información significativa de los datos disponibles [11]. 
Existen dos enfoques diferentes en MVA para el reconocimiento de patrones: los métodos 
no supervisados y los supervisados. Los primeros generalmente son el primer paso en el 
MVA, permiten reducir, explorar y visualizar los datos y encontrar patrones y valores 
atípicos. Una de las técnicas exploratorias y no supervisadas más útiles para excluir 
valores atípicos e identificar la variante dominante en el conjunto de datos no asociada 
con el efecto biológico es el análisis de componentes principales (PCA). Por otro lado, 
los métodos supervisados utilizan la clasificación de las muestras para maximizar la 
separación entre grupos, y así generar patrones o tendencias. Una de las técnicas 
supervisadas más común es el análisis discriminante de mínimos cuadrados parciales 
(PLS-DA), en donde se utiliza la pertenencia a clases para maximizar la discriminación 
entre grupos para un efecto biológico en particular. Otra técnica supervisada ampliamente 
utilizada es la proyección ortogonal a las estructuras latentes con análisis discriminatorio 
(OPLS-DA) para eliminar la variación sistemática en X que es ortogonal a Y. Ambas 
técnicas se utilizan para seleccionar las variables relevantes para facilitar la identificación 
de metabolitos importantes [3-5, 12-14]. 
La metabolómica tiene el potencial de convertirse en una herramienta de diagnóstico 
clínicamente útil. En la última década se han reportado estudios del perfil bioquímico que 
han demostrado la eficacia de la metabolómica en la identificación de biomarcadores 
asociados con el diagnóstico, el pronóstico y el tratamiento de diversas enfermedades. 
En este trabajo se presentan los resultados obtenidos en tres proyectos desarrollados en 
el Laboratorio Universitario de Resonancia Magnética Nuclear (LURMN) del Instituto de 
Química de la UNAM. El primero, en colaboración con la Facultad de Química de UNAM, 
aborda el estudio del tratamiento del cáncer con Casiopeínas [15]. El segundo, en 
colaboración con el Instituto Nacional de Pediatría, estudia la orina de neonatos 
prematuros enfermos con diferentes tipos de nutrición [16]. El tercero, en colaboración 
con el Instituto Nacional de Neurología y Neurocirugía Manuel Velasco Suárez (INNN), 
estudia del líquido cefalorraquídeo (LCR) en sujetos con muerte encefálica (ME) [17]. 
 
Parte Experimental 
A continuación, se describe el flujo de trabajo en estudios de metabolómica que aplica a 
los tres estudios presentados: 
Primero se inicia con el planteamiento de la pregunta biológica. En segundo lugar se lleva 
a cabo el diseño experimental, el cual incluye la determinación de los criterios de 
inclusión, exclusión y el número de muestras, así como las variables y niveles de estudio. 
Posteriormente se realiza el muestreo y la preparación de las muestras de acuerdo con 
las características de la matriz y el objetivo de estudio. Una vez preparada la muestra con 
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buffer de fosfatos en D2O (pH 7.0) con TSP, se transfieren 600 de la disolución con pH 
ajustado a un tubo de RMN de 5 mm. Los experimentos de RMN se adquieren a 298.15 
K en un espectrómetro Bruker Avance III de 16.44 Teslas (699.96 MHz para 1H), provisto 
de una sonda criogénica de triple sintonía con bobina de gradientes en el eje z y un 
muestreador automático “Sample Jet”. La adquisición de los experimentos se realiza de 
manera automática con el software IconNMR. Los espectros de 1H-RMN se adquieren 
utilizando la secuencia de pulsos unidimensional estándar utilizando el primer incremento 
de la secuencia de pulsos 1D NOESY-presat (secuencia de pulsos Bruker noesypr1d), 
que es la ideal para estos estudios porque no distorsiona la línea base. Las FID (Free 
Induction Decay) se multiplican por una función exponencial con un factor de ancho de 
línea de 0.3 Hz antes de la transformada de Fourier. La fase y la línea base de los 
espectros de 1H-RMN se corrigen de forma manual. Los desplazamientos químicos de 
1H-RMN se referencian a la señal de TSP a 0.0 ppm. Con el software Chenomx NMR 
Suite v. 8.4 se identifican los metabolitos presentes en las muestras. La matriz de datos 
con las integrales normalizadas se somete a MVA en el software SIMCA 16.0.1.7928. Se 
utiliza el software Chenomx para cuantificar los metabolitos. Con el software 
MetaboAnalyst con la base de datos de la enciclopedia de vías de genes y genomas de 
Kioto (KEGG; www.genome.jp/kegg/) se identifican las vías metabólicas más relevantes 
enriquecidas. 
 
Resultados y Discusión 
Caso de estudio de la línea tumoral MDA-MB-231 tratada con Casiopeínas [26]: 
Se analizó el efecto de los metalofármacos cisplatino y CasIIgly en la línea tumoral celular 
MDA-MB-231 a 20 y 40 minutos. La Figura 1A muestra el PCA de los datos 
espectroscópicos de las muestras sin tratamiento (amarillas), cisplatino (azul) y CasIIgly 
(rojo), en donde se observa una agrupación característica para cada tratamiento. En la 
Figura 1B y 1C se presenta el análisis de los tratamientos a 20 y 40 min respectivamente. 
Estos resultados sugieren que los tratamientos con cisplatino y CasIIgly tienen diferentes 
efectos en el metabolismo celular. Los metabolitos responsables de la separación entre 
muestras fueron glucosa, colina, alanina, lactato, piruvato, glutamato, valina, glutamina, 
leucina y succinato. Resultado del análisis de enriquecimiento de las rutas metabólicas, 
se encontró que el cisplatino contribuye principalmente a la biosíntesis de fosfolípidos, 
mientras que CasIIgly afecta procesos como el metabolismo de carbohidratos y 
nucleótidos. Asimismo, se observó que el tratamiento con CasIIgly tiene un efecto 
importante y rápido sobre el metabolismo de las células MDA-MB-231, lo que lo convierte 
en una buena alternativa de tratamiento en este tipo de cáncer. 
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Figura 1. a) Scores del PCA de los datos espectrales de RMN durante todos los tiempos. b) Scores del 
OPLS-DA de los datos espectrales de RMN durante 20 min. c) Scores del OPLS-DA de los datos 
espectrales de RMN durante 40 min. Sin tratamiento (amarillo), cisplatino (azul) y CasIIgly (rojo). 

Caso de estudio de la nutrición de recién nacidos prematuros enfermos [27]: 
Se evaluó el efecto del tratamiento de la nutrición parenteral (NP) mediante metabolómica 
no dirigida en 107 muestras de orina de 34 pacientes hospitalizados. Se utilizó MVA para 
identificar la asociación de datos espectrales específicos con diferentes tipos 
nutricionales (TN) y edades gestacionales. Los resultados revelaron una clara diferencia 
metabólica entre los prematuros de acuerdo al TN utilizado (Figura 2), siendo el ciclo del 
ácido tricarboxílico y las vías metabólicas de la galactosa las más afectadas. Los niveles 
bajos de citrato y succinato, a pesar de las concentraciones relativas altas de glucosa 
parecen constituir el perfil metabólico encontrado en los recién nacidos prematuros 
enfermos estudiados que recibieron NP, lo que indica una disfunción energética que debe 
tenerse en cuenta para un mejor manejo nutricional. 

 
Figura 2. a) Scores del PCA de los datos espectrales de RMN. b) Scores del OPLS-DA de los datos 
espectrales de RMN. 

 
Caso de estudio del LCR en ME [28]: 
Los modelos del MVA separaron las muestras de sujetos con ME de los controles y 
revelaron veintiún metabolitos discriminatorios. Se observó una elevación en la 
concentración de estos metabolitos como son: glutamina, glutamato, asparagina, alanina, 
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piruvato, betaína, glicina, creatina, lactato, prolina, histidina, arginina, lisina, leucina, y 
valina. Lo que permitió la identificación de la huella metabolómica de ME y de las rutas 
metabólicas enriquecidas más relevantes, por ejemplo: glutamina y metabolismo del 
glutamato; metabolismo de alanina, aspartato y glutamato; metabolismo de glicina, serina 
y treonina; metabolismo del piruvato; metabolismo de arginina y prolina; metabolismo de 
la histidina y biosíntesis de arginina y metabolismo de glioxilato y dicarboxilato. 

 
Figura 3. a) Scores del PCA de los datos espectrales de RMN. b) Scores del OPLS-DA de los datos 
espectrales de RMN. Ambos modelos son de 22 controles (verde) y 20 sujetos con ME (azul). 
 

Conclusiones 
La metabolómica es una herramienta que facilita la comprensión de distintos sistemas 
biológicos considerando los factores externos que ejercen algún impacto sobre ellos.  
La metabolómica usa un abordaje interdisciplinario que resulta muy versátil para el 
estudio de distintos tipos de sistemas, así como para la identificación de biomarcadores 
de enfermedades o para la evaluación de tratamientos. Al ser rápida y precisa, se puede 
aplicar con un enfoque particular o de una manera global para clasificar el estado de los 
organismos en estudio. 
-Caso de estudio de la línea tumoral MDA-MB-231 tratada con Casiopeínas [26]: 
El estudio contribuye al conocimiento de los efectos de los metalofármacos en el 
metabolismo de las células cancerosas para mejorar el diseño de futuros fármacos. Con 
este análisis se piensa que CasIIgly podría tener un efecto más rápido que el cisplatino y 
un gran impacto en el metabolismo de las células MDA-MB-231, lo que lo convierte en 
una buena alternativa de tratamiento en este tipo de cáncer. 
-Caso de estudio de la nutrición de recién nacidos prematuros enfermos [27]: 
El estudio realizado en muestras de orina permitió identificar la asociación de datos 
espectrales específicos con diferentes tipos de nutrición y comprender algunas 
características del metabolismo complejo de esta población pediátrica vulnerable. Los 
resultados revelan cambios en el perfil metabólico relacionados con el tratamiento de la 
NP. Las bajas concentraciones relativas de citrato y succinato en los recién nacidos 
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prematuros que recibieron NP podrían indicar un déficit nutricional energético que debe 
ser considerado para un mejor manejo de estos pacientes.  
-Caso de estudio del LCR en ME [28]: 
En el estudio del perfil metabolómico del LCR en ME se confirmó la importancia en la 
fisiopatología del lactato y el glutamato. El aumento de estos dos metabolitos y de la 
glutamina marcó la principal diferencia entre los grupos. Este estudio también permitió la 
identificación de las rutas metabólicas más relevantes que se enriquecieron 
significativamente en los datos metabolómicos. 
Las investigaciones realizadas demuestran la importancia y la versatilidad de la RMN 
para el estudio del perfil metabolómico de diferentes sistemas, en donde se pueden 
identificar y cuantificar una gran variedad de metabolitos. 
Estas investigaciones sientan las bases para construir futuros modelos capaces de 
predecir la evolución del paciente y del tratamiento con la identificación de marcadores 
de diagnóstico y pronóstico. 
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Introducción 
En la actualidad existe una preocupación creciente en lo concerniente a los problemas 
medioambientales provocados por la actividad humana y en cómo estos problemas 
pueden afectar a nuestra salud, entre los residuos contaminantes se encuentran los de 
la industria fotográfica cuyos desechos contienen sales de plata, provenientes de las 
películas radiográficas utilizadas en todos los hospitales del mundo, estas son 
desechadas en la basura e impactan en la contaminación de los ríos. La plata es un 
recurso natural cuya demanda actual es mayor que su producción, siendo la industria 
fotográfica la mayor usuaria de la plata en el mundo, debido a que es única en su habilidad 
para reaccionar con la luz y producir imágenes en aplicaciones tales como la fotografía y 
en la elaboración de las placas radiográficas [1].  Es el insumo más importante del servicio 
de rayos X de cualquier hospital o clínica del mundo, desafortunadamente, una vez que 
las placas radiográficas han cumplido su función, terminan siendo desechadas por 
completo y puede afirmarse que la plata contenida en las radiografías va a parar a los 
ríos y mares, la plata que se solubiliza de las películas radiográficas y es muy difícil 
recuperarla posteriormente, por lo que debemos hacer todo lo posible para conservar y 
reutilizar tan valioso recurso natural que existe en una cantidad limitada en el planeta; 
adicionalmente es importante mencionar que es un recurso natural cuya demanda actual 
es mayor que su producción, tal y como lo da a conocer Shayne McGuire en su libro 
titulado The Silver Bull Market Investing in the Other Gold. En el menciona la importancia 
de la plata puntualizando que en poco tiempo será el otro oro en los mercados financieros 
[2]. 
Es importante resaltar los beneficios de recuperar la plata de las placas radiográficas ya 
que es un metal precioso considerado altamente rentable para su comercialización, es 
decir, el beneficio económico es evidente sustentado en el mercado actual de metales 
preciosos que considera a este metal como un componente de alta rentabilidad debido a 
los usos tecnológicos que ofrece [3, 4]. 
Actualmente, se cuenta con diversos métodos para recuperar plata de los residuos 
generados por el sector fotográfico, los más comunes reportados en la literatura son los 
métodos químicos que incluyen reemplazo o sustitución metálica, electrólisis, intercambio 
iónico y precipitación [5].  Estas técnicas están usualmente relacionadas con un alto costo 
inicial en cuanto al equipamiento, operación y purificación de los productos finales. 
Debido a este problema existe el interés de explorar métodos menos contaminantes con 
el ambiente como son los métodos biológicos que emplean plantas que contienen en su 
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estructura química compuestos fenólicos que constituyen una de las principales clases 
de metabolitos secundarios de los vegetales, que desempeñan diversas funciones 
fisiológicas en las que resaltan sus propiedades antioxidantes. Los compuestos  
 
intervienen en el crecimiento y reproducción de las plantas, así como en procesos 
defensivos contra agentes patógenos, depredadores o radiación ultravioleta.  
Estos métodos son ampliamente utilizados con éxito en la reducción de sustancias como 
radicales libres y iones metálicos, siendo utilizados extractos vegetales con gran éxito en 
la síntesis de nanopartículas de plata y otros metales como el oro y el cobre, en donde 
actúan como agentes reductores de los metales [6].  
Por tal motivo, el objetivo de este trabajo fue analizar el comportamiento de los extractos 
vegetales con propiedades antioxidantes en la recuperación de la plata metálica 
contenida en las placas radiográficas. Los extractos vegetales a emplear son aquellos 
que contienen metabolitos como los compuestos polifenólicos [7] y los flavonoides, que 
poseen bajos potenciales de reducción con alta capacidad antioxidante. Los bajos 
potenciales redox de estos antioxidantes hacen termodinámicamente favorable la 
reducción de la gran mayoría de radicales libres y algunos metales [8]. Los extractos 
vegetales estudiados fueron las hojas de Eucaliptus y de Pipicha, se utilizaron como 
solventes agua y etanol con la finalidad de comparar la cantidad de plata obtenida con 
diferentes solventes ya que la cantidad extraída de la plata depende en gran medida de 
la naturaleza del solvente empleado siendo los solventes polares los más reportados para 
el caso de los polifenoles [9, 10].  
 
Parte Experimental 
En este apartado se describe la metodología experimental que se llevó a cabo para 
recuperar la plata en forma metálica. 
 
Vegetales elegidos 
Los vegetales elegidos fueron las hojas de árbol eucaliptus y pipicha, pepicha o chepiche, 
vegetales a los que inicialmente se les aplicó el método de Folin-Ciocalteu para 
determinar el contenido en polifenoles [11]. 
 
Elaboración de extractos vegetales 
La elaboración de extractos se llevó a cabo para cada especie mediante un proceso de 
extracción sólido-líquido, empleando como solventes, agua y etanol. Los vegetales fueron 
previamente lavados secados y posteriormente triturados, se obtienen los extractos por 
contacto de 1.0 g del vegetal con 100 ml de disolvente, en el caso del agua se calentó a 
una temperatura de 80 o C por un tiempo de 40 min tras el cual se obtiene el extracto 
líquido por filtración. Los extractos se almacenan a 4ºC protegidos de la luz. 
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Tratamiento de las placas radiográficas 
La recuperación de la plata contenida en las placas radiográficas se realizó mediante el 
siguiente procedimiento. Se colocaron 100 g de radiografías trituradas a un tamaño 
alrededor de 1 cm2, en un matraz Erlermeyer de 500 mL, se sometieron a una digestión 
ácida, con una disolución de ácido nítrico (20% w/w), la mezcla color azul obtenida (Figura 
1) se agito por 2 horas a una temperatura de 80 oC tornándose amarilla.  La disolución 
amarilla conteniendo la plata en forma de nitrato de plata fue filtrada utilizando papel filtro 
Whatman No. 42. A la solución filtrada amarilla (nitrato de plata) se adicionó una  
 
disolución de cloruro de amonio preparada con 2.56 g de cloruro de amonio en 40 mL de 
agua destilada, tornándose lechosa de color blanco debido a la formación del cloruro de 
plata, se deja reposar un día hasta la precipitación total del cloruro de plata en forma de 
un precipitado blanco. Se filtra el precipitado y se lava varias veces con agua destilada; 
el precipitado de cloruro de plata después se seca mediante una estufa de calentamiento 
a una temperatura de 25 °C para su posterior uso.  
A 1.0 g cloruro de plata obtenido se le adiciona 20 mL de disolución acuosa de amoniaco 
al 20% [12] y se aplica calentamiento suave para facilitar la formación del complejo 
diaminplata en solución, finalmente se adicionó la disolución de los extractos vegetales 
con la finalidad de llevar a cabo la reacción de reducción de la plata. 
 
Resultados y Discusión 
Como se mencionó con anterioridad a ambos vegetales (hojas de Eucalipto y la pipicha) 
elegidos se les aplicó el método de Folin-Ciocalteu para determinar el contenido en 
polifenoles presentes, el estudio realizado reveló que la cantidad de polifenoles presente 
en 50 microlitros del extracto de Eucaliptus fue de 7.50988x10-5 M y la de la pipicha 
6.69715x10-5 M.   
La reacción de digestión de 100 g de placas radiográficas con ácido nítrico se produjo 
sobre la emulsión que cubre el acetato de la radiografía formada por halogenuros de plata 
[13], dando como resultado una disolución de color amarillo, correspondiendo a la forma 
líquida del nitrato de plata. La Figura 1 muestra la imagen de este proceso químico y la 
Ecuación 1 muestra la reacción química ocurrida [12].    
 
 

 
Figura 1. Proceso de la digestión química para la obtención de plata a partir de placas radiográficas 
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En la disolución amarilla obtenida la plata se encuentra en medio ácido en forma de nitrato 
de plata, disolución que se hizo reaccionar con NH4Cl de lo cual se obtuvo un sólido 
blanco que corresponde a cloruro de plata AgCl, fue separado por decantación y llevado 
a sequedad para ser tratado posteriormente (Ecuación 2). La Figura 2 muestra el proceso 
de la formación y precipitación del AgCl [12]. 
 

 

Figura 2. Proceso de formación del AgCl 
 

 

 

 
El proceso se realizó con tres muestras de 100.00 g de las placas radiográficas con la 
finalidad de obtener un promedio de la cantidad de AgCl obtenido. La Tabla 1, contiene 
la cantidad de cloruro de plata obtenido de cada una de las muestras. 

Tabla 1. Cantidad de cloruro de plata obtenida de 100 g de placas radiográficas. 

 
           
 
 
 
 
La cantidad de cloruro de plata obtenida en promedio fue de 0.8697 g por 100.00 g de 
radiografías. Como es de esperarse la cantidad de AgCl obtenida en los tres casos no es 
la misma debido a que la cantidad de plata depende de las condiciones de la placa 
radiográfica utilizada. 
Recuperación de la plata: Para el estudio de la recuperación de la plata se utilizó en todos 
los casos 1.00 g de cloruro de plata, obtenido del tratamiento de las radiografías, este fue 
tratado con hidróxido de amonio al 20% con la finalidad de obtener el compuesto 
diaminplata. La Ecuación 3 muestra la reacción química del proceso [12]. 
 

 
 

Placas radiográficas 100 g AgCl(s) obtenido (g) 

Muestra 1 0.9104 

Muestra 2 0.8194 

Muestra 3 0.8793 

Promedio 0.8697 
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El [Ag(NH3)2]+ es un oxidante muy débil con un potencial de oxidación (0.376 V), que 
reacciona con los componentes de los extractos vegetales de Eucalipto y Pipicha 
preparados tanto en solución acuosa como en solución alcohólica (en etanol), originando 
que los iones plata se reduzcan a plata metálica por la la oxidación de los extractos 
vegetales, la ecuación 4 muestra la reacción química ocurrida [14].  
 

 
 
En ambos casos, con los extractos de Eucaliptus y Pipicha en solución acuosa y en 
solución alcohólica de se observa que la plata aparece en la solución en forma de un 
sólido en forma de capa delgada con apariencia plateada, como resultado de la reducción 
de la plata de Ag+ a Ag0

(s), considerándose una evidencia de la reducción de la plata Ag+ 
a plata metálica Ag0, al mismo tiempo poniendo en evidencia el poder reductor de los 
extractos vegetales. Capa de plata se fue precipitando poco a poco al fondo del 
recipiente. La apariencia y cantidad de la plata recuperada varían dependiendo del 
extracto utilizado y su composición química. La Figura 3 muestra la apariencia de la plata 
recuperada con extractos de eucaliptus en etanol. 
 

 
Figura 3. Formación de la plata con el extracto de Eucalipto en etanol 

 

Por otra parte, en el caso de la utilización de los extractos preparados con etanol, la plata 
recuperada presento una apariencia granular de diferentes tamaños, desde un polvo fino 
hasta un polvo con gránulos de mayor tamaño, con una apariencia más limpia.  
La precipitación de la plata con extractos acuosos se llevó a acabo de forma más lenta, 
y con mayor velocidad cuando se utilizaron los extractos con alcohol. Con respecto a la 
apariencia de la plata recuperada, se observó que con los extractos acuosos la plata 
precipitada se obtiene en forma de hojuelas y polvo muy fino y fue necesario lavar varias 
veces debido a que quedaban residuos de los extractos utilizados, muy probablemente 
subproductos que se formaron en el transcurso de la reacción. La Figura 4 muestra la 
apariencia de la plata recuperada con extractos acuosos y alcohólicos. 

 
Figura 4. Plata recuperada con los extractos acuosos y alcohólicos de Eucaliptus y Pipicha. 
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La plata obtenida fue filtrada, lavada con agua destilada, posteriormente se mantuvo en 
la estufa por 30 minutos a una temperatura de 100 0 C y finalmente fue pesada. 
La Tabla 2, muestra la cantidad de plata recuperada por 1.0 g de AgCl con cada uno de 
los extractos en solución acuosa y etanol. 
 

Tabla 2. Cantidad de plata obtenida con los extractos acuosos y los extractos alcohólicos  

Extracto Cantidad de Ag en 
gramos 

(Extracto en agua) 

Cantidad de Ag en 
gramos 

(Extracto en etanol) 

Eucaliptus 0.807 0.974 

Pipicha 0.635 0.790 

 
En ambos casos la cantidad de plata recuperada es mayor cuando se emplean los 
extractos elaborados con etanol como solvente muy probablemente a que son disueltos 
los metabolitos presentes en las plantas en mayor proporción. 
 
Conclusiones 
El uso de extractos vegetales acuosos y alcohólicos para la recuperación de la plata 
contenida en las placas radiográficas es una opción eficiente amigable con el ambiente y 
de bajo costo. Este método ofrece vastas posibilidades de su aplicación en la reducción 
de la plata teniendo en cuenta que existe una gran diversidad de plantas con gran 
variedad de metabolitos que poseen con propiedades como agentes reductores y 
estabilizantes en su composición. 
Se logró obtener plata limpia brillante en forma de polvo y hojuelas con un rendimiento 
aceptable, que depende de cada uno de los extractos vegetales y los solventes utilizados. 
Finalmente se considera que la reducción de la plata con extractos vegetales es una 
alternativa viable para recuperarla en forma metálica disminuyendo la contaminación por 
lo que se plantea seguir los estudios con otros vegetales, así como realizar estudios 
analíticos de la plata recuperada para determinar su pureza. 
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Introducción 
El ácido 5-aminolevulínico (5-ALA), Figura 1, es un precursor natural en la ruta de síntesis 
del grupo hemo, de la clorofila, y vitamina B12; siendo importante en el crecimiento y flujo 
celular.[1] 
Dentro de las aplicaciones médicas del 5-ALA se encuentra como un compuesto 
fotodinámico natural como agente anticanceroso. Además de sus múltiples funciones 
dentro de la industria agrícola, como herbicida, insecticida, promotor del crecimiento de 
plantas, además que puede mejorar la tolerancia de la planta bajo un estrés abiótico, 
como lo es en los casos de la salinidad, la sequía, el calor, el frío, y los rayos UV-B.[2, 3] 
 

.  
Figura 1. Ácido 5-aminolevulínico (5-ALA) 

 
A pH fisiológico 5-ALA se encuentra como zwitterión, por lo que su naturaleza hidrofílica 
afecta su paso a través de las barreras biológicas y lograr entrar en las células de interés.  
Esto es un reto para la aplicación tópica de 5-ALA en dermatología donde atravesar el 
estrato corneo lipofílico ha llevado a realizar números estudios químicos y no químicos 
para lograr la penetración y distribución homogénea en los tejidos específicos. La 
biodisponibilidad del 5-ALA es limitada cuando se administra vía parenteral y se asocia 
con efectos adversos significativos. Mientras que a pH fisiológico y  alcalino, 5-ALA es 
inestable debido a una auto condensación formando una base de Schiff dimérica 
irreversible, impidiendo su uso como detector de tumores malignos [4]. Cuando las 
soluciones son tratadas con solución Buffer a pH fisiológico, se decoloran a bajas 
temperaturas debido a la descomposición de 5-ALA y por lo tanto las soluciones para uso 
clínico necesitan ser preparadas al momento de ser usadas. La inestabilidad del 5-ALA a 
pH neutro y alcalino ha sido investigada y se ha demostrado la dimerización del 5-ALA 
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para formar 2,5-dicarboxietil-3,6-dihidropirazina (DHPY) que se oxida espontáneamente 
a 2,5-dicarboxietilpirazina (PY). De igual forma existen otras propuestas donde menciona 
que el dímero 5-ALA forma fosfobilinógeno (PBG) y pseudofosfobilinógeno. Además de 
todos los inconvenientes que están asociados con las propiedades físicas de 5-ALA y la 
estabilidad química, existe el problema para la administración tópica y sistémica de 5-
ALA y asegurar la discriminación de células normales y tumorales, todo esto para diseñar 
derivados de 5-ALA que estén dirigidos selectivamente a células particulares y que 
liberen 5-ALA, de forma adecuada. [5] 
Se han estudiado por métodos computaciones los estados de ionización de la molécula 
de 5-ALA, así como sus tautómeros, Encontraron que las especies zwiteriónicas son 
aproximadamente 5 kcal/mol menos estables que el compuesto neutro no zwiteriónico en 
solución acuosa y en medio no polar (lipídico) el zwitterión es menos estable por arriba 
de 8.5 kcal/mol.  [6] 
 
Parte experimental 
Todos los cálculos se llevaron a cabo usando el programa Gaussian 09 y 16 [7]. Para los 
cálculos de optimización de geometría y frecuencias se utilizó la teoría de funcionales de 
la densidad (DFT) y el funcional M05-2X [8], el cual es recomendado para realizar 
cálculos termodinámicos y cinéticos [9, 10]. Además de utilizó un conjunto de funciones 
de base 6-311+G(d,p) y un modelo continuo como solvente SMD [11]. Para la simulación 
del medio se utilizó agua y las correcciones termodinámicas a 298.15 K fueron incluidas 
en los cálculos de energías relativas. 
 
Resultados y Discusión 
Estudio conformacional  
La molécula 5-ALA presenta un equilibrio ceto-enol, además que la molécula 5-ALA se 
puede hidratar, para este trabajo se realizó el estudio conformacional de las dos formas 
enólicas (3-enol y 5-enol) e hidratada solamente. Para los 2 tautómeros y la molécula 
hidratada se optimizó su geometría, frecuencia y la energía local mínima se encontró 
después de realizar un scan con la rotación de los posibles ángulos diedros. Y se 
encontró que la mejor conformación es la que se muestra en la Figura 2, a partir de estas 
moléculas se realizó el orden de desprotonación para cada una de ellas.   
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Figura 2. Mejor conformación calculada para los enantiómeros enólicos e hidratada del  5-ALA protonada, 
a) 3-enol, b) 5-enol, c) hidratada. 

 
Orden de desprotonación  
El estudio de desprotonación partió de las moléculas totalmente protonadas en solución 
acuosa, en todos los casos tenían carga +1, la ruta que sigue cada molécula lo vemos en 
la figura 3, para las moléculas enólicas se tienen 3 sitios de desprotonación, que son el 
ácido carboxílico, amina y grupo hidroxilo, mientras que para la hidratada son 4 sitios.  
 

 
 
Figura 3. Orden de desprotonación para los tautómeros y molécula hidratada de 5-ALA en solución acuosa, 
obtenidos por cálculos teóricos con nivel de teoría M05-2X/6-311+G(d,p)/SMD 
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Tabla 1. Energías de desprotonación la molécula. 

 ∆𝐺 (Kcal/mol) 

 
Posición 

desprotonación 
hidratada 3-Enol 5-Enol 

Primera 

OH 0.00 0.00 0.00 

N 2.52 7.03 3.48 

Enol 1 11.08 9.71 9.87 

*Enol 2 12.30 -- -- 

Segunda 

N 0.00 0.00 0.00 

Enol 1 8.18 8.92 10.40 

*Enol 2 9.26 -- -- 

Tercera 
*Enol 1 0.00 -- -- 

*Enol 2 0.51 -- -- 
*Solo aplica para la molécula hidratada 

 
La desprotonación se analizó mediante la energía libre de Gibbs de cada desprotonación, 
en todos los casos el primer sitio de desprotonación fue por el ácido carboxílico, lo cual 
es lo esperado para cadenas alifáticas ya que es el hidrógeno más ácido, para el caso 
de la molécula hidratada y 5-enol la diferencia de energía solo fue de 2.52 y 3.48 kcal/mol 
respectivamente esto por la influencia del grupo enol (o enóles en el caso de la hidratada) 
cercano al grupo amino.    
Para la segunda desprotonación, el protón de la amina resultó más ácido que los grupos 
enóles, esto incluye para la molécula hidratada, con una energía similar en los tres casos, 
debido a que el hidrógeno de los grupos hidroxilo tienen mayor interacción con el oxígeno 
de ácido carboxílico, incluso llegando a formar puente de hidrógeno. Tabla 1.  
 
Conclusiones  
El modelamiento de la molécula 5-ALA, sus tautómeros y dienol en solución acuosa, es 
el paso inicial para determinar el diagrama de distribución de especies dependiente de 
pH y el pKa de cada tautómero. Este conocimiento es el punto de partida para modelar 
derivados del 5-ALA que observen mayor estabilidad a nivel teórico, antes de intentar su 
síntesis en el laboratorio. Esto tendría un gran impacto para aplicaciones en medicina y 
en agricultura que, hasta ahora, utilizan soluciones de 5-ALA en donde un alto porcentaje 
de la solución es inactiva. 
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Introducción 
La celulosa es el polímero más abundante en la tierra, da soporte mecánico y estructural 
a las células vegetales, está compuesta por anillos de D-glucopiranosa unidos por medio 
de enlaces β-1,4 formando unidades llamadas celobiosa. Este biopolímero es 
biodegradable, insoluble en agua, ligero, resistente, y tiene la capacidad de ser 
modificado física y químicamente. Por lo tanto, sus aplicaciones van desde la purificación 
de agua gracias a la actividad foto catalítica de los materiales que se recubren con ella; 
hasta aplicaciones biomédicas dando la posibilidad de fabricar implantes flexibles y 
biocompatibles. Para logarlo se deben dar una serie de tratamientos físicos y químicos a 
dicho material para lograr obtener las propiedades de interés [1-4]. 
Este material posee una jerarquía estructural de manera natural, está formado por fibras 
que a su vez están formadas por fibrillas; las cuales tienen regiones cristalinas 
(ordenadas) y amorfas (desordenadas). Las regiones cristalinas son aquellas que 
llamamos nanocristales de celulosa (CNCs, por sus siglas en inglés) [5]. Los CNCs tienen 
forma de varillas con dimensiones que van de 3-50 nm de ancho y 50-500 nm de longitud. 
Estos nanocristales presentan características como alta rigidez, módulo de Young alto, 
excelente resistencia mecánica, así como alta estabilidad térmica [2].  
El objetivo en todos los métodos de obtención de estos nanocristales es retirar todas las 
regiones amorfas del material. La forma de obtención de celulosa nanométrica más 
conveniente es la hidrolisis ácida. Este proceso tiene como primer paso la difusión del 
ácido en la fibrilla y la posterior ruptura del enlace glucosídico que une a las dos moléculas 
de glucosa, lo cual ocurre más rápido en la región amorfa [6, 7].  
Un método de obtención de CNCs es la digestión con ácido sulfúrico. Este proceso de 
hidrólisis ácida propicia que las regiones amorfas de la celulosa se degraden, mientras 
que las regiones cristalinas de la celulosa permanecen como CNCs. La celulosa 
reacciona mediante la esterificación de los gurpos OH, colocando en la superficie grupos 
semiéster de sulfato los cuales aportan cargas superficiales que facilitan la suspensión 
dándoles así una excelente dispersabilidad en agua y algunos otros solventes polares; 
es decir, la funcionalización parcial de los grupos hidroxilo de la superficie con grupos 
sulfónicos permite la suspensión de los CNCs resultantes en medio acuoso [8]. 
La mayoría de los métodos de obtención de este material parten de materia prima como 
aceite de palma, cáscara de arroz, cáscara de coco, hoja de piña, residuos de cítricos, 
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bagazo de caña de azúcar, etc [9]. Sin embargo, diversos textiles con los que convivimos 
de forma cotidiana están compuestos por un alto porcentaje de celulosa. El algodón, por 
ejemplo, es una fibra natural compuesta casi es su totalidad por celulosa, este material 
ha acompañado a la humanidad por cientos de años y sus usos han sido diversos. La 
industria textil en México aprovecha 1.16 megatoneladas que se producen anualmente 
de esta materia prima, por consiguiente, se tiene una gran cantidad de residuos textiles 
ricos en celulosa. Solo en la CDMX se recolectan 3700 megatoneladas de residuos 
textiles y aunque solo una fracción de estos contine algodón; se puede reducir la cantidad 
de desechos de esta naturaleza y convertirlos en un material de provecho [10, 11]. 
Una forma de hacer más eficiente el trabajo en el laboratorio cuando se tienen que 
modificar varias variables a la vez es hacer uso de diseño de experimentos (DoE, por sus 
siglas en inglés) que es un método de trabajo para conocer cómo funciona un proceso y 
estudiar las variables que le afectan, empleando herramientas estadísticas se obtiene la 
información necesaria para su mejora [12]. En el presente trabajo se llevó a cabo la 
obtención de CNCs mediante hidrolisis ácida asistida por microondas. Para ello, se 
implementó un DoE para optimizar el proceso de obtención. A su vez, los nanocristales 
obtenidos fueron purificados y secados por medio de diálisis y liofilización, 
respectivamente. La caracterización se realizó con la técnica de espectroscopía infrarroja 
por transformada de Fourier (FTIR, por sus siglas en inglés) con aditamento de 
reflectancia total atenuada (ATR, por sus siglas en inglés), difracción laser de tamaño de 
partícula y difracción de rayos X de polvos.  
 
Parte Experimental 
Digestión y diseño de experimentos 
La digestión ácida de la materia prima se llevó a cabo con ácido sulfúrico (H2SO4, J.T. 
Baker, RA) asistida por microondas y con ayuda de un diseño de experimentos se 
optimizaron las condiciones del tratamiento. Para realizar dicho DoE se realizaron 
algunos experimentos preliminares para delimitar los factores a estudiar como: 
concentración del ácido, tiempo de digestión, temperatura de digestión y tipo de materia 
prima. Por lo tanto, se decidió emplear un DoE factorial mixto 22 x 32. A su vez se utilizó 
como variable respuesta categórica la obtención positiva o negativa de CNCs. 
La metodología consistió en cortar la materia prima en trozos que se lavaron con 
detergente para ropa, esto con el fin de retirar la mayor cantidad de suciedad e impurezas 
posible. La tela se secó a temperatura ambiente a la sombra, y se deshiló por completo 
con un cepillo con cerdas de metal. Posteriormente, se tomaron 0.5 g de la materia prima, 
se agregaron 20 mL de una disolución de H2SO4 y se mantuvo en agitación magnética 
por 30 min, para después llevar la mezcla a un ultrasonido (BRANSON modelo 2800) y 
sonicar por 20 minutos. Pasado este tiempo, la mezcla se colocó en un horno de 
microondas (CEM modelo MARS 6) para digerir la materia prima con un programa de 
tiempo y temperatura correspondiente a cada tratamiento.  
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Purificación  
Para retirar el ácido remanente de la digestión se realizan ciclos de lavado con agua 
destilada desionizada. Se utilizaron ciclos de centrifugación de 30 minutos a 3000 rpm 
con una centrifuga (VLAB modelo PRO-COMBO). Una vez que se obtiene la suspensión 
de CNCs, estos se purifican por medio de diálisis. Para lograrlo, la suspensión de CNCs 
se colocó dentro de una membrana de diálisis (D9402-100FT SIGMA-ALDRICH lote 
#3110) sumergida en agua destilada desionizada con agitación constante.  
 
Secado 
El secado de los CNCs se llevó a cabo por liofilización. En este procedimiento se requiere 
que la muestra sea congelada con nitrógeno líquido para así poder colocarla en la 
liofilizadora (Heto DRYWINNER), la cual sublima el agua libre presente en la muestra y 
la retira empleando una bomba de vacío. Al término del proceso se obtiene un sólido 
blanco voluminoso.  
 
Caracterización  
Los CNCs se caracterizaron por FTIR para determinar los grupos funcionales presentes 
en el material. Todos los espectros fueron obtenidos con un espectrómetro Spectrum GX 
(Perkin-Elmer) con un aditamento de ART. Se empleó la técnica de difracción laser de 
tamaño de partícula para determinar la distribución de tamaños en un equipo 
MASTERZISER (Malvern Panalytical). Para determinar el tamaño de cristal se usó 
difracción de rayos X de polvos en un difractómetro D8 ADVANCE (BRUKER AXS) en 
configuración Bragg-Brentano. 
 
Resultados y Discusión 
Lo descrito anteriormente se realizó para cada uno de los 36 tratamientos realizados y 
los resultados se analizaron con ayuda del software Statgraphics; el cual dio como 
resultado que los niveles óptimos para la obtención de CNCs son los mostrados en la 
Tabla 1.  
 

Tabla 1. Niveles que optimizan la obtención de CNCs. 
FACTORES NIVEL ÓPTIMO 

Concentración de ácido 50% 

Tiempo de digestión 30 min 

Temperatura de digestión 60° C 

Materia prima Algodón 100% Blanco 

 
Espectroscopia infrarroja  
Mediante FTIR se identificaron señales características para los grupos funcionales tales 
como la del grupo O-H de la glucosa que se espera observar entre 3550-3100 cm-1 con 
un afilamiento en 3332 cm-1 y algunas otras señales características de la celulosa en 
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1200-1030 cm-1 correspondientes a las vibraciones de estiramiento C-O-C del anillo [7]. 
Asimismo, también se podieron observar los cambios que ocurridos durante los diferentes 
tratamientos realizados para la obtención y purificación de los CNCs.  
En primer lugar, se compararon los espectros de infrarrojo de los nanocristales obtenidos 
sin purificar de dos tratamientos iguales (mismos factores y niveles). En los dos casos se 
identifican señales como la del grupo O-H del carbono 6 de la glucosa entre 3400-3250 
cm-1 con un afilamiento en 3332 cm-1 y algunas otras señales en 1200-875 cm-1 que 
corresponden a las vibraciones de estiramiento C-O-C del anillo. Por lo tanto, las 
condiciones optimizadas resultan ser condiciones en donde también se consigue 
repetibilidad. 
En una segunda caracterización, se compararon los espectros de una muestra de CNCs 
dializados y liofilizados contra un caso en donde los nanocristales se encuentran sin 
purificar y sin liofilizar.  Se puedo notar que la banda representativa de agua o humedad 
alrededor de 3400-3250 cm-1 desparece en el caso de la muestra liofilizada. Sin embargo, 
conserva la señal en 3332 cm-1 característica del grupo O-H de la glucosa. También, se 
logró observar una modificación en la señal de 1650 cm-1 que corresponde a enlaces 
dobles carbono-oxigeno pertenecientes a oligómeros de celulosa y ácido glucónico, 
subproductos de la hidrólisis ácida presentes antes de dializar.  En los tres casos 
descritos, los espectros mantienen la señal en 3332 cm-1 característica del grupo O-H de 
la molécula de glucosa (y agua), además, se mantienen las señales en 1200-875 cm-1 
que corresponden a las vibraciones de estiramiento C-O-C del anillo. 
 
Difracción laser de tamaño de partícula 
La técnica de difracción laser nos proporciona información sobre el tamaño de las 
partículas que desvían la luz del haz incidente, y gracias al ángulo de la difracción el 
tamaño de la partícula puede ser calculado considerando que la partícula es esférica. En 
la caracterización de distribución de tamaños de partícula para una muestra comercial de 
CNCs de marca Celluforce; los tamaños de partícula se encuentran entre 49-257.5 nm, 
sin embargo, la mayoría de las partículas en la muestra oscilan dentro de los 98- 112.5 
nm. 
La Figura 1 corresponde al gráfico de la distribución de tamaños para los CNCs obtenidos 
con la metodología optimizada antes de su purificación por diálisis; mostrando un 
comportamiento bimodal. Los tamaños de partícula varían entre 37.5 y 1025.5 nm en 
donde la mayoría de las partículas se encuentran entre los 98.0 y 112.5 nm al igual que 
en el caso de la muestra comercial.  
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Figura 1. Gráfico de las distribuciones de tamaño de partícula para los CNCs obtenidos con la metodología 
optimizada. 

 
 
Difracción rayos X de polvos DRX 
Para determinar el tamaño del cristal es necesario conocer el valor del ángulo de 
difracción en dónde se presenta un pico, este se relaciona con el tamaño mediante la 
ecuación de Scherrer (ecuación 1). Donde Dhkl es el tamaño del cristalito en nm, k es una 
constante cuyo valor es de 0.94, λ es la longitud de onda de la radiación de rayos-X 
utilizada, y θ es el ángulo de Bragg. En los patrones XRD se pudo observar tres picos 
prominentes en las posiciones 2θ de ∼15, 23 y 34° que corresponden a los planos 
cristalográficos (101), (002) y (040), picos característicos de la celulosa, respectivamente 
[13]. El tamaño de los CNCs obtenidos se comparó con los tamaños de los CNCs 
comerciales mostrados en la Tabla 3.    

                                                 (1) 
 

Tabla 3. Tamaños promedio de cristal de los CNCs comerciales y obtenidos. 

NANOCRISTALES  TAMAÑO (nm) 

Comerciales 5.3 

Obtenidos 5.2 

 
 
Debido a que los CNCs tienen forma de varillas estos tamaños de cristal corresponden a 
las anchuras de los nanocristales, mientras que el tamaño obtenido por difracción laser 
se correlaciona con la longitud, ya que mide el radio hidrodinámico de las partículas. 
 
Conclusiones 
Se obtuvieron CNCs mediante hidrólisis ácida asistida por microondas con una 
metodología optimizada de un diseño de experimentos factorial mixto siendo las 
condiciones óptimas: concentración de ácido 50 %, tiempo de digestión 30 min, 
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temperatura de digestión 60 °C y tela de algodón 100 % sin teñir como materia prima. Se 
hizo posible la obtención de un polvo manejable para posteriores aplicaciones. La 
caracterización por espectroscopia infrarroja permitió corroborar la eliminación de los 
subproductos de la reacción (oligómeros de celulosa y otras moléculas pequeñas). Las 
nanovarillas obtenidas tienen dimensiones de aproximadamente 5 nm de diámetro y 100 
nm de longitud como se pudo corroborar mediante difracción laser de tamaño de partícula 
y difracción rayos X de polvos. Las características observadas de los CNCs obtenidos 
son comparables con las características de nanocristales obtenidos con metodologías 
similares reportadas en la literatura y productos comerciales. Todo esto demuestra que 
es posible aprovechar los desechos textiles de algodón para obtener un producto de valor 
agregado con una metodología reproducible. 
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Introducción 
El desarrollo de la tecnología en las últimas décadas ha tenido una estrecha relación con 
diversas ramas de la ciencia de los materiales, en particular, la síntesis y diseño de 
nanomateriales recibe atención cada vez más grande (paradójicamente), si se buscan en 
Scopus las palabras clave “nanomaterial” y “synthesis” juntas, puede observarse que el 
número de artículos tratando el tema por año en los últimos veinte años ha crecido desde 
20 hasta 2029. El gran interés por los materiales en la nanoescala reside en las 
diferencias notables en las propiedades de un material al disminuir su tamaño por debajo 
de ciertos límites espaciales, las principales diferencias en el comportamiento de 
nanomateriales con su contraparte macroscópica se deben a dos efectos: el crecimiento 
de la relación área-volumen o superficie específica a medida que disminuye el tamaño, y 
al confinamiento cuántico que modifica tanto niveles energéticos como comportamientos 
de átomos y electrones en el material [1]. 
El dióxido de titanio nanoparticulado es un material de interés en diversas aplicaciones, 
principalmente en la de catálisis, por tener propiedades semiconductoras con una brecha 
energética alrededor de 3.2 eV [2] suele utilizarse como fotocatalizador para la 
degradación de moléculas orgánicas, debido a que en contacto con agua y radiación 
electromagnética puede promover la generación de radicales como el superóxido e 
hidroxilo que permiten la oxidación de colorantes y otras moléculas contaminantes, se le 
puede considerar un material que facilita la producción de especies oxigenadas activas. 
Existen 3 fases estables de óxido de titanio (IV): anatasa, rutilo y brookita, de las cuales, 
tiene mejor actividad catalítica la anatasa [3]. 

Una propiedad que hace interesante al TiO2 en aplicaciones de catálisis también es que 
es una especie estable y oxofílica [4], es decir, su interacción con el oxígeno es favorable, 
en particular las especies oxigenadas pueden adsorberse fácilmente en este material[5]. 
El uso de una especie oxofílica como soporte de un electrocatalizador de oxidación de 
alcoholes permite mejorar su actividad al evitar su envenenamiento, así como 
proporcionar especies oxigenadas que interaccionan con éste para seguir oxidando a los 
intermediarios de la reacción[5], [6]. 

Se han propuesto métodos de síntesis para óxido de titanio en que el precursor es el 
tetraisopropóxido de titanio (IV) (TIPT), un alcóxido con gran impedimento estérico, la 
hidrólisis de este precursor genera hidróxido de titanio (IV) que rápidamente se deshidrata 
al óxido del metal por el gran poder polarizante del catión Ti(IV). Yuenyogsuan et al., [7]  

reportan una síntesis de TiO2 usando el tetraisopropopóxido de titanio en una disolución 
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acuosa de dodecilsulfato de sodio que tuvo buenos resultados controlando la fase 
cristalina en la que se recupera el TiO2 en condiciones de pH controlado y posterior 
calcinación a 550 °C por 5.5 h. Esta síntesis deja un precedente interesante por explorar, 
que es el uso de micelas en presencia de sólo la fase acuosa para controlar la dispersión 
en la mezcla de reacción.  
Otro tensoactivo aniónico similar al dodecilsulfato de sodio, pero, que tiene mayor 
impedimento estérico es el dodecilbencensulfonato de sodio (DBSS). Superando la 
concentración micelar crítica del DBSS (entre 0.001 y 0.013 mol/L) se puede asegurar 
que casi todo el contenido de tensoactivo presente en una disolución está en su forma 
micelar [8], en particular, también se propone una concentración por encima de la 
segunda transición micelar, donde se plantea que las micelas de DBSS tienen una forma 
alargada [9].  
En los métodos de síntesis hidrotermal existen diferentes formas de calentamiento; se ha 
planteado la irradiación de microondas sobre la mezcla de reacción debido a que, una 
vez estabilizada la dispersión, permite que el calentamiento sea más homogéneo, 
alcanzando temperaturas muy altas localmente en la disolución y que cada micela sea 
calentada eficientemente en comparación con el uso de una parrilla o autoclave como es 
común en este tipo de síntesis. 
Por consiguiente, en este trabajo se propone una modificación al método de las micelas 
anteriormente mencionado, utilizando como tensoactivo aniónico DBSS, para generar el 
hidróxido de titanio (IV) y deshidratarlo mediante calentamiento asistido por microondas 
que permite un control más homogéneo de la temperatura, la posibilidad de sobrecalentar 
de manera puntual la disolución y con esto, promover la formación temprana de una fase 
cristalina del producto deseado. Las nanopartículas de TiO2 se caracterizaron mediante 
difracción de rayos X y espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier. 
 
Parte Experimental 
Se prepararon nanopartículas de TiO2 por un método con 4 variaciones, donde se exploró 
el efecto de las condiciones de pH y el uso o ausencia de calcinación del sólido como 
muestra la Tabla 1. Se comenzó preparando una disolución del tensoactivo DBSS de 
concentración superior a la determinada como su segunda transición micelar, se llevó a 
agitación suave durante 30 min para disolver el tensoactivo completamente sin generar 
excesiva espuma. Se separó la disolución de DBSS en dos porciones, llevándose a 
agitación magnética cada una a 980 rpm. A cada porción se adicionó la disolución de 
TIPT lentamente con una pipeta graduada limpia y seca. Al agregar el TIPT a la disolución 
de tensoactivo se observan grandes aglomerados de sólido precipitar rápidamente, con 
la agitación vigorosa estos aglomerados se van rompiendo y dispersando el sólido. Luego 
de 5 min de la adición se midió el pH de ambas mezclas de reacción, siendo de 4, 
sabiendo esto, a una de las mezclas se le adicionó gota a gota HCl concentrado hasta 
ajustar el pH a 1. 
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Tabla 1. Condiciones de reacción para las variantes de síntesis 

Síntesis 
TIPT añadido 

(mL) 
[DBSS] 
(mol/L) 

Ajuste de pH Calcinación 

Sin ajuste MO 1.8 0.156 Ninguno Ninguna 

Ajuste MO 1.8 0.156 0-1 Ninguna 

Sin ajuste MO Cal 1.8 0.156 Ninguno 1.5 h a 400°C 

Ajuste MO cal 1.8 0.156 0-1 1.5 h a 400°C 

 
Se mantuvo la agitación vigorosa de las mezclas de reacción durante 1 h a temperatura 
ambiente, terminado este tiempo se transfirieron a tubos de teflón para microondas. Los 
tubos de teflón con la mezcla de síntesis se cerraron herméticamente e introdujeron en 
el horno de microondas para comenzar un programa de digestión a 100 °C con una rampa 
de calentamiento de 20 min y tiempo de digestión de 30 min.  
Terminada la digestión se realizaron lavados del sólido con agua destilada y desionizada 
para retirar el exceso de tensoactivo para después centrifugar, decantar y, posteriormente 
secar el producto a 65 °C.  
Los productos secos se transfirieron a dos crisoles de cerámica para llevarlos a calcinar 
en una mufla a 400 °C por 1.5 h. Se caracterizaron los productos en cada etapa del 
proceso para evaluar el efecto de cada tratamiento. 
 
Resultados y Discusión 
Mecanismo de la síntesis 
Cuando se prepara la disolución de DBSS se generan micelas que en la agitación 
vigorosa a la que se somete el sistema, tienen un tamaño pequeño, estas micelas ya 
representan una dispersión de agregados estable en disolución acuosa, el DBSS pasa 
por una transición micelar a concentraciones cercanas al 0.1 mol/L de agregados 
esféricos a cilíndricos[10], cuando se supera esta concentración de tensoactivo se 
permite que micelas alargadas puedan estabilizarse. Al agregar TIPT, el precursor puede 
interaccionar de dos formas principalmente con el tensoactivo: con especies polares (por 
el poder polarizante del catión) o cargadas de Ti (IV), al hidrolizarse total o parcialmente 
exponiendo la parte alifática del ion a la mezcla de reacción o bien, encerrando al 
precursor en su forma neutra. En ambas formas de interacción se puede presentar la 
estabilización de una dispersión por las micelas, en el primer caso formando vesículas 
de doble capa en las que la cabeza aniónica del DBSS interaccione con especies de 
Ti(IV) en el interior de la vesícula, mostradas en la Figura 1 c), y con el agua en el exterior 
o, en el segundo caso, exponiendo las colas alifáticas hacia el precursor que se encierra 
en la micela y las cabezas cargadas al medio acuoso, como se muestra en la Figura 1 
a). 
Las micelas que encierran al precursor o intermediarios mantienen separadas pequeñas 
regiones donde la reacción puede suceder, por esto es que se les nombra microreactores 
micelares. La reacción que sucede dentro es la hidrólisis del ion isopropóxido, generando 
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un ion hidróxido que queda coordinado al centro metálico e isopropanol, que queda dentro 
de la micela. 
La presencia del tensoactivo también puede interferir con la deshidratación rápida que 
sufre el hidróxido de titanio naturalmente en medios acuosos puesto que puede proteger 
a esta especie del medio parcialmente impidiendo la salida de agua y, entonces, 
favorecer que el equilibrio de la deshidratación de hidróxido sea menos cuantitativo hacia 
la formación del óxido de titanio, por esto es que se favorece la deshidratación al hacer 
uso de un medio de calentamiento posterior a la dispersión del precursor y su hidrólisis. 
La tercera razón para la estabilización del hidróxido de titanio radica en el uso de un 
ajuste de pH muy ácido debido a que el sistema de titanio puede estabilizar especies 
como el ion TiO2+ en disolución a pH<2 como ha sido reportado por Acevedo-Peña et al., 

[11]  al considerar las especies hidratadas de Ti en disolución acuosa. Lo anterior también 
explica que en la síntesis con ajuste de pH se haya observado una dispersión rápida y 
muy estable del sólido, pues una parte de éste se vuelve a solubilizar y las especies 
iónicas permiten estabilizar el sistema como una suspensión de pequeñas partículas, 
sobre todo con la agitación vigorosa, esto también hace que se pueda recuperar menor 
cantidad de TiO2 en las síntesis con ajuste de pH, donde la centrifugación no separa del 
todo el sólido, causando muchas pérdidas.  
 
 

 
Figura 1 Esquema caricaturizado de 2 formas de interacción de agregados de DBSS con TIPT e 
intermediarios: a) modelo de micelas encerrando TIPT, b) modelo de vesículas encerrando especies de 
Ti(IV) c) acercamiento en el modelo de vesículas con posibles 
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Observación y caracterización de los productos 
Tras la síntesis es clara una diferencia en aspecto entre los sólidos obtenidos, donde las 
muestras que no se calcinaron tienen una coloración amarilla blanquecina, debido a que 
se queda adsorbido el tensoactivo en su superficie, en cambio en el sólido que fue 
calcinado se observa una capa grisácea debido a que el tensoactivo adsorbido en las 
altas temperaturas se grafitiza y queda sobre la superficie, esto podría ayudar a la 
conductividad del material en el caso de utilizarse como soporte de un electrocatalizador. 
Para dar seguimiento a la formación de sólido amorfo y cristalino, y para elucidar la fase 
cristalina obtenida en cada una de las variantes de la síntesis se obtuvieron los patrones 
de difracción de rayos X (DRX). Como primera observación se puede notar que antes de 
hacer el paso de calcinación se obtuvieron patrones que indican la presencia de TiO2 sin 
haber pasado por la calcinación. En los patrones de DRX se establece la presencia de 
las principales reflexiones de las 2 fases más estables del óxido de titanio: anatasa y 
rutilo.  
La fase cristalina observada en todas las condiciones de síntesis fue anatasa, obtenida 
en proporciones mayoritarias marcadas por la Tabla 2. La principal diferencia entre las 
síntesis en ausencia o presencia de un paso de calcinación se ven en el tamaño de cristal 
(reflejado en los anchos de pico) y la aparición de cantidades distinguibles de rutilo. 
Cuando se realiza el proceso de calcinación, las partículas de TiO2 se sinterizan, 
haciendo que el tamaño de cristal crezca, y dando picos de difracción más angostos y 
definidos, por el contrario, podemos observar que antes de la calcinación, se produjeron 
nanopartículas de óxido de titanio en la fase predominante de anatasa, con tamaños 
promedio de cristal entre 2 y 3 nm. Caracterizaciones posteriores por microscopía 
electrónica permitirán confirmar si el uso de micelas cilíndricas de DBSS funcionaron 
como un director de morfología hacia nanovarillas de TiO2 preferibles en el ámbito de la 
fotocatálisis y como soporte de electrocatalizadores. 

 
Tabla 2 Resumen de resultados de las variantes de síntesis y observaciones 

Método Ajuste MO Ajuste Cal 
Sin ajuste 

MO 
Sin ajuste Cal 

Anatasa ~100 % 46 % 100 % 86 % 

Rutilo Trazas 54 % 
No 

detectable 
14 % 

Tamaño promedio 
crecimiento en 

<011> de anatasa 
2.7 nm 10.9 nm 2.8 nm 11.8 nm 

 
Conclusiones 
Se realizaron experimentos de hidrólisis de tetraisopropóxido de titanio (IV) en una 
disolución acuosa de DBSS a concentraciones que superan su concentración de segunda 
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transición micelar, explorando condiciones de ajuste de pH y de ausencia o presencia de 
un paso de calcinación. La síntesis de digestión por microondas sin ajuste de pH y sin 
necesidad de calcinar llevó a un producto sólido de TiO2 con tamaños de cristal promedio 
de 2 nm y elevada pureza de anatasa, con posibles aplicaciones en la catálisis 
heterogénea como degradación fotocatalítica de colorantes o como soporte de 
catalizadores metálicos para la electrooxidación de alcoholes. 
Posteriores estudios de caracterización son requeridos para confirmar si existe un efecto 
de dirección de morfología al utilizar micelas cilíndricas aportadas por el DBSS en 
concentración 0.16 mol/L y los mecanismos de agregación tanto del precipitado durante 
la síntesis como del producto al recuperarse de la digestión por MO. 
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Introducción 
Ciertas sustancias de uso cotidiano como son fármacos, plaguicidas, detergentes, 
aditivos alimenticios y productos de cuidado personal son conocidas al encontrarse en el 
medio ambiente como contaminantes orgánicos emergentes, (EOCs). Durante los últimos 
años la preocupación de la existencia de EOCs en aguas residuales ha ido en aumento 
debido a que no son del todo conocidas las consecuencias perjudiciales y ecotóxicas de 
su presencia en el ambiente. Los fármacos han sido detectados en aguas residuales de 
numerosos países siendo los más comunes analgésicos, antiinflamatorios, antibióticos, 
antiepilépticos, hormonas, antidepresivos y ansiolíticos [1 –3].   La 3-(4-Clorofenil)-N,N-
dimetil- 3-piridin-2-il-propan-1-amina o clorfeniramina (CPM) (Figura 1) es un 
antihistamínico de primera generación antagonista de los receptores H1, perteneciente 
al grupo de las alquilaminas, es utilizado comúnmente para aliviar los síntomas de 
reacciones alérgicas potenciadas por liberación de histamina, además de contar con 
leves efectos sedantes. CPM se incluye en la formulación de numerosos medicamentos 
de venta libre para el alivio de resfriados con múltiples síntomas, por lo que es 
ampliamente utilizado [4].  

 
Figura 1. Estructura química de la clorfeniramina (C16H19ClN2). 

 
La elevada solubilidad de la clorfeniramina (50 mg/ml) explica su fácil transporte en fase 
acuosa y la razón por la cual este fármaco ha sido encontrado en aguas residuales de 
diferentes zonas del mundo. La CPM es considerada un fármaco de prioridad para futuros 
estudios de potenciales peligros en ambientes acuáticos [5, 6]. La exposición a este 
fármaco produce en animales efectos sedativos o de hiperexcitabilidad [7] y puede formar 
N-nitrosodimetilamina durante algunos procesos de tratamiento de agua [8], siendo la N-
nitrosodimetilamina una sustancia cancerígena que puede provocar cáncer en diversos 
órganos y tejidos como lo son los pulmones, cerebro, hígado, riñón, vejiga, estómago y 
esófago [9, 10].    
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Las Plantas Tratadoras de Aguas Residuales (PTAR) tienen como objetivo cumplir con 
los lineamientos para el control de la calidad del agua, Actualmente se ha demostrado 
que los tratamientos convencionales de las PTAR no son capaces de remover al cien por 
ciento todos los compuestos orgánicos (tales como los fármacos), metales o patógenos 
presentes en aguas residuales. Así, la lista de fármacos encontrados en aguas residuales 
es bastante amplia, lo cual pone en riesgo la calidad del agua y supone una gran 
problemática ambiental, por lo que es indispensable hacer uso de otras técnicas para la 
remoción de estos contaminantes del agua.  
En años recientes se han contemplado diversos procesos fisicoquímicos con el fin de 
eliminar medicamentos de aguas residuales, destacando entre ellos la extracción líquido-
líquido (ELL) debido a su simplicidad, bajo coste y sencillo aumento de escala. La ELL es 
una técnica de separación en la cual al poner en contacto dos fases líquidas inmiscibles 
se transfiere un compuesto de una fase a otra, esta técnica aprovecha la diferencia de 
solubilidad en ambas fases de dicho compuesto, por ello cuanto mayor sea la solubilidad 
del soluto en el disolvente orgánico, mayor será el rendimiento de extracción. Para esta 
técnica usualmente se utilizan disolventes orgánicos volátiles como lo son hidrocarburos, 
alcoholes, glicoles, éteres, ésteres y cetonas los cuales proporcionan rendimientos 
excelentes, pero son tóxicos y nocivos para el medio ambiente además de ser en su 
mayoría inflamables [11]. Por ello se propone el uso de solventes más amigables con el 
medio ambiente, tal como, los aceites domésticos (aceite de soya). Así, el objetivo del 
proyecto es desarrollar un método de separación mediante la técnica de ELL, que permita 
la recuperación de clorfeniramina presente en soluciones acuosas, utilizando como 
diluyente aceite de soya.  
 
Parte Experimental 
Para la evaluación de la extracción, se realizaron extracciones líquido-líquido con 
cantidades iguales de fase orgánica y fase acuosa. Para la fase orgánica se utilizó aceite 
de soya y la fase acuosa consistió en clorfeniramina 50 mg/L disuelta en una solución de 
fosfatos 0.1 M (NaH2PO4) ajustada a diferentes valores de pH en un intervalo de 5.5 a 
10. Así mismo, se trabajó en condiciones ácidas con CPM 50 mg/L diluido en HCl a 
concentraciones de 1x10-3 M y 1x10-4 M. La fase orgánica y la fase acuosa se pusieron 
en contacto y se mezclaron en un agitador ping-pong durante 60 minutos, después de 
esto, se realizó la separación de fases y se cuantificó el fármaco en la fase acuosa 
mediante la técnica de espectroscopía UV-Visible a una longitud de onda de 262 nm, 
además, se midió el pH utilizando un potenciómetro marca Oakton pH 700. Una vez 
obtenida la extracción total del fármaco en un pH óptimo, se realizó la cinética de 
extracción, en donde se varió el tiempo de agitación (10 s – 60 min) y se procedió con el 
mismo protocolo antes descrito.    
La desextracción de CPM se llevó a cabo con una fase acuosa de desextracción de HCl 
(0.0001 - 0.1M). Para llevar a cabo este proceso se pusieron en contacto volúmenes 
iguales de fase orgánica cargada con fármaco y de fase acuosa de desextracción durante 
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un tiempo de 60 minutos. Posteriormente se separaron fases, se midió el valor de pH y 
la concentración de fármaco de igual manera que en las extracciones.  Después de 
obtener los resultados de las desextracción variando concentración de HCl, se realizó la 
cinética de desextracción variando el tiempo de agitación de 10 s – 60 min.  
 
La ecuación para calcular el porcentaje de extracción fue la siguiente:  
 

%𝐸𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑐𝑖ó𝑛 =
 𝑝𝑝𝑚 𝐹𝐴𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙− 𝑝𝑝𝑚 𝐹𝐴𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 

 𝑝𝑝𝑚  𝐹𝐴𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙  
 𝑥 100           (1) 

donde:  
[ppm]FAinicial = Concentración inicial de fármaco en fase acuosa, antes de extracción.  
[ppm]FAfinal= Concentración final de fármaco en fase acuosa, después de extracción. 
Por otra parte, la ecuación para el porcentaje de desextracción fue la siguiente: 
 

%𝐸𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑐𝑖ó𝑛 =
 𝑝𝑝𝑚  𝐹𝑂𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 − 𝑝𝑝𝑚  𝐹𝑂𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

 𝑝𝑝𝑚  𝐹𝑂𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
 𝑥 100            (2) 

donde:  
[ppm]FOinicial = Concentración inicial de fármaco en fase orgánica.  
[ppm]FOfinal= Concentración final de fármaco en fase orgánica. 
 
Resultados y Discusión 
A continuación, se presentan los resultados obtenidos en la extracción y desextracción 
de CPM empleando aceite de soya en la fase orgánica, de igual manera, se muestran 
también los resultados de la cinética de extracción y desextracción.  
 
Influencia del pH en el rendimiento de extracción                            

 
(a)                                                              (b) 

Figura 2. Influencia del pH en el rendimiento de extracción. a) Porcentaje de extracción de CPM en función 
de pH. Fase orgánica: aceite de soya, Fase acuosa: CPM 50 mg/l en agua desionizada a diferentes valores 
de pH. Tiempo de agitación 60 min. b) Diagrama de distribución de especies Clorfeniramina. 
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En la figura 2a, se puede observar que la transferencia del fármaco a la fase orgánica 
incrementa con el aumento del pH, esto puede ser explicado por las propiedades ácido-
base de CPM. De acuerdo con el diagrama de distribución de especies de la CPM (Figura 
2b), existen 2 especies iónicas, (CPMH2)2+ que predomina a pH menores a 4.0 y (CPMH)+ 
que se encuentra entre pH 4.0 y 9.2 y la molécula neutra (CPM) que predomina a pH 
superiores a 9.2 [12], así, cuando la molécula se encuentra en su forma neutra se 
favorece su transferencia a la fase orgánica mediante un mecanismo de solvatación. Esto 
explica la extracción a pH superior a 9.2 sin embargo, la extracción es sumamente 
efectiva desde un pH de 8. Lo último se puede deber a la composición del aceite de soya, 
el cual contiene ácidos grasos insaturados de cadena larga los cuales en valores altos 
de pH se encuentran cargados negativamente, esto neutraliza la carga positiva de la 
especie (CPMH)+, favoreciendo su transferencia a la fase orgánica. Entre dichos 
compuestos se encuentran el ácido linolénico y ácido palmítico; cuyos pKa son de 8.28 y 
8.6 respectivamente [13]. Por otro lado, la lecitina de soya, también presente en el aceite 
de soya, está constituida por fosfolípidos, entre los cuales destaca el fosfatidilinositol. 
Este último adopta una carga aniónica a pH bajos, debido a su valor de pKa de 2.5, lo 
que resulta en la neutralización de las cargas positivas de (CPMH2)2+ y (CPMH)+, 
permitiendo que estas sustancias se transfieran hacia fase orgánica [12]. 
 
Influencia de la concentración de HCl en el proceso de desextracción 
En la Figura 3, se muestran los porcentajes de desextracción de CPM obtenidos a partir 
del contacto de las fases orgánicas cargadas con fármaco con la fase acuosa de 
desextracción, la cual consistió en HCl a diversas concentraciones.  
 

 
Figura 3. Porcentaje de desextracción de CPM en función de la concentración de HCl. Fase orgánica: 
Aceite de soya + CPM, Fase acuosa de desextracción: HCl 0.0001 - 0.1 M. Tiempo de agitación 60 min.  
 

A mayor concentración de HCl mayor porcentaje de desextracción, esto se puede deber 
a que a valores de pH bajos la interacción entre el aceite y el fármaco se ve interrumpida 
por lo que su solubilidad en la fase orgánica disminuye y aumenta en la fase acuosa. La 
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figura además muestra que la concentración 0.1 M de HCl es la que presenta un mayor 
porcentaje de extracción por lo que se determinó como la óptima.  

Cinéticas de extracción y desextracción de la clorfeniramina  
Los porcentajes de extracción y desextracción del fármaco utilizando como fase orgánica 
y de desextracción al aceite de soya y HCl 0.1M, respectivamente, son presentados en 
la Figura 4. 
Como se puede observar en la Figura 4a, la transferencia de CPM hacia la fase orgánica 
(extracción) es del cien por ciento a partir de los 2.5 minutos de agitación, un proceso que 
ocurre de forma rápida lo cual favorece la eficiencia del sistema. En cuanto a la cinética 
de desextracción (Figura 4b) se aprecia que, al igual que la extracción, es un proceso 
rápido, obteniendo porcentajes de 100% a partir de 7.5 minutos de contacto entre las 
fases.   
 

                           (a)                                                                         (b) 
Figura 4. a) Cinética de extracción de CPM. Fase orgánica: aceite de soya; fase acuosa:  CPM (50 mg/L) 
en NaH2PO4 0.1 M pH 8. b) Cinética de desextracción de CPM. Fase orgánica: aceite de soya + CPM, Fase 
acuosa: HCl 0.1 M. 

 
Conclusiones 
La recuperación de Clorfeniramina es posible bajo condiciones específicas de pH y 
tiempo, mismas que se trabajaron en este proyecto. El aceite de soya mostró ser un buen 
extractante orgánico para la CPM obteniendo extracciones del 100% a pH 8. Se observó 
que a menores valores de pH los porcentajes de extracción van disminuyendo y, por otro 
lado, un aumento en el pH superior a 8 no afecta la recuperación de CPM, debido a que 
los porcentajes de extracción siguen siendo completos.  La transferencia de fármaco 
entre fases es rápida obteniendo extracciones del 100% desde los 2.5 min de agitación. 
En la desextracción se concluye que el HCl 0.1 M es el ideal para lograr una recuperación 
completa del fármaco a partir de 7.5 minutos de contacto entre las fases. Lo anterior 
resulta favorable para el objetivo del proyecto, ya que se puede tener un proceso de 
recuperación y/o separación de clorfeniramina, presente en efluentes acuosos, en altos 
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porcentajes en un corto periodo de tiempo y, además, utilizando un disolvente menos 
contaminante como lo es el aceite de soya.  
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QUÍMICA ANALÍTICA COMO HERRAMIENTA DE CONTROL DE CALIDAD Y 
DETERMINACIÓN DEL FPS DE UNA EMULSIÓN DÉRMICA ELABORADA CON 
EXTRACTOS DE CHIMALACATE (Viguiera dentata) Y ACEITE ESENCIAL DE 
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Introducción 
La radiación solar es uno de los problemas que afecta negativamente a la salud de 
nuestra piel. Debido a la contaminación, las moléculas de ozono han disminuido en las 
capas altas de la atmósfera provocando un marcado decremento en su actividad 
protectora de los rayos UV, aumentando la probabilidad de padecimientos como: eritema, 
fotoinmunosupresión, pigmentación de la piel y melanoma [1]. Esto ha llevado a generar 
formulaciones principalmente de origen químico con factor de protección solar (FPS) 
usualmente alto. Sin embargo, algunos de estos ingredientes han demostrado ser 
nocivos para el cuerpo humano y para el ambiente. Por lo anterior, la búsqueda de 
ingredientes naturales que fortalezcan el cuidado de la piel sin causar daños al organismo 
o a los ecosistemas ha tomado gran importancia [2]. Actualmente se ha incrementado el 
uso de extractos de plantas medicinales en productos tópicos, como una alternativa 
natural para mantener y recuperar la salud de la piel [3]. Estudios han revelado que 
existen biomoléculas con acción fotoprotectora siendo las más abundantes los 
flavonoides que tienen absorción significativa en la región ultravioleta A (UVA: 320-400 
nm) y la región ultravioleta B (UVB: 290-320 nm); razón por la cual, pueden ser usados 
como ingredientes activos en formulaciones para protección solar de la piel [4]. 
El chimalacate (Viguiera dentata), es una de las especies más abundantes en casi toda 
la región Cañada del Estado de Oaxaca, se localiza a la orilla de caminos; presente en 
algunos bosques de encino y de coníferas, en el tropical caducifolio y en algunos 
matorrales xerófilos [5]. En la medicina tradicional se le atribuyen propiedades 
antibacteriales. Es usada para contrarrestar el picor e inflamación del piquete de hormiga, 
erupción por pañal en los bebés y heridas. Estudios indican que en su composición 
existen grupos polifenólicos de tipo flavona, acetofenona y fenoles [6]. Canales [7] reportó 
que el extracto de la parte aérea de la planta presenta actividad antimicrobiana y 
antifúngica. Tumalán [6] menciona la presencia de fenoles y flavonoides en el extracto 
metanólico, con actividad antioxidante, antiinflamatoria y analgésica. 
El aceitillo (Bursera schlechtendalii), se origina en bosques secos caducifolios de Oaxaca 
y Puebla. Florece de marzo a junio, con follaje de junio a diciembre [8]. El uso medicinal 
de muchas burseras es para curar heridas, se cree que tienen potencial antinflamatorio 
y cicatrizante. El aceitillo posee en sus extractos flavonas tales como florizina y quercetina 
tanto en tallos como hojas, y muestra actividad antioxidante, antifúngica y antiinflamatoria 
[9]. La especie ha mostrado actividad citotóxica [10]. 
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Por lo anteriormente expuesto se propuso formular y caracterizar un protector solar en 
emulsión con extractos de chimalacate y el aceitillo, y medir in vitro su factor de protección 
solar (FPS) con la finalidad de generar una alternativa natural para la prevención de las 
afecciones de la piel provocadas por la radiación solar. 
 
Parte Experimental 
El proceso metodológico está conformado por 3 partes: Se inicia con la obtención de los 
extractos vegetales, posteriormente se lleva a cabo la formulación de la crema 
fotoprotectora, y finalmente el estudio de estabilidad de la crema y la determinación de 
FPS. 
 
Obtención de los extractos vegetales. 
La colecta del chimalacate y del aceitillo se realizó en los Municipios de Teotitlán de 
Flores Magón y San Antonio Nanahuatípam, referenciando el sitio de colecta con GPS. 
Las maceraciones de las plantas se hicieron por separado. Se usó únicamente la parte 
aérea, dejándose secar a la sombra y ventilado a una temperatura no mayor a 40°C. Se 
llevaron a cabo dos tipos de extracciones: una en etanol y otra en propilenglicol. Para la 
obtención de extractos en etanol: el material seco se molió y colocó en un recipiente de 
vidrio ámbar (452g), posteriormente se agregó etanol al 70% (1.9L) como disolvente para 
llevar a cabo la maceración. La maceración de ambas plantas tuvo una duración de 15 
días con agitación cada 3 días. Posteriormente se filtraron y el disolvente se eliminó a 
temperatura ambiente. Los extractos obtenidos se conservaron a 4°C hasta su uso. Para 
la maceración en propilenglicol se usaron 420 mL de propilenglicol como disolvente y 136 
g de planta seca molida, incorporando la planta al solvente hasta macerarla totalmente y 
obtener una mezcla homogénea. Posteriormente se agregaron 280 mL de agua destilada 
y se calentó en baño maría por 30 min a 60 ºC, se dejó reposar tapado por 24 h y se filtró. 
Adicionalmente, se obtuvo el aceite esencial de aceitillo por destilación de arrastré de 
vapor durante 3 horas. 
 
Formulación. 
Los porcentajes de extractos de ambas plantas fueron: 2.5%, 5%, 7.5% y 10% con 
relación 50/50 (1.25, 2.5, 3.75 y 5 % c/u), en preformulaciones indicadas en la tabla 1, 
usando extracto etanólico para ambas plantas y otra serie con extractos de propilenglicol. 
El pH de las formulaciones tópicas debe aproximarse al de la piel (4 a 6.5), fuera de éste 
intervalo, puede producir irritaciones o daños a la piel [11]. Para las mediciones de pH se 
realizó una disolución de la muestra al 1%. Las lecturas se tomaron por triplicado y se 
registró la media con su respectiva desviación estándar. 
 
Estudio de estabilidad y determinación de FPS. 
En el estudio de estabilidad a corto plazo (estudio de estabilidad intrínseca) el producto 
es sometido a ciclos térmicos bruscos alternándolo a diferentes temperaturas simulando 
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las condiciones de conservación y uso del producto cosmético. Las condiciones 
recomendadas por la legislación internacional indican una duración de 15 días a 
temperaturas de 45 ± 2°C y 5 ± 2°C, por períodos de 24 h, con una frecuencia de 
evaluación de cada 24 h en cada ciclo térmico, midiendo propiedades organolépticas, pH, 
separación de fases, tipo de emulsión y pruebas microbiológicas [12]. 
 
Tabla 1. Preformulaciones realizadas 

Fases  Componentes Función 

Fase acuosa 

Excipiente Agua destilada (57 – 49 %) Vehículo 

Principio 
activo 

Extracto de Chimalacate  y 
extracto de Aceitillo (1.25, 2.5, 
3.75 y 5 % c/u) 

Fotoprotector y antioxidante 

Aditivo 

Tween 80 (3%) Tensoactivo  

Glicerina (2%), Gel de Aloe vera 
(2%) 

Humectante y emoliente 

Emulsificante 
 
 

Propilenglicol (3%), Trietanolamina 
(1%) 

Emulsificante, 

Fase oleosa 

Excipiente 

Aceite mineral (10%) Hidratante 

Ácido esteárico (8%) 
Tensoactiva, emulgente, brinda 
dureza, propiedades emolientes. 

Alcohol cetílico (5%) Emoliente 

Cera de abeja (1%) Emoliente y humectante  

Aditivos 

Aceite de almendras (3.5%) Emoliente, suavizante de la piel 

Aceite de aguacate (1.5%)  Hidratante 

Aceite de germen de trigo (1) 
Vitamina E, suavizante e 
hidratante 

Aceite esencial de aceitillo (1%) Conservador 

 
El FPS de la formulación, se determinó siguiendo un método espectrofotométrico in vitro 
descrito por Mansur [13], esto debido a que a nivel industrial el uso de equipos UV es 
muy común por ser equipos robustos y de bajo costo (con usos diversos de análisis en 
control de calidad en industrias, determinaciones en laboratorios de química clínica, etc.), 
mayormente usados que algún otro equipo tal como los de determinación electroquímica 
o potenciométrica (los cuales suelen ser algo más costosos y específicos para ciertos 
análisis). Para realizar el análisis se diluye la formulación a una concentración de 0.2 
mg/ml, y empleando la fórmula matemática desarrollada según el método, se relacionan 
los valores de absorbancia obtenidos de las muestras con el FPS de la formulación. La 
medición de las absorbancias se realizó por triplicado, empleando el espectrofotómetro 
UV vis (en un intervalo de 290 a 320 nm, obteniendo lecturas cada 5 nm). El FPS fue 
calculado de acuerdo con la ecuación de Mansur (Ecuación 1) y usando los valores del 
efecto eritematógeno de la radiación solar por cada longitud de onda establecida por 
Sayre [13]. 
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 (1) 

 
Donde FPS es factor de protección solar; FC es factor de corrección =10; EE (λ): efecto 
eritemogénico de la radiación de longitud de onda λ; I (λ): intensidad del sol en la longitud 
de onda; Abs (λ): absorbancia de la solución en la longitud de onda. 
Se aplicó dicho procedimiento para analizar el FPS de tres protectores solares 
comerciales (Maya, Eternal secret y Medimart) para hacer comparaciones de los datos 
obtenidos contra los componentes de la fórmula. Aunado al estudio de cálculo FPS se 
realizaron los espectros IR de las formulaciones y de los protectores solares comerciales 
en un equipo IR con ATR. 
 
Resultados y Discusión 
Todas las preformulaciones presentaron un olor característico por la presencia de los 
extractos de las plantas. Las preformulaciones realizadas con los extractos etanólicos, 
mostraron color verde en el producto, el cual difería de la presentación tradicional de los 
protectores solares. El producto se absorbió en la piel correctamente, sin embargo, en el 
momento de la aplicación el color verde era persistente por alrededor de 3 minutos. En 
pruebas de estabilidad a diferentes temperaturas se encontró que las formulaciones eran 
estables, y que no presentaron separación de los componentes. Aunque posterior a la 
absorción desaparecía el color, se optó por hacer uso de extractos con propilenglicol para 
evitar la presencia de la clorofila. Con los extractos en propilenglicol, se realizaron las 
preformulaciones encontrando una mejor apariencia visual del producto. En las pruebas 
de absorción del mismo no se encontraron problemas de presencia persistente del 
producto en la piel, ni de reacción alérgica alguna a los componentes, además de dejar 
una sensación de humectación en la piel en comparación con las formulaciones 
comerciales de las cuales se disponían (Maya, Eternal secret, Medimart). Esto se realizó 
en personas del grupo de trabajo para poder calificar las características organolépticas. 
Las pruebas de estabilidad a diversas temperaturas se realizaron a todas las 
formulaciones en los diversos porcentajes propuestos, observando estabilidad en todas 
las formulaciones, por lo que se procedió a realizar las mediciones de pH. Las mediciones 
(tabla 2), indicaron estabilidad de las formulaciones. 
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Tabla 2. Datos obtenidos de las mediciones de pH 
 pH pH pH 

Formulación Temperatura 
Ambiente 

Temperatura 
Baja (<5 ˚C) 

Temperatura 
Alta (45 ˚ C) 

2.50% 6.21 ± 0.201 5.79 ± 0.205 5.81 ± 0.030 

5.00% 6.43 ± 0.209 6.26 ± 0.270 4.57 ± 0.758 

7.50% 6.29 ± 0.272 6.19 ± 0.173 5.40 ± 0.064 

10.00% 6.20 ± 0.015 6.04 ± 0.072 5.55 ± 0.012 

 
Finalmente, de todas las preformulaciones se eligió la del 10% de los extractos, con la 
finalidad de tener mejores propiedades protectoras en la piel. Para el análisis de FPS las 
muestras de la formulación al 10% a diferentes temperaturas se diluyeron en 
dimetilsulfóxido para ser medidas y las de los protectores solares comerciales en etanol 
al 97%, esto debido a que las formulaciones realizadas en este trabajo presentaban 
problemas de disolución en etanol. Para el cálculo de FPS el análisis se llevó a cabo 
aplicando el factor de corrección de 10 y dilución de 3.333, como lo marca la literatura 
[13]. La tabla 3 presenta los resultados de las mediciones de la muestra a temperatura 
ambiente, para la primera serie de cinco mediciones. Las mediciones se hicieron por 
quintuplicado con tres muestras a diferentes tiempos. 
 

Tabla 3. Cálculo de FPS de la muestra de formulación al 10% a temperatura ambiente 

 promedio constante Producto 

long onda ABS EE(λ)xI(λ) EE(λ)xI(λ)xABS 

290 0.0480 0.0150 0.0007 

295 0.0455 0.0817 0.0037 

300 0.0424 0.2874 0.0122 

305 0.0378 0.3278 0.0124 

310 0.0368 0.1864 0.0069 

315 0.0330 0.0839 0.0028 

320 0.0308 0.0180 0.0006 

sumatoria Σ{[EE(λ)xI(λ)]xABS}     0.0392 SPF: 1.3059 

 
Para las formulaciones realizadas en este trabajo se obtuvo un valor de FPS de 1.3 a 
temperatura baja, de 2.5 a temperatura ambiente y 1.2 a altas temperaturas. Para el caso 
de los protectores solares comerciales, el protector solar marca Maya no cumple con la 
especificación, ya que indica tener protección 50 y por el análisis se obtuvo 7.3, y a 
temperatura alta el valor cae a 6.6. Para el caso de Medimart y Eternal Secret, éstos 
rebasaron el FPS50 que indican obteniéndose 82 y 77 respectivamente. Al observar la 
formulación de Maya se encontraron más ingredientes naturales que para los otros 
protectores solares que incluían metoxicinamato de octilo, metoxicinamato de etilhexilo, 
octocrileno, dióxido de titanio, avobenzona, octocrileno (Medimart); y para el caso de 
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Eternal Secret los ingredientes Metilen Bis Benzotriazol tetrametilbutilfenol, Metoxilfenil 
triazina y Butil Metoxidibenzoilmetano que funcionan como filtros UV. 
En los espectros IR (figura 1) se observan bandas similares para los espectros b, c, f, g, 
h y es debido a la presencia del propilenglicol en grandes proporciones en las 
formulaciones (ʋ O-H 3200-3400cm-1, ʋ C-O 1600-1700 cm-1). Además, en las 
formulaciones se observa la banda que corresponde a puentes de hidrógeno (3200-
3400cm-1) que apoya la sensación de humectación obtenida en la prueba organoléptica. 
Si se deseara usar el extracto de bursera como fotoprotector se necesitaría en grandes 
concentraciones, generando productos con olor fuerte de los extractos, por ello se 
propone la búsqueda de nuevas formulaciones. 
 

 
Figura1. (a) Aceite bursera, (b) Formulación con aceite de bursera extraído por destilación, (c) 
Formulación sin aceite de bursera, (d) Protector comercial Maya, (e) Protector comercial Medimart, (f) 
protector comercial Eternal Secret, (g) Extracto de bursera extraído con propilenglicol, (h) Extracto de 
chimalacate extraído con propilenglicol. 

 
Conclusiones 
Se generaron formulaciones tópicas con extractos de aceitillo y chimalacate, los cuales 
mostraron ser humectantes, con ingredientes naturales que permiten una mejor salud en 
la piel. Dichos ingredientes le confieren un bajo FPS a la formulación sin poder competir 
con los valores comerciales. Sin embargo, es menos agresiva con el tejido tegumentario 
y es amigable con el ambiente. Los protectores solares comerciales que presentan 
niveles FPS altos incluyen sustancias químicas que ayudan a ejercer una función de 
pantalla fotoprotectora, sin embargo, suelen ser altamente contaminantes. Se usó el 
método de espectrofotometría UV para la determinación de FPS por ser el equipo 
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frecuentemente encontrado en docencia, así como por ser los equipos más baratos y 
robustos en las industrias. 
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DISEÑO, PREPARACIÓN Y CONTROL DE UNA FAMILIA DE DISOLUCIONES 
AMORTIGUADORAS DEL TIPO BRITTON-ROBINSON PARA SU APLICACIÓN EN 

SISTEMAS ELECTROQUÍMICOS. 
Emmanuel Ruiz Villalobosa, Arturo García Mendozab* 
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Izcalli. México. aTel: +52 (55) 6181 6354, E-mail: ruviemmanuel@gmail.com, bTel: +52 (55) 2212 5320, E-mail: 
arturogm@unam.mx  

Introducción 
El buffer de Britton-Robinson es una disolución amortiguadora multicomponente 
operativamente útil en valores de pH comprendidos entre 2 a 12 aproximadamente. Esta 
propiedad le es conferida por los valores de pKa de los pares conjugados que la 
conforman (una mezcla de ácidos) y a la presencia de un agente alcalinizante (KOH, por 
ejemplo) al que se le atribuye la desprotonación de los ácidos que componen la 
disolución, generando en consecuencia un ajuste en el valor del pH que es directamente 
proporcional a la cantidad agregada de este agente. En su preparación clásica, la mezcla 
ácida está dada por ácido fosfórico (H3PO4), ácido acético (CH3COOH) y ácido bórico 
(H3BO4) en concentraciones equimolares. Aunque esta formulación es ampliamente 
usada en distintas áreas, es común encontrarse en la literatura con trabajos en donde se 
dispone de una disolución stock de la mezcla ácida para la toma de alícuotas cuyo valor 
de pH es ajustado por medio de una valoración con el agente alcalinizante, auxiliándose 
de un método potenciométrico que permita determinar el pH y eventualmente detener la 
operación en el valor de interés; sin considerar el valor final de la fuerza iónica realmente 
alcanzada. Esto conduce principalmente a dos problemáticas que se proponen resolver: 
(1) la imposibilidad de ajustar la fuerza iónica de los buffers y (2) la oportunidad de 
conocer el valor real del pH asociado a las concentraciones de sus componentes. En este 
trabajo se presenta una metodología que permite diseñar y preparar una familia de 
disoluciones amortiguadoras del tipo Britton-Robinson a valores de pH exactos y 
previamente seleccionados por el analista que atiendan a sus necesidades 
experimentales en cuestión de acidez, capacidad amortiguadora y de ajuste del valor de 
la fuerza iónica mediante la incorporación de un electrolito verdadero neutro. 

Consideraciones teóricas 
Partiendo del supuesto de que existe la necesidad de ajustar la fuerza iónica de las 
disoluciones a un valor de I=0.2 mol/L, es menester emplear valores de constantes de 
formación aparentes que efectivamente operen a ese valor de fuerza iónica. Bajo esta 
consideración será posible conocer del pH exacto que se alcanzaría dadas las 
concentraciones molares efectivas de todos los componentes en el sistema.  
Primero se realizó el estudio teórico sobre la variación de los valores de log(β) de todos 
los equilibrios químicos concurrentes mediante la generación de sus superficies de 
respuesta frente a la temperatura (T) y la fuerza iónica (I). Para ello se usó un modelo 
extendido de la ecuación de Debye-Hückel en donde fueron considerados los efectos de 
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la temperatura, la fuerza iónica, la permitividad relativa, la densidad del disolvente y los 
radios iónicos de las especies partícipes. En la Figura 1 se ejemplifica dicha variación 
para los pares conjugados ácido bórico/borato y ácido acético/acetato. 
  

                        
                                   (a)                                 (b)  
Figura 1. Superficies de respuesta para la variación de log(βn) para algunos de los equilibrios concurrentes 
en el sistema en función de la temperatura y la fuerza iónica. a) log(β1)B(OH)4|H. b) log(β1)CH3COO|H. 

 
Estas superficies fueron interpoladas en I = 0.2 mol/L y T = 22 °C para obtener la 
información correspondiente a los valores de log(β) de los equilibrios de interés: 
(log(β1)B(OH)4|H = 8.9043 y log(β1)CH3COO|H = 4.3869. Estos valores fueron comparados con 
aquellos extraídos de la literatura clásica (log(β1)B(OH)4|H = 9.23, log(β1)CH3COO|H = 4.76) [1] 
y se observó que el empleo indiscriminado de estos últimos lleva a cálculos erróneos que 
distan de la realidad pues ni el valor de la temperatura ni el valor de fuerza iónica con la 
que se reportan coincide con lo necesario.  
 

 𝐻+ +  𝐾+ =   𝑂𝐻− +  𝐻2𝑃𝑂4
− +  2 𝐻𝑃𝑂4

2− +  3 𝑃𝑂4
3− +  𝐴𝑐𝑂− +  𝐵(𝑂𝐻)4

−      (1) 
 

Se propusieron nueve sistemas que conformarían a una familia de disoluciones 
amortiguadoras regidas por el balance de electroneutralidad presentado en (1). Para 
determinar el valor del pH al equilibrio se utilizó una metodología basada en una función 
de tipo apuntador (2). En ella, la expresión matemática de tipo polinomial se describe en 
términos de una sola variable que es evaluada dentro del intervalo 0.000≤pH≤14.000 para 
determinar el valor que satisface una condición dada. Con la resolución de este polinomio 
se determinó la concentración de KOH requerida para imponer el valor de pH deseado, 
así como el resto de los parámetros preparativos para cada sistema propuesto. 
 

0 =  10−14+𝑝𝐻 + (𝐶1Φ𝑃𝑂4
3− ) + ( 𝐶2 𝜑𝐴𝑐𝑂−  ) + ( 𝐶3𝜑𝐵(𝑂𝐻)4

−) − 10−𝑝𝐻– 𝐶𝐵         (2) 

Donde: 
Φ𝑃𝑂4

3− = 3 𝜑𝑃𝑂4
3− + 2 𝜑𝐻𝑃𝑂4

2− + 𝜑𝐻2𝑃𝑂4
− 

 
Esto abre paso al cálculo de la concentración molar efectiva de cada uno de los iones 
presentes mediante el producto del valor de su fracción molar distributiva y la 
concentración analítica (o de diseño) de la especie responsable de dicho aporte. Así, es 
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viable el cálculo exacto de la fuerza iónica que adquiriría el buffer a esas condiciones. Se 
asignó una concentración de KNO3 de tal manera que su aporte fuera el necesario para 
alcanzar al valor deseado de fuerza iónica, I = 0.2 mol/L. La elección de la sal empleada 
atiende a su naturaleza como electrolito verdadero de iones univalentes cuyo aporte a la 
fuerza iónica corresponde enteramente con el valor de su concentración analítica de 
acuerdo con (3).  
 

𝐼 =
1

2
∑ ( 𝑖 𝑧𝑖

2)𝑛
𝑖=𝑛       (3) 

 
De esta forma la concentración requerida de este electrolito responde a la diferencia de 
la fuerza iónica de diseño menos la que adquiere el buffer de acuerdo con la mezcla de 
sus componentes iniciales al pH al que fue diseñado. Si bien, los valores de pH 
seleccionados para las disoluciones están sujetos a necesidades experimentales de 
acidez, es importante hacer hincapié en el hecho de que el buffer de Britton-Robinson 
tendrá la capacidad para brindar un mayor amortiguamiento en valores específicos de 
pH. Para justificarlo, se presenta la capacidad amortiguadora de Van Slyke (βVan Slyke) [2] 

que queda descrita como la concentración en mol/L, tras la adición, que debe presentarse 
de un agente nivelante (sea un ácido o una base) en una disolución para desplazar el 
valor de pH de esta en una unidad, según (4) y expresada para un amplio intervalo de 
concentraciones, como se muestra en la Figura 2. 
 

𝛽𝑉𝑎𝑛 𝑆𝑙𝑦𝑘𝑒 =
𝑑𝐶𝑏

𝑑(𝑝𝐻)
= −

𝑑𝐶𝑎

𝑑(𝑝𝐻)
         (4)  

              
(a)      (b)  

Figura 2. βVan Slyke en escala logarítmica correspondiente al buffer de Britton-Robinson. a) Capacidad 

amortiguadora a una concentración de 0.02 mol/L. b) Variación de la βVan Slyke para el intervalo de 

concentración 0.01 mol/L ≤ C ≤ 1 mol/L. 

 
Parte experimental 
Preparación de disoluciones amortiguadoras 
Las disoluciones amortiguadoras se prepararon de acuerdo con la siguiente secuencia 
de pasos. Primero se asignó el volumen a preparar de cada buffer. Luego, para la 
integración de los componentes (grado reactivo analítico) se pesaron las masas de H3BO3 
y KNO3 requeridas y se colocaron en un vaso de precipitados al que se le añadió un 
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volumen suficiente de agua desionizada para completar su solubilización; posteriormente 
se tomaron alícuotas correspondientes a disoluciones stock de H3PO4, CH3COOH y KOH 
previamente preparadas y estandarizadas para finalmente trasvasar la mezcla a un 
matraz volumétrico y llevar al aforo utilizando agua desionizada. Los buffers fueron 
almacenados en contenedores de plástico herméticos a 5.0 °C. 
 
Etapa de control  
La determinación de las concentraciones reales de cada componente en disolución se 
llevó a cabo con un proceso volumétrico de estandarización con monitoreo 
potenciométrico. Se usó un electrodo combinado de vidrio marca Mettler Toledo DG-11 
y un pH-metro/conductímetro Thermo Fisher Scientific Orion Star A215 ajustando que la 
temperatura fuera siempre igual a 22 °C. La valoración del buffer de Britton-Robinson 
implica la determinación de la concentración de cuatro analitos distintos, de los cuales se 
espera, en principio, que tres de ellos tengan aproximadamente la misma concentración 
analítica (refiriéndonos a la mezcla ácida H3PO4 – CH3COOH – H3BO3) mientras que el 
cuarto (el agente alcalinizante) dependerá del buffer en cuestión. Como el proceso de 
valoración se llevó a cabo con KOH como titulante, es relevante sopesar que debe 
adicionarse un agente acidificante extra con la finalidad de llevar a todos los sistemas 
propuestos a las mismas condiciones iniciales de titulación. De otra forma resultaría 
complicado observar la evolución del pH a lo largo de los procesos de desprotonación 
sucesiva de los ácidos, dificultando su cuantificación. Entre las consideraciones del 
montaje experimental, destaca la importancia de realizar los ensayos a lecho cerrado, 
minimizando el intercambio de gases entre el aire circundante y la disolución. 
Adicionalmente, en la etapa de control, se determinó la conductividad de cada una de las 
disoluciones usando una celda conductimétrica Orion 013010MD. 
 
Resultados y Discusión 
La estimación de las concentraciones analíticas atiende a sus criterios preparativos, por 
lo que es posible establecer una función continua que describa la respuesta que se 
obtendría durante el proceso de valoración volumétrica. Así, el polinomio presentado en 
(5) representa la curva de valoración potenciométrica a cada volumen de adición del 
titulante conforme ocurren los cambios que se presentan en el valor del pH de la 
disolución. Su planteamiento retoma lo indicado en el balance de electroneutralidad, 
donde las concentraciones molares efectivas de cada uno de los miembros de la ecuación 
pueden ser sustituidas en función de sus respectivos parámetros operacionales de 
concentraciones y volúmenes.  
 

𝑣 =
(𝑉𝑇𝑜𝑡𝑎𝑙 )( 𝑂𝐻

−  − 𝐻+ ) +  (𝑉𝑎𝑙𝑖𝑐𝑢𝑜𝑡𝑎 )  ( 𝐶1Φ𝑃𝑂4
3− 

+𝐶2 𝜑𝐴𝑐𝑂−  +𝐶3𝜑𝐵(𝑂𝐻)4
−  ‐ 𝐶𝐵 )+(𝑉𝑎𝑐𝑖𝑑𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑛𝑡𝑒   𝐶𝑎𝑐𝑖𝑑𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑛𝑡𝑒)    

(𝐶𝑡𝑖𝑡𝑢𝑙𝑎𝑛𝑡𝑒+ 𝐻
+ − 𝑂𝐻−  )  

       (5) 

 

El establecimiento de una función continua confiere ciertas bondades al análisis teórico 
como la incorporación de variables correspondientes a parámetros operacionales que no 
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fueron invocados en la etapa de diseño. De esta forma es posible, incluso, verificar la 
concentración del titulante y la del agente acidificante inicial. Los resultados obtenidos se 
ejemplifican en la Figura 3.  
 

         
                        (a)                     (b)   

Figura 3. Control del buffer de Britton-Robinson. a) Ajuste no lineal típico de la curva de titulación del buffer. 
En azul, puntos experimentales; en rojo, polinomio. b) Capacidad amortiguadora en escala logarítmica del 
buffer considerando la dilución del sistema durante la valoración (βdil). 
 

El análisis de los datos obtenidos se realizó mediante un ajuste no lineal, en el que se 
buscó la coincidencia de los datos experimentales (n=101) con los reproducidos 
teóricamente. Para ello se modificaron los parámetros operaciones de las 
concentraciones a determinar y los valores de log(βn) asociados a cada cambio de 
especiación en los componentes de cada polisistema, como se observa en la Figura 3a. 
La concordancia de los datos fue tal que bajo la escala ilustrada resulta imposible 
distinguir la incertidumbre representada con los cinturones de confianza al 95%. 
Adicionalmente se realizó el cálculo la capacidad amortiguadora con dilución, βdil [3], que 

también corresponde a una medida de la capacidad que tiene un buffer para soportar los 
cambios de pH; sin embargo, ahora se considera el efecto de la dilución ante las 
perturbaciones dadas por un volumen definido de agente nivelante añadido 
experimentalmente (6). 

         𝛽𝑑𝑖𝑙 = 𝐶𝐵
𝑑𝑣

𝑑𝑝𝐻
 =  − 𝐶𝐴

𝑑𝑣

𝑑𝑝𝐻
             (6)  

 
De manera paralela, se empleó una variante del método para corroborar las 
concentraciones de los componentes. Se propuso la adición de Ca2+ para el retiro 
selectivo de los fosfatos totales mediante la precipitación de Ca3(PO4)2 en condiciones 
de alcalinización, con la subsecuente operación analítica de filtración. Con este proceso 
resultó viable la determinación del H3BO4 y CH3COOH con cuantitatividades de 99.3% y 
96.1% respectivamente (Figura 4). Este ejercicio resulta, de particular interés para ilustrar 
los conceptos de selectividad química y enmascaramiento en cursos regulares de 
Química Analítica en condiciones de amortiguamiento múltiple para sistemas 
heterogéneos.  
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                                            (a)                          (b)   
Figura 4. Control del buffer de Britton-Robinson mediante la adición de Ca2+ como agente enmascarante 
de fosfato. a) Ajuste no lineal típico de la curva de titulación del buffer tras el retiro de fosfatos insolubles. 
b) Diagrama de log(s´) = f(pH) de las especies de fosfato (0.02 mol/L) a pCa’ = 1.48. 
 

En los ajustes no lineales realizados para la curva de titulación tras el retiro de fosfatos, 
se obtuvieron coeficientes de determinación de R2 ≥ 0.992; mientras que para el caso en 
el que se realizó el análisis completo los valores ascendieron a R2 ≥ 0.999. Este proceso 
se realizó para cada una de las disoluciones buffer propuestas, permitiendo ofrecer tanto 
el valor de pH exacto como el correspondiente a la fuerza iónica de cada sistema 
perteneciente a la familia de disoluciones amortiguadoras. La Figura 5 contrasta de 
manera gráfica los datos obtenidos tras la etapa de control e invita a concluir que la 
medición conductimétrica de una disolución no es una vía para ajustar ni estimar el valor 
de la fuerza iónica pues como tal no existe una relación entre la conductividad medida 
con los valores efectivamente alcanzados de la fuerza iónica que pueda aplicarse de 
forma generalizada. Así, la conductividad depende de la abundancia relativa de cada 
especie en la fase dispersiva pues los iones poseen de manera intrínseca una 
conductividad molar límite a dilución infinita; mientras que la fuerza iónica  evalúa el 
producto de esas concentraciones efectivas y el cuadrado de sus cargas, haciendo que 
los componentes de un sistema que está compuesto mayormente por iones policargados 
(como los correspondientes al cambio de especiación del ácido fosfórico en ambientes 
alcalinos) incrementan abruptamente el valor de la fuerza iónica. 
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      (a)                   (b)    

Figura 5. Resumen de los datos obtenidos tras la etapa de control de las disoluciones amortiguadoras. a) 
Regresión lineal pH calculado vs pH de diseño. b) Conglomerado de resultados obtenidos para cada 
disolución amortiguadora. 

 

 

Conclusiones 
Existe una correlación lineal entre el valor del pH estimado de manera teórica y aquel que 
fue calculado mediante la determinación de las concentraciones exactas de los 
componentes globales de cada disolución amortiguadora. Esto permite afirmar que la 
metodología empleada resulta funcional y subsana los errores inicialmente mencionados 
en donde el pH suele ser ajustado mediante una lectura potenciométrica, dejando que el 
valor de la fuerza iónica sea desconocido o deliberadamente ajeno a los fines aplicativos. 
Es posible emplear este método para ajustar de manera exacta el valor del pH de una 
disolución para obtener un producto altamente controlado y caracterizado. Así, la 
presente metodología resulta conveniente para diseñar, preparar y realizar el control 
sistemático de disoluciones amortiguadoras multicomponente en términos de sus niveles 
de acidez e ionicidad, lo que permite orientar su aplicación, por ejemplo, al estudio de 
sistemas electroquímicos en donde se requieran medios de reacción específicos, 
conductores y en los que se evite el empleo de especies electroactivas. 
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Introducción 
La evolución de la industria alimentaria ha permitido el desarrollo de productos con mejor 
aspecto, sabor, olor y vida de anaquel mediante la incorporación de compuestos 
naturales o sintéticos, denominados como aditivos. En años recientes, ha surgido la 
preocupación por este tipo de compuestos ya que algunos de ellos son clasificados como 
contaminantes emergentes de alto impacto ambiental [1], cuya presencia en el medio 
ambiente puede originar problemas de contaminación cruzada y daños a la salud 
humana. Entre la gran variedad podemos encontrar a los colorantes, conservadores, 
edulcorantes entre otros [2].  
Los edulcorantes artificiales son sustancias químicas que se utilizan como sustitutos del 
azúcar en alimentos y bebidas debido a que tienen un mayor potencial endulzante y son 
bajos en calorías, sin embargo, el abuso de estos puede generar efectos en la salud; 
contaminación del suelo y agua [2]. Los colorantes, por su parte, son sustancias químicas 
que proporcionan tinte a un producto y son usados para mejorar la apariencia y devolver 
el color natural que se pierde durante el proceso de fabricación, sin embargo, pueden 
traer problemas de salud como alergias [3]. Aunado a los dos anteriores, tenemos a los 
conservadores que son considerados aditivos alimentarios; según la Food and Drugs 
Administration (FDA) son sustancias que se añaden a los alimentos para aumentar su 
estabilidad microbiológica y no necesariamente tienen valor nutricional pero sí retardan 
el tiempo de descomposición de los alimentos [4]. 
Debido a la problemática que representan, se han implementado diversas técnicas 
analíticas que permitan la identificación y determinación de edulcorantes, colorantes y 
conservadores. Dentro de estas técnicas de análisis se encuentran las cromatográficas, 
electroquímicas, entre otras. Sin embargo, la electroforesis capilar (EC) es una técnica 
de separación que tiene buena resolución y sensibilidad, además de ser una técnica 
rápida, económica, fácil de automatizar, lo que permite su uso en muestras complejas 
como alimentos o bebidas. [5] 
 
Parte Experimental 
Materiales y reactivos 
Las soluciones estándar utilizadas fueron preparadas mediante diluciones de soluciones 
madre de aspartame (ASP), fenilalanina (FEN), benzoato de sodio (BEN), sacarina 
(SAC), acesulfame-K (ACE), tartrazina (TAR), amarillo ocaso (AMA) a concentraciones 
de 500 y 100 mg L-1; estas soluciones se almacenaron en refrigeración siendo renovadas 
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cada 15 días. La solución del electrolito soporte consta de tetraborato de sodio 5 mmol L-

1 ajustado a pH 10. El ácido pícrico fue utilizado como estándar interno (E.I) en 
concentraciones de 15 y 30 mg L-1. Para la separación se utilizó un capilar de sílice 
fundida (41.7cm x 75 µm diámetro interno). 
 
Condiciones de análisis para el sistema de EC-UV 
Las condiciones de separación fueron para un proceso de separación convencional CE-
UV, la separación se realizó a un voltaje de 12 kV y longitud de onda de 215 nm; el capilar 
a una temperatura de 25°C y separación en polaridad normal.  
Cada día de trabajo el capilar se activó mediante la siguiente secuencia: NaOH 1 mol L-1 

15 minutos, NaOH 0.1 mol L-1 10 minutos, agua desionizada 10 minutos y finalmente el 
electrolito soporte 10 min. Entre cada análisis el capilar tenía lavados de la siguiente 
manera: NaOH 1 mol L-1 2 min, NaOH 0.1 mol L-1 1 min, agua desionizada 1 min y el 
electrolito soporte 2 min. 
 
Resultados y Discusión 
Optimización del sistema electroforético EC-UV 
La optimización del sistema electroforético (EC-UV) se realizó mediante el método 
univariable. Las siguientes variables a optimizar fueron: pH, voltaje de separación y 
composición del electrolito soporte. La solución estándar analizada en cada variable 
contenía los aditivos y E.I a una concentración de 10 mg L-1 y longitud de onda (λ) de 215 
nm. 
 
Efecto del pH 
Para llevar a cabo la separación por EC es necesario que los analitos estén en forma 
iónica, por lo que se debe mantener un pH fijo en el electrolito soporte [6]. Esto garantiza 
que los analitos se encuentran de forma desprotonada, lo que genera una movilidad 
electroforética dentro del sistema debido a la carga negativa que se genera.  
El efecto del pH se determinó de acuerdo con los valores de pKa de los aditivos en un 
intervalo de 8.0 a 10.0, con una variación de 0.5 entre cada uno [6]. Durante este estudio 
se analizó una solución estándar de los 7 aditivos (ASP, FEN, BEN, SAC, ACE, TAR, 
AMA) y E.I en una concentración de 10 mg L-1, voltaje de 12 kV y longitud de onda (λ) de 
215 nm. 
La Figura 1 muestra los electroferogramas obtenidos a diferentes valores de pH, como 
resultado se obtuvo que los electroferogramas con valores de pH 8.0, 8.5 y 9.0 no 
muestran una buena resolución e incluso no existe la presencia de señales analíticas que 
correspondan a los analitos de trabajo; a un pH 9.5 se empiezan a obtener algunas 
señales correspondientes de los edulcorantes (ASP, FEN, BEN, SAC, y ACE), de 
acuerdo a valores de pKa, sin la presencia de los colorantes (TAR, AMA); Sin embargo a 
pH=10 podemos observar todas las señales de los analitos de interés, por lo cual y en 
función de sus pKa´s, todos los analitos se encuentran cargados negativamente, 
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presentando buena separación y resolución analítica. Por lo cual se establece un pH 
óptimo de 10.0 en la separación de aditivos. 
 
Composición del electrolito soporte 
El compuesto seleccionado para preparar el electrolito soporte fue el tetraborato de sodio 
(Na2B4O7), se evaluó en un intervalo de concentraciones de 1 a 9 mmol L-1 de acuerdo 
con la bibliografía consultada [7]. En la Figura 2 se muestra los electroferogramas 
correspondientes en la separación de los aditivos, observando que a bajas 
concentraciones de electrolito se tiene una menor corriente eléctrica y consecuentemente 
el tiempo de migración de cada una de aditivos es nulo. A altas concentraciones del 
electrolito, se incrementa la viscosidad disminuyendo la corriente eléctrica y afectando el 
tiempo el tiempo de migración de los aditivos ocasionando un aumento del tiempo de 
retención de AMA. Es por lo anterior que cuando se trabaja a una concentración 
intermedia de 5 mmol L-1 se tiene una línea base más estable y la viscosidad del medio 
es baja, por lo que el tiempo de migración es menor, obteniendo una resolución y 
separación adecuada de los aditivos. 
 

 
 
Figura 1. Electroferogramas obtenidos en la evaluación de pH, a) pH=8.0, b) pH=8.5, c) pH=9.0, d) pH=9.5 
y e) pH=10.0. 
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Figura 2. Electroferogramas obtenidos en la evaluación de la composición del electrolito de Na2B4O7); a) 1 
mM, b) 3 mM, c) 5 mM, d) 7 mM y e) 9 mM. 

 
 
Voltaje de separación 
Establecida la concentración y pH del electrolito soporte se realizó la evaluación del 
voltaje aplicado durante la separación de los aditivos (Figura 3), se preparó una solución 
de todos los aditivos y E.I a 30 mg L-1, evaluando el voltaje de separación en un intervalo 
de 10 a 18 kV.  
Con base en los resultados obtenidos, se observó que a menor voltaje aumenta el tiempo 
de migración de los aditivos y viceversa, es decir, a voltajes altos el tiempo es tan corto 
que no se permite la separación los aditivos, por lo que se decide continuar trabajando 
con un voltaje en la separación de 12 kV, observando una separación adecuada con un 
menor tiempo de análisis.  
 

 
Figura 3. Electroferogramas obtenidos en la evaluación del voltaje de separación. A) 10 kV, b) 12 kV, c) 
14 kV, d) 16 kV y e) 18 kV. 

b) 
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Identificación de señales 
Para la identificación de cada señal se analizaron soluciones individuales de cada uno de 
los aditivos y el E.I en concentraciones conocidas, permitiendo la identificación con sus 
respectivos tiempos de migración. Una vez identificada cada una de las señales se 
preparó una solución que contenía los siete aditivos y E.I bajo las condiciones óptimas 
seleccionadas para el sistema de EC-UV; Electrolito soporte 5 mmol L-1, ajustado a pH 
10, 12 kV y 215 nm (Figura 4). 
Una vez identificadas las señales, se observa que cada analito tiene una absorbancia 
distinta lo que generan señales con intensidades diferentes generando diferencias 
significativas en términos de sensibilidad analítica, para ello se establece una relación de 
concentraciones de 1:3, donde la relación 1: SAC, BEN y ACE que fueron los analitos 
que tuvieron mayor absorbancia y la relación 3: FEN, ASP, TAR y AMA fueron los de 
menor absorbancia. 

 
Figura 4. Electroferograma obtenido al análisis de una solución de 15 mg L-1 de E.I (ácido pícrico); SAC, 
BEN y ACE 30 mg L-1; FEN, ASP, TAR y AMA 90 mg L-1. Analizado a 12 kV y 215 nm.  

 
Obtención de parámetros analíticos 
Se construyeron curvas de calibrado manteniendo la relación 1:3 (SAC, BEN, ACE: FEN, 
ASP, TAR, AMA), se realizó en un intervalo de 0.25 a 15 mg L-1 manteniendo constante 
la concentración del E.I de 15 mg L-1. Los resultados obtenidos de la curva de calibrado 
se muestran en la Tabla 1. Las áreas de los picos obtenidos en unidades arbitrarias (A.U.) 
fueron medidas, construyendo la línea de calibrado a partir de las relaciones de área. Los 
Límites de Detección (LOD por sus siglas en inglés) fueron calculados mediante la 
relación señal/ruido igual a 3.29; para los Límites de Cuantificación (LOQ por sus siglas 
en inglés), considerado que debe tener un valor 3 veces mayor que LOD, conforme las 
recomendaciones de IUPAC. 
Para evaluar la precisión y exactitud se realizaron pruebas de repetitividad y 
reproducibilidad evaluados a dos niveles de concentración y por triplicado de análisis. Se 
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calculó la desviación estándar relativa (%DER) < 10% en todos los casos, tal y como se 
muestra en la tabla 2. 
 

Tabla 1. Parámetros analíticos del sistema EC-UV para la determinación de aditivos. 

Aditivo Pendiente 
b1 (mg L-1) 

Ordenada 
b0 (mg L-1) 

r2 LOD 
 (mg L-1) 

LOQ  
(mg L-1) 

FEN 0.0139 0.0006 0.998 1.0169 3.0508 

ASP 0.0294 -0.0021 0.998 1.0284 3.0851 

BEN 0.0644 -0.0117 0.996 0.8812 2.6435 

SAC 0.1057 0.0012 0.997 0.7241 2.1723 

ACE 0.0633 -0.005 0.995 1.0053 3.0158 

TAR 0.0725 0.0329 0.997 1.7453 5.2376 

AMA 0.0558 0.0466 0.992 3.4165 10.2495 

 
 

Tabla 2. % DER desviación estándar relativa de las áreas. (% DER, n=3); a CE-UV; 2.5 mg L-1 y 7.5 mg L-

1; b CE-UV; 7.5 mg L-1 y 22.5 mg L-1. 

 %DER Repetitividad   %DER Reproducibilidad 

 

a 2.5 mg 

L-1 a7.5 mg L-1  

a2.5 mg L-

1 a7.5 mg L-1 

 

b7.5 mg L-

1 

b22.5 mg L-

1   

b7.5 mg L-

1 

b22.5 mg L-

1 

Aditivos %DER %DER %DER %DER 

FEN b 1.68 b 2.33 b 6.79 b 4.14 

ASP b 3.71 b 1.21 b 7.73 b 8.73 

BEN a 1.72 a 1.36 a 2.45 a 3.27 

SAC a 1.30 a 1.34 a 1.82 a 4.55 

ACE a 1.80 a 1.59 a 4.87 a 5.54 

TAR b 3.56 b 1.81 b 4.31 b 5.61 

AMA b 1.38 b 6.52 b 4.87 b 7.44 

 
 
Conclusiones 
La metodología propuesta brinda una buena separación e identificación de los aditivos 
de interés, además de proporcionar rapidez, permitiendo buena reproducibilidad y 
sensibilidad analítica y realizar varios análisis al día  
Las condiciones óptimas de separación y análisis para edulcorantes, colorantes y 
conservadores alimentarios mediante EC-UV fueron: electrolito soporte de tetraborato de 
sodio 5 mmol L-1 a pH 10.0, con un voltaje de separación de 12 kV a una longitud de onda 
de 215 nm. 
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Introducción 
Los biocombustibles se obtienen a través de recursos naturales o de residuos orgánicos, 
y son renovables, por lo tanto, son una fuente sostenible de combustible, se consideran 
una forma importante de progreso tecnológico para disminuir las emisiones de gases de 
efecto invernadero y reducir la contaminación. El biodiésel es un combustible renovable 
y limpio que se obtiene a partir de lípidos naturales como el aceite vegetal o la grasa 
animal mediante procesos industriales de transesterificación [1], es bajo en azufre, emite 
un bajo nivel de partículas nocivas como CO, es biodegradable, tiene un alto punto de 
inflamación, mejor viscosidad y no es tóxico [2]. La gran desventaja de la producción de 
biodiésel es que su principal subproducto es el glicerol, generalmente, del 10 al 20% del 
volumen total se compone de glicerol. Esto ha provocado que el valor del glicerol esté 
disminuyendo en el mercado global [3] y representa una seria amenaza para la industria 
de los biocombustibles, debido a los costos de eliminación y purificación, además de ser 
un problema ambiental, ya que no se puede eliminar en el medio ambiente ([1, 3, 4]. 
Aunque el glicerol es una materia prima y tiene más de 2000 usos en industrias como 
alimentos, cosmética y farmacia, entre otras, la enorme e incesante producción de 
biodiésel está provocando que se trate como un producto de desecho [3, 5]. La mala 
gestión de este residuo ha llevado a los investigadores a encontrar una solución de 
reciclaje, con el fin de mantener la sostenibilidad que alivia el impacto ambiental y al 
mismo tiempo impulsa el mercado de los biocombustibles. La fabricación de productos 
químicos de valor agregado a partir de glicerol crudo es la única forma de mejorar el valor 
del glicerol y reemplazar los costos de su eliminación y purificación con una aplicación 
más inteligente. Empleando métodos electroquímicos, la oxidación de glicerol se puede 
realizar a temperatura ambiente, en presencia de agua y un electrolito soporte (NaOH o 
KOH para medio alcalino). Debido a sus tres grupos hidroxilo, el glicerol es un material 
con alto potencial para varios productos químicos finos o de valor agregado. Los 
compuestos de valor agregado que se pueden producir a partir de la conversión 
electroquímica de glicerol incluyen gliceraldehído, dihidroxiacetona, ácido glicólico, ácido 
glicérico, ácido láctico, ácido tartrónico y ácido mesoxalico, entre otros. [3]. Las 
reacciones de electrooxidación correspondientes son catalizadas por varios metales 
como paladio, platino, bismuto u oro [6]. Los catalizadores de Au son más activos para la 
oxidación de glicerol en medios alcalinos que en medios ácidos [2, 7], además este metal 
es más abundante y menos costoso que otros metales nobles, es más selectivo, estable 
y menos propenso a envenenarse por subproductos adsorbidos. En este trabajo se 
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presenta la síntesis de nanopartículas de Cu y Au soportadas en una mezcla de MWCNT 
y CeO2, a través de síntesis intermatricial, posteriormente por desplazamiento galvánico 
se sintetizaron nanopartículas bimetálicas CuAu, para evaluar sus propiedades catalíticas 
frente a la electrooxidación de glicerol empleando voltamperometría cíclica. Los 
electrocatalizadores se caracterizaron a través de técnicas instrumentales tales como: 
espectroscopía infrarroja y difracción de rayos X. Finalmente se realizó un diseño de 
experimentos multifactorial para encontrar la composición adecuada para el catalizador 
más eficiente del sistema Cu-Au NPS/ MWCNTs-CeO2 
 
Parte experimental 
Funcionalización de nanotubos de carbono de pared múltiple (MWCNT) 
Los MWCNT se funcionalizaron basándose en el procedimiento descrito en [8], con 
algunas modificaciones: Se pesaron 250 mg de MWCNT y se colocaron en un matraz 
bola de dos bocas de 30 mL. Se midieron 13.5 mL de HNO3 y 15 mL de H2SO4 en 
probetas. Posteriormente se colocaron los 13.5 mL de HNO3 en un vaso de precipitados 
de 50 mL dentro de un baño de hielo y se agregaron lentamente los 15 mL de H2SO4. Se 
colocó el matraz bola en una canastilla de calentamiento a 60 oC. Una vez alcanzada la 
T, se llevó a cabo la reacción por 90 minutos. Pasado el tiempo, se agregaron 300 mL de 
agua desionizada para detener la reacción. Se filtraron a vacío los nanotubos y se lavaron 
varias veces con agua desionizada hasta que el pH de las aguas de lavado fue neutro. 
Finalmente se secaron a vacío los nanotubos de carbono en la estufa a 65 oC durante 24 
h. 
 
Síntesis de nanopartículas de Cobre soportadas en MWCNT funcionalizados  
Se pesaron 50 mg de MWCNT y se añadieron 20 mL de NaBH4, se agitó y sonicó por 5 
minutos, al cabo de este tiempo se añadieron gota a gota 10 mL de una solución de Cobre 
(II) 0.02 mol/L bajo sonicación constante, se dejó sonicando por 60 minutos. Se añadió 
gota a gota el volumen restante de NaBH4 y continuó la sonicación por 60 minutos más. 
Posteriormente, se dejó reposar por unos minutos para filtrar a vacío. Finalmente se 
secaron a vacío los nanotubos de carbono en la estufa a 65 °C durante 24 h. 
 
Síntesis de nanopartículas bimetálicas por desplazamiento galvánico  
Se añadieron 10 mL de agua desionizada a 25 mg de MWCNT, se agitaron y sonicaron 
durante 5 minutos. Posteriormente se añadió la disolución de HAuCl4 1000 ppm y se 
sonicó por dos horas. Al término de este tiempo se dejó reposar por unos minutos para 
filtrar a vacío. Finalmente se secaron a vacío los nanotubos de carbono en la estufa a 65 
°C durante 24 h. 
 
Síntesis de CeO2  
Se sintetizó a través de un método asistido por microondas: se pesó aproximadamente 1 
gramo de nitrato de cerio (III) hexahidratado. Se disolvió en agua desionizada y se 
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añadieron 10 mL de NaOH 3 mol/L., hasta una temperatura de 180 oC. Finalmente, se 
lavó con ácido nítrico, agua desionizada y etanol. 
 
Preparación de tintas catalíticas  
Se pesaron 5 mg del catalizador deseado, se añadieron 425 μL de agua desionizada, 50 
μL de nafión y 50 μL de isopropanol. Se agitó ligeramente y se dejó sonicar hasta que la 
mezcla se integró por completo. Se depositaron 5 μL de la tinta obtenida en un electrodo 
de carbón vítreo previamente pulido a espejo. 
 
Voltamperometría Cíclica  
Se utilizó un electrodo de carbón vítreo como electrodo de trabajo, un electrodo de 
mercurio/óxido de mercurio como electrodo de referencia y un electrodo de platino como 
electrodo auxiliar. Como electrolito soporte se empleó NaOH 0.5 mol/L, la disolución de 
glicerol se preparó a una concentración 0.1 mol/L.  
 
Diseño de experimentos factorial 32  
Se variaron las concentraciones de Au y CeO2 en el electrocatalizador (factores) para 
evaluar su probable influencia sobre la actividad catalítica mediante voltamperometría 
cíclica. Las variables respuesta fueron la relación de áreas entre ambas oxidaciones y el 
potencial de inicio de oxidación. Se realizaron 9 experimentos, variando la cantidad de 
oro en tres niveles: 1.5%, 3% y 4.5%. El CeO2 también se añadió en tres niveles: 10%, 
17.5% y 25%. 
 
Resultados y discusión 
Funcionalización  
 

 
Figura 1. Espectro IR de nanotubos de carbono funcionalizados, obtenido por transformada de Fourier utilizando la 

técnica de pastillas de KBr, desde 400 cm -1 hasta 4000 cm-1  
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La espectroscopia infrarroja es útil para identificar los grupos funcionales presentes, 
después de la funcionalización de los nanotubos de carbono se midió el espectro IR para 
comprobar que los grupos oxigenados se adsorbieran en ellos. En la Figura 1 se observan 
las bandas correspondientes a la funcionalización, la banda de absorción en              
3428.53 cm-1 es debida al estiramiento del enlace O-H, la banda en 1570.83 cm-1 indica 
la presencia de enlace N-O perteneciente a los grupos nitro, en 1715.32 cm-1 se observa 
el estiramiento del puente de hidrógeno inter carboxílico COOH, la señal en               
1637.76 cm-1 también corresponde a COOH. En 1179.33cm-1 y 1064.4 cm-1 las señales 
corresponden a la deformación MWCNT-OH, las bandas alrededor de 2100 cm-1 y 2300 
cm-1 corresponden a los enlaces entre carbonos. 
 
Análisis elemental  
 
 

Carbono Hidrogeno Nitrógeno  

89.34% 0.5% 2.1% 

89.33%  0.49% 2.1% 

 

Se encontró que la relación molar entre Carbono y Nitrógeno es 
𝑁

𝐶
= 0.02, este análisis 

representa el grado de funcionalización de los nanotubos de carbono. 
 
Difracción de rayos X 
 

 
Figura 2. Difractograma de la muestra de CeO2. 

Se empleó difracción de rayos X para determinar el tamaño promedio del cristal y la fase 
cristalina obtenida. En la Figura 2 se observan los picos de difracción correspondientes 
al Óxido de Cerio (IV), utilizando la ecuación de Scherrer se determinó que el tamaño de 
partícula es de 14.7 nm.  
 

Tabla 1. Resultados del análisis elemental de los Nanotubos de Carbono funcionalizados 
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Voltamperometría cíclica  
Como se observa en la Tabla 2, en los catalizadores que tienen 10% y 17.5% de CeO2 la 
relación de áreas entre la primera y la segunda oxidación es mayor cuando se añade 3% 
de oro, por lo que no es necesario utilizar mayores cantidades de oro para mejorar la 
reducibilidad del catalizador, mientras que, el potencial de máximo de pico no aumenta 
respecto al incremento de la cantidad de CeO2, a pesar de no ser un buen conductor no 
se requiere aumentar la energía para oxidar al glicerol, esto puede deberse a que mejora 
la actividad catalítica debido a que oxida los intermedios adsorbidos en el material. En la 
figura 3 se observa el voltamperograma del catalizador que presentó la menor relación 
de áreas. 
 
 

Catalizador Relación de áreas Potencial de máximo de 
pico (V) 

Au 1.5% Ce10% 3.9708 0.2567 

Au 3% Ce10% 4.41864 0.2548 

Au 4.5% Ce10% 3.6679 0.2555 

Au 1.5% Ce 17.5% 3.8939 0.2427 

Au 3% Ce 17.5% 4.2985 0.2541 

Au 4.5% Ce 17.5% 2.9007 0.2494 

Au 1.5% Ce 25% 2.9535 0.2370 

Au 3% Ce 25% 2.4088 0.2506 

Au 4.5% Ce 25% 2.3528 0.2405 

 

 
 

Figura 3. Voltamperograma de catalizador con 4.5% Au y 25% CeO2 

 

Tabla 2. Resumen de datos de voltamperometría cíclica 
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Diseño de experimentos 
Al realizar un diseño de experimentos tomando en cuenta dos factores (cantidad de Au y 
de CeO2 en el catalizador) y dos respuestas (Relación de áreas y Potencial de inicio de 
oxidación) se observó que la relación de áreas entre la primera y la segunda oxidación 
es máxima cuando la cantidad de Au añadida es de 3% y la cantidad de CeO2 es 10%. 
El potencial de máximo pico es mayor cuando se añade Au 3% y 10% de CeO2. 
 
Conclusiones 
Una mayor relación entre áreas indica que el catalizador no se desactiva tan fácilmente, 
de los nueve catalizadores bimetálicos, el que presenta la mayor relación de áreas es el 
que tiene la menor cantidad de CeO2 (10%) y la cantidad intermedia de Au (3%). 
Aunque se incremente la cantidad de CeO2 el potencial de máximo de pico no aumenta, 
al contrario, disminuye por lo que no se está viendo afectada la conductividad del material 
ni la actividad catalítica. Esto puede atribuirse a las propiedades oxofílicas del CeO2 y a 
su rápido y reversible proceso redox Ce4+ /Ce3+ que ocurre en la red, donde se transfiere 
el oxígeno de la fase gaseosa a la superficie sólida donde ocurre la reacción química. 
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Introducción 
La Euphorbia antisyphilitica Zucc es un arbusto endémico que crece en el Norte de 
México y en algunas partes de Estados Unidos de América, principalmente en zonas 
semidesérticas.[1] Es un arbusto sin flores, de tallos largos, erectos y grisáceos; dichos 
tallos exudan un tipo de cera que previene de la evaporación de agua del arbusto en 
tiempos de sequía, esta cera está compuesta principalmente de hidrocarburos, ésteres y 
alcoholes.[2] La producción de cera de Euphorbia antisyphilitica Zucc, comúnmente 
conocida como cera de candelilla, es una de las actividades económicas más importantes 
de las regiones semiáridas del país, esto debido a su versatilidad funcional, pues es 
utilizada en el recubrimiento de frutos, manufactura de productos abrillantadores, en la 
industria cosmética, mecánica y plástica, así como en la medicina.[3] El método actual 
de obtención de cera de Euphorbia antisyphilitica Zucc utiliza agentes de extracción 
corrosivos como el ácido sulfúrico concentrado [4], este método de extracción produce 
solamente en el estado de Coahuila, reconocido como el principal productor, de 60 a 120 
toneladas de residuos al año. Estos residuos estan compuestos de celulosa, lignina y 
compuestos polifenólicos que se pretende sean utilizados de manera alternativa con el 
objetivo de establecer una economía circular orientada al desarrollo sustentable de este 
proceso de extracción. [5] Debido a la cantidad de residuo disponible, el bagazo de 
Euphorbia antisyphilitica Zucc, supone un área de interés para su uso como adsorbente 
en el tratamiento de aguas contaminadas con metales pesados. En la actualidad, se ha 
reportado que los residuos de biomasa pueden ser utilizados como bioadsorbentes en el 
tratamiento de aguas, algunos de los residuos utilizados son las cascaras de: naranja, 
pimienta, corteza de eucalipto, etc. Estos bioadsorbentes, al igual que el bagazo de 
Euphorbia antisyphilitica Zucc provienen de residuos maderables, y por lo general son 
modificados para aumentar su capacidad de adsorción. [6] La adsorción es un proceso 
de fijación de moléculas en la superficie de un material sólido que es posible gracias a 
las fuerzas de atracción intermoleculares entre sitios activos presentes en el adsorbente 
y del sustrato. [7] Fundamentalmente, se reconocen dos tipos de adsorción, la adsorción 
física (fisiadsorción) y la química (quimiadsorción) y difieren principalmente en las 
interacciones adsorbente-sustrato, pues en la adsorción física las principales 
interacciones son las de tipo Van der Waals mientras que, en la química, simulan enlaces. 
[8] Cuando la adsorción esta derivada de residuos de biomasa se le conoce como 
bioadsorción y depende, primordialmente, de los compuestos orgánicos capaces de 
intercambiar iones metálicos. [9] La bioadsorción es posible debido a ciertos grupos 
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funcionales dispuestos hacia el exterior celular y son por lo general componentes de 
paredes celulares, por ejemplo, los grupos carboxilo, amino, hidroxilo, fosfato y sulfhidro. 
Dentro de los principales componentes de los bioadsorbentes se pueden reconocer dos 
tipos de grupos funcionales, aquellos que son débilmente reactivos (lípidos o glucanos 
donde la reactividad es debida al grupo hidroxilo) o fuertemente reactivos (ácidos 
carboxílicos, ligninas, polifenoles y aminoácidos) [10] debido a la riqueza en celulosa, 
lignina y compuestos polifenólicos del residuo de Euphorbia antisyphilitica Zucc [5] el 
objetivo de este trabajo fue evaluar su capacidad como bioadsorbente de Cd, Cr, Ni y Pb 
presentes en agua. 
 
Parte Experimental 
Tratamiento del residuo de Euphorbia antisyphilitica Zucc (cera de candelilla)  
Los residuos de candelilla se lavaron con agua del grifo para remover el exceso de tierra, 
después se colocaron en papel estraza para eliminar el exceso de agua, a continuación, 
se llevaron a la estufa a 80°C durante 2h para eliminar toda la humedad. Los residuos 
secos se trituraron utilizando un procesador de alimentos y fueron tamizados utilizando 
un Rotap y un tamiz malla 100 (tamaño de partícula de 149 µm). 
Una parte de estas partículas se tomaron para realizar un segundo tratamiento, para el 
que se pesaron 10 g de las partículas en un vaso de precipitado de 250 ml, al cual se le 
añadieron 60 ml de agua desionizada y se agitaron hasta hidratación completa para 
posteriormente filtrarlos utilizando un sistema de filtración por gravedad con papel 
Whatman #41, las partículas que se retuvieron en el papel se colocaron nuevamente en 
un vaso de precipitado y se añadieron nuevamente 60 mL de agua desionizada, este 
procedimiento se realizó 12 veces. Finalmente las partículas lavadas se llevaron a la 
estufa a 80°C durante 2 horas para eliminar la humedad. 
 
Diseño de estudio multifactorial 23 

Para evaluar la capacidad de remoción de las partículas de los desechos de Euphorbia 
antisyphilitica Zucc se realizó a un diseño factorial 23, las variables de estudio se pueden 
ver en la tabla 1. Se obtuvieron ocho tratamientos y los valores se obtuvieron de forma 
aleatoria. 
 
Tabla 1. Variables de estudio en el diseño factorial 23 utilizando Euphorbia antisyphilitica Zucc como 
bioadsorbente. 

Variables de estudio Nivel bajo (-1) Nivel alto (1) 

A: g de bioadsorbente  0.05 0.1 

B: Velocidad de agitación (rpm) 360 1200 

C: Tiempo de agitación (min) 1 2 
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El diseño factorial propuesto se realizó en dos ocaciones, en la primer ocasión se utilizo 
el bioadsorbente sin lavados y en la segunda ocasión se utilizó el bioadsorbente 
previamente lavado. Esto con el fin de determinar si se puede omitir el lavado del 
bioadsorbente y así disminuir los costos de operación. 
 
Procedimiento General  
En vasos de precipitado con capacidad de 100 ml se pesaron los g del bioadsorbente 
(con y sin lavados) propuesto para cada tratamiento, se les añadió 15 ml de un 
multiestándar con 1mg/L de Cd, Cr, Ni y Pb (se utilizaron estándares certificados de 1000 
mg/L de la marca AccuStandard de cada metal), se llevaron a una parrilla de agitación 
magnética donde se ajustaron las velocidades de agitación, y el tiempo de agitación de 
acuerdo a cada uno de los valores propuestos en el diseño factorial. Finalmente se 
filtraron las disoluciones obtenidas de cada tratamiento utilizando el sistema de filtración 
antes mencionado. Las 16 disoluciones se llevaron al Espectrofotómetro de Absorción 
Atómica con Flama (Varian 240FS) para determinar la concentración de Cd, Cr, Ni y Pb. 
 
Resultados y Discusión 
En la tabla 2 se presentan los tratamientos con los valores de cada variable que se 
obtuvieron aleatoriamente.  

 
Tabla 2. Tratamientos obtenidos del diseño factorial 23, junto con los valores de las variables de gramos 
de bioadsorbente (A), velocidad de agitación (B) y tiempo de agitación (C).  

Tratamientos A B C 

1  -1 1 1 

2 1 1 1 

3 -1 -1 1 

4  1 -1 1 

5  1 1 -1 

6 1 -1 -1 

7 -1 1 -1 

8 -1 -1 -1 

 
En la tabla 3 se presentan los parámetros instrumentales utilizados para la cuantificación 
de Cd, Cr, Ni y Pb.  
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Tabla 3. Parámetros Instrumentales utilizados en la cuantificación de los metales estudiados. 

Metal Slit (nm)  (nm) 
Flujo aire/acetileno 

(L/min) 
Corriente de 

lámpara 

Cd 0.5 228.8 13.88/2.29 4 

Cr 0.2 357.9 13.33/3.04 6 

Ni 0.2 232 14.03/2.25 5 

Pb 1 217 13.75/2.14 11 

 
Previo a la cuantificación de los metales de estudio se realizaron las curvas de calibrado 
para cada uno, en la tabla 4 se presentan los parámetros analíticos que se obtuvieron de 
cada metal. 
 
Tabla 4. Parámetros analíticos. 

Metal Intervalo de trabajo Ecuación R2 LD 

Cd 0.2 a 1 mg/L 0.3195x - 0.0014 0.9982 0.0014 

Cr 0.5 a 2.5 mg/L 0.0643x + 0.0041 0.9997 0.0070 

Ni 0.3 a 1.5 mg/L 0.0696 – 0.0015 0.9997 0.0009 

Pb 0.5 a 2.5 mg/L 0.0337x – 0.0022 0.9993 0.0087 

 
Una vez que se obtuvieron las concentraciones de los metales presentes en las 
disoluciones, se determinó el porcentaje de remoción de cada metal. 
En la figura 1 se presentan los porcentajes de remoción de los metales de estudio 
utilizando el bioadsorbente con y sin lavados. 
 

 
Figura 1. Porcentajes de remoción de Cd, Cr, Ni y Pb utilizando el bioadsobente. a) sin lavados; b) con 
lavados. 
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Al comparar los porcentajes de remoción de la figura anterior se observa una mayor 
remoción utilizando las partículas del bioadsrobente con lavados, además, las 
disoluciones acuosas obtenidas de cada tratamiento no presentaron color, por lo que se 
decidió utilizar estos porcentajes para realizar el ANOVA, los resultados del ANOVA se 
presentan en la figura 2 donde se observan los diagramas de pareto de cada uno de los 
metales estudiados. 
En la figura 2b podemos observar que las variables estudiadas para la remoción de Cr 
presentan un efecto estándar menor al margen de error (línea azul), por lo tanto, no 
presentan significancia y el color fucsia de las barras indica que el valor de las variables 
estudiadas a niveles altos presenta los mejores porcentajes de remoción. En la figura 2d 
se observa que las tres variables de estudio para la remoción de Pb presentan un efecto 
estándar menor al margen de error, esto nos indica que no presentan significancia, sin 
embargo, solo dos variables (tiempo de agitación y velocidad de agitación) nos indican 
que la utilización de los valores a niveles altos supone una mayor remoción y la tercer 
variable (gramos de adsorbente) presenta una barra color rojo que nos indica que el valor 
a nivel bajo presenta una mejor remoción de Pb. En las figuras 2a y 2c presentan un 
comportamiento similar dos de las variables estudiadas para la remoción de Cd y Ni 
(tiempo de agitación y gramos de adsorbente) indicando que a niveles altos de los valores 
estudiados presentan una mayor remoción, por el contrario, la variable de velocidad de 
agitación presenta un efecto estandar mayor que el margen de error, indicando que 
presenta una diferencia significativa a valores de niveles altos, sin embargo, ya no fue 
posible estudiar un valor más alto debido a que la parrilla de agitación nos limita a 1200 
rpm, considerandola como valor óptimo para una mayor remoción de ambos metales. En 
la tabla 5 se presentan las variables óptimas para la remoción de los cuatro metales 
estudiados. 

 
Figura 2. Diagramas estandarizados de Pareto para a) cadmio, b) cromo, c) niquel y d) plomo.   
 
Tabla 5. Valores óptimos de las variables de estudio (gramos de bioadsorbente (A), velocidad de agitación 
(B) y tiempo de agitación (C)) para la remoción de Cd, Cr, Ni y Pb. 

Metal A B C 

Cd 0.1 1200 2 

Cr 0.1 1200 2 

Ni 0.1 1200 2 

Pb 0.05 1200 2 
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Una vez que se obtuvieron los valores óptimos de las variables de estudio para cada 
metal se realizaron pruebas de repetibilidad. Se utilizaron tres tratamientos para 
determinar el porcentaje de remoción de Pb y tres tratamientos para determinar el 
procentaje de remoción de Cd, Cr y Ni, en ambas pruebas de repetibilidad se utilizó el 
multiestándar  de 1 mg/L de cada metal. Los resultados se presentan en la figura 3. 

 
Figura 3. Porcentajes de remoción de Cd. Cr, Ni y Pb de las pruebas de repetibilidad a) variables óptimas 
para Pb y b) variables óptimas para Cd, Cr y Ni. 

 
En la figura anterior se puede observar que se removió el 100 % de Pb y también se 
alcanzó a remover el 100 % de Cr, los porcentajes de remoción de Cd fueron favorables 
debido a que son mayores del 93 %, mientras que la en el caso de Ni apenas se alcanzó 
a remover más del 83 %. 
 
Conclusiones 
Los resultados de este estudio demuestran que el residuo de la producción de cera con 
Euphorbia antisyphilitica Zucc o cera de candelilla puede utilizarse como bioadsorbente 
de Pb, Cr, Cd y Ni. Si bien, puede ser utilizada sin lavados, se obtienen mejores 
porcentajes de remoción con el bioadsorbente lavado. El bioadsorbente es mucho más 
afín con Pb, puesto que para remover con totalidad este metal es suficiente una mínima 
cantidad de Euphorbia antisyphilitica Zucc. Con 1 g de bioadsorbente se puede remover 
20 mg/L de Pb, 10 mg/L de Cr, 9.3 mg/L de Cd y 8.3 mg/L de Ni 
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Introducción 
El cacao es el fruto proveniente del árbol de cacao; es conocido por su nombre científico 
como “Theobroma cacao” que en griego significa “Alimento de los dioses”. En la época 
prehispánica el cacao se utilizó como un tipo de moneda, la cual era empleada en los 
intercambios comerciales, también se utilizaba en los rituales o ceremonias, como 
alimento, y en la preparación de bebidas exclusivas para las personas con más poder 
de la época. [1] Su área de distribución natural abarca desde la cuenca sur del 
Amazonas hasta la región meridional de México. A nivel mundial se producen alrededor 
de 4.84 millones de toneladas de cacao al año; el 45% de esta producción proviene de 
Costa de Marfil y México ocupa el decimoprimer lugar con el 0.8% de la producción 
mundial. En México se producen 29,457 toneladas de cacao al año. Entre los principales 
estados de la República Mexicana en los que se produce el cacao se encuentran 
Tabasco (68.59%), Chiapas (30.97%) y Guerrero (0.42%). [2] 
Para plantear parámetros de calidad en muestras de cacao es necesario conocer su 
composición y para ello se requiere cuantificar diferentes compuestos, entre los que se 
encuentran los siguientes: teobromina, cafeína, azúcares reductores, lípidos, 
compuestos polifenólicos, ácidos grasos, proteínas y algunos minerales. [4] 
La teobromina, la cafeína y los azúcares reductores son compuestos solubles en agua. 
La cafeína representa alrededor del 0.2 % de la composición del cacao y combinada 
con la teobromina pueden reducir el riesgo de enfermedades neurodegenerativas. Los 
granos de cacao contienen altas concentraciones de polifenoles, aproximadamente del 
12-18% del peso seco de granos sin fermentar. [5]. 
En el presente trabajo se muestran los resultados de la determinación de teobromina, 
cafeína, azúcares reductores, sacarosa, humedad y % m/m de grasas para establecer 
parámetros de calidad en muestras de cacao verde mexicano provenientes de Tabasco, 
por métodos electroquímicos, potenciométricos y gravimétricos. 
 
Parte experimental  
Determinación de humedad 
Se pesaron 10 g de semillas de cacao verde, se descascarilló manualmente y se volvió 
a pesar. Las semillas de cacao descascarilladas se molieron en un molino eléctrico para 
café y se pesó el polvo de cacao molido. 
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La determinación de humedad se llevó a cabo por gravimetría de volatilización a 
diferentes temperaturas: 65.6, 79.4, 93.3, 107.0 y 121.11 °C, con el fin de encontrar la 
temperatura más adecuada para la determinación de humedad. 
 

Tratamiento de la muestra 
Extracción orgánica de aceites de cacao 
Se pesaron 10 g de cacao verde molido y descascarillado y se dejó a reflujo por 1 hora 
con 25 mL de hexano, con el fin de extraer la grasa de la muestra. Terminado el reflujo 
se secó la muestra al vacío durante 1 hora con una trampa para atrapar el hexano y se 
pesó el polvo de cacao obtenido. Esta operación se repitió 3 veces más, con el propósito 
de incrementar el rendimiento de la extracción de la grasa del cacao. 

 
Extracción Soxhlet del cacao 
Para realizar el resto de las determinaciones el cacao molido se sometió a una 
extracción con un equipo Soxhlet. Para esto 6.4068 g del polvo de cacao se colocaron 
en un cartucho de algodón envuelto en un papel filtro, junto con 100 mL de agua 
desionizada. La extracción se realizó hasta completar 12 ciclos, después de los cuales 
el extracto obtenido se centrifugó por 20 minutos a 3000 rpm una vez que alcanzó la 
temperatura ambiente. El sobrenadante obtenido se separó y se llevó a 100.0 mL con 
agua desionizada (disolución I). De esta disolución, se tomaron 50 mL para la 
determinación de azúcares reductores, mientras que los 50 mL restantes (disolución II) 
se sometieron a 4 extracciones sucesivas con 10 mL de cloroformo cada una. Cada 
porción de extracto orgánico se recolectó por separado. 
 
Determinación de azúcares reductores y sacarosa 
La determinación de azúcares reductores y sacarosa se llevó a cabo por la reacción de 
Fehling; se prepararon disoluciones de Fehling A (CuSO4 0.2498 mol L-1), Fehling B 

(NaOH 2.098 mol L-1 + C4H4KNaO6٠4H2O 1.2 mol L-1) y Glucosa 0.015 mol L-1. 
 
Determinación de azúcares reductores mediante titulación redox por retroceso 

El montaje experimental consistió en un electrodo de referencia (Ag/AgCl/KCl 3 mol L-1) 
y uno de trabajo (Cu) en una celda con 2.0 mL de disolución Fehling A y B, 
respectivamente, bajo calentamiento. Cuando se alcanzó la temperatura de ebullición 
se añadieron 5.0 mL de la disolución I, observando que la mezcla se volvió de un color 
ligeramente verdoso debido a la reacción entre los azúcares reductores de la muestra y 
el cobre(II) de la disolución de Fehling. Posteriormente, el cobre(II) remanente se tituló 

por retroceso con una disolución de glucosa estandarizada 0.01525 mol L-1. El punto de 
equivalencia se determinó potenciométricamente. 
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Determinación de sacarosa invertida 

A 5.0 mL de la disolución I se le agregaron 3 gotas de HCl concentrado y se dejó en 
reposo toda la noche para permitir que ocurra la inversión por hidrólisis ácida de la 
sacarosa (disolución III). Después se repitió el mismo procedimiento para la 
determinación de azúcares reductores con la reacción de Fehling, pero ahora añadiendo 
la disolución III. [6] 
 
Determinación de cafeína 
Cada extracto orgánico se sometió a un proceso de evaporación para reducir su 
volumen a una décima parte y llevarlo posteriormente a un volumen final de 10.0 mL 
con agua desionizada (disolución IV). Para el análisis electroquímico de la cafeína se 
utilizó la técnica de polarografía diferencial de impulsos y el método de adiciones 
estándar, bajo las siguientes condiciones: potencial de inicio: 0.0499 V, potencial final: -
0.4999 V, amplitud de pulso: -0.05 V, tiempo de pulso: 1 s, velocidad de barrido: 5 mV/s. 
[6]. En la celda electroquímica se agregaron 10.0 mL de electrolito soporte “ES” (KH2PO4 

0.5 mol L-1) y se purgó con N2 por 300 s para eliminar el oxígeno del medio. Se realizaron 
tres adiciones de 100 µL de la disolución IV y después se hicieron adiciones de 50 µL 

de estándar de cafeína (1x10-3 mol L-1) hasta un volumen final de 350 µL de estándar. 
 
Estudio polarográfico fundamental de la teobromina 
Con el fin de encontrar el mejor medio para cuantificar la teobromina en un intervalo de 
potencial que permita medir variaciones lineales de la concentración se preparó un 

estándar de teobromina 8.72x10-4 mol L-1 y se analizó en distintos medios utilizados 

como electrolitos soporte: buffer de fosfatos 0.5 mol L-1 con pH=4.27, buffer de boratos 

0.02 mol L-1 con pH=9.97 y buffer de acetatos 0.5 mol L-1 con pH=3.37, Para el estudio 
fundamental de la teobromina se utilizaron las técnicas de polarografía clásica y 
polarografía diferencial de impulsos bajo las siguientes condiciones: potencial de inicio: 
0.3 V, potencial final: -1.4 V, amplitud de pulso: -0.05 V, tiempo de pulso: 1 s, velocidad 
de barrido: 5 mV/s. En la celda electroquímica se adicionaron 10.0 mL de electrolito 
soporte y se purgó el sistema con N2 por 600 s para eliminar el oxígeno del medio, 
posteriormente se obtuvo la señal residual. Se realizaron adiciones de 50 µL del 

estándar de teobromina (8.72x10-4 mol L-1) hasta un volumen final de 350 µL. 

 
Resultados y discusión 
Después de descascarillar las semillas de cacao verde se determinó que la cáscara 
representa el 10.9 % en peso de las semillas. Los resultados de humedad de las 
muestras de cacao determinados en un intervalo de temperatura de 65.6 a 121.1 °C se 
encuentran en la tabla 1. La ecuación empleada para la determinación de humedad es 
la siguiente: 
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Tabla 1. Resultados de la humedad de muestras de semillas de cacao verde a diferentes temperaturas. 

Temperatura 
(°C) 

% Humedad 

121.1 3.710 

107.0 3.969 

93.3 3.669 

79.4 2.453 

65.6 1.631 

 
En la tabla 1 el porcentaje de humedad máximo se alcanzó cuando la operación de 
secado se realizó a 107.0 °C, por lo que se considera a esta temperatura como óptima 
para realizar el secado de la muestra de cacao sin ocasionar la descomposición térmica 
de otros componentes. De acuerdo con la NOM-186-SSAI/SCFI-2013 el cacao no debe 
de contener más de 7.5 % de humedad, por lo que la muestra analizada proveniente de 
Tabasco sí cumple con este parámetro. 
Durante el tratamiento de la muestra para llevar a cabo el desengrasado, se partió de 
una masa de 9.9839 g de semillas de cacao molido; luego de realizar 4 extracciones 
sucesivas a reflujo con hexano para la misma muestra, se obtuvieron 5.0079 g de cacao 
seco, representando esto un contenido de 50.2% de manteca de cacao. En la norma 
Codex Stan 105-1981 se establece que el cacao debe de contener un mínimo de 
manteca de cacao del 20% m/m, por lo que la muestra analizada sí cumple con esta 
norma. 
 
La determinación de azúcares reductores se llevó a cabo a través de una titulación redox 
por retroceso en la que se titula el cobre remanente con glucosa estandarizada (0.01525 

mol L-). Para esto, se toman en cuenta el tratamiento realizado a la muestra de cacao y 
una relación estequiométrica cobre: glucosa de 5:1 de acuerdo con la siguiente reacción 
[9]: 
2 𝐻𝑒𝑥𝑜𝑠𝑎 + 10 𝐶𝑢2+ → 2 𝐻𝑒𝑥𝑜𝑠𝑎𝑜𝑥𝑖𝑑𝑎𝑑𝑎 + 5 𝐶𝑢2𝑂 ↓                                                        (2)  
 
A partir de la siguiente reacción de hidrólisis ácida se concluye que por cada mol 
sacarosa hidrolizada se forman una mol de glucosa y sacarosa, respectivamente: 
𝑆𝑎𝑐𝑎𝑟𝑜𝑠𝑎 → 𝐺𝑙𝑢𝑐𝑜𝑠𝑎 + 𝐹𝑟𝑢𝑐𝑡𝑜𝑠𝑎                                                                                  (3) 
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Figura 1. Curva de titulación por retroceso de la muestra de cacao, donde EC: extracto de cacao y ECH: 
extracto de cacao hidrolizado. 
 

En la figura 1 los volúmenes al punto de equivalencia para las curvas de titulación del 
extracto de cacao hidrolizado y sin hidrolizar, VPE,ECH y VPE,EC, respectivamente, son 
prácticamente iguales y se encuentran en 5.65 mL. Para muestras de cacao que si 
contengan sacarosa se esperaría que VPE,ECH<VPE,EC. Por lo tanto, se puede concluir 
que la muestra de cacao analizada no contiene sacarosa. El resultado obtenido para el 
porcentaje de azúcares reductores libres es del 4.3 %. 
 
Determinación de cafeína 
Cada porción de extracto orgánico se analizó de manera independiente por la técnica 
de polarografía diferencial de impulsos para determinar la concentración de cafeína 
correspondiente, teniendo en cuenta que en la primera operación de extracción se 
extrae la mayor cantidad de cafeína y esta disminuye conforme se realizar un mayor 
número de operaciones de extracción. 
En la figura 2 se muestra un polarograma diferencial de impulsos representativo para el 
análisis de la fase orgánica de la tercera operación de extracción; para cada una de las 
extracciones se obtiene un polarograma análogo. En el polarograma se mide intensidad 
de corriente de pico de cada señal y por medio de una curva de adiciones patrón se 
calcula la concentración de cafeína en cada extracción. De esta manera se obtiene una 
concentración total de cafeína de 0.23 % m/m para la muestra de cacao. 
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Figura 2. (a) Polarograma diferencial de impulsos para la determinación de cafeína en extracto de cacao 
utilizando como electrolito soporte KH2PO4 (0.5 mol L-1) y adicionando estándar de cafeína (1x10-3 mol L-

). Programa empleado: potencial de inicio: 0.0499 V, potencial final: -0.5 V, amplitud de pulso: -0.05 V, 
tiempo de pulso: 1 s, velocidad de barrido: 5 mV/s. (b) Curva de calibración por adiciones de estándar de 

cafeína 1x10-3 mol L-. 
 

Análisis fundamental de la teobromina 

La siguiente tabla muestra las características de interés de cada electrolito soporte donde 

se estudia la teobromina. 

 
Tabla 2. Potenciales de barreras anódicas y catódicas de electrolitos soporte determinados por 
polarografía clásica, potencial de pico de la teobromina y tipo de reacción electroquímica observada en 
polarografía clásica. 

Electrolito soporte E Barrera 
catódica 

E Barrera 
anódica 

E Señal 
teobromina 

Reacción 
observada 

Buffer acetatos 
Co=0.5 mol L- pH=3.37 

-1440 mV 330 mV -158 mV Oxidación 

Buffer boratos 
Co=0.02 mol L- pH=9.97 

-1850 mV 170 mV 6 mV Oxidación 

Buffer fosfatos 
Co=0.5 mol L- pH=2.31 

-1450 mV 272 mV -119 mV Reducción 

Buffer amonio/amoniaco 
Co=0.5 mol L- pH=9.9 

-1860 mV 45 mV -71 mV Oxidación 

Como puede observarse en la tabla 2, los medios de análisis de la teobromina son 
medios con pH tanto básico como ácido, con el fin de que la corriente de pico de las 
señales de la teobromina dependa linealmente de su concentración. Sin embargo, solo 
en medios de buffer de acetatos y fosfatos se observa este tipo de comportamiento, 
atribuyéndose esto a una mayor solubilidad de la teobromina en medios ácidos. En la 
figura 3 se muestra el polarograma representativo para teobromina a diferentes 
concentraciones obtenidos por polarografía diferencial de impulsos en un medio 
amortiguado de acetatos a pH= 3.37 con la respectiva curva de calibración de las 
corrientes pico en función de la concentración de la teobromina añadida. 

 

 

 

(b) (a) 
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Figura 3. (a) Polarograma diferencial de impulsos de estándar de teobromina (8.72x10-4 mol L-) en buffer 

de acetatos (0.5 mol L- y pH=3.37); (b) Curva de calibración del estándar de teobromina 8.72x10-4 mol L-

. Programa empleado: (a) potencial de inicio: 0.2 V, potencial final: -0.6 V, amplitud de pulso: -0.05 V, 

tiempo de pulso: 1 s, velocidad de barrido: 5 mV/s. 
 

Una de las dificultades de cuantificar la teobromina junto a la cafeína por métodos 
electroquímicos es que las señales redox de ambas moléculas tienen valores muy 
cercanos; sin embargo, como la solubilidad de estas dos substancias en agua y en 
algunos disolventes orgánicos son muy diferentes, se puede aprovechar esta propiedad 
para diseñar una metodología que permita cuantificar ambas especies; también es 
posible considerar la formación de complejos con estas moléculas como ligantes para 
que sus señales se puedan separar y resolver. 
 
Conclusiones 

Los resultados obtenidos de los parámetros de calidad analizados para la muestra de 
cacao proveniente del Estado de Tabasco se encuentran en la tabla 4. 
 
Tabla 4. Parámetros de calidad obtenidos para una muestra de cacao del Estado de Tabasco. 

Parámetro Resultad
o (% 
m/m) 

Intervalos 
permitidos 

Referencia 

Humedad (107.0 
°C) 

3.97 Máx. 7.5% NOM-186-SSAI/SCFI-
2013 

Manteca de cacao 50.2 Mín. 20%m/m Codex Stan 105-1981 

Azúcares 
reductores 

4.3 0.19-1.32% m/m C. Romero (2012). 

Cafeína 0.23 0.1-0.7% H. Egan (1988). 

 

 

 

 

(b) 

 

(a) 
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Como se observa en la tabla anterior, los resultados de humedad, manteca de cacao y 
cafeína se encuentran dentro de los datos de referencia. 
Sin embargo, el resultado obtenido en la cuantificación de azúcares reductores muestra 
un mayor porcentaje que el estimado en la bibliografía; esto indica que debe 
profundizarse tanto en la revisión bibliográfica como en la revisión de las metodologías 
empleadas para aclarar las discrepancias entre lo reportado en la literatura y lo 
encontrado en nuestro propio trabajo. 
En el caso de la determinación de teobromina, se obtuvieron resultados prometedores 
que muy probablemente permitirán desarrollar una metodología que permita cuantificar 
teobromina sin interferencia de la cafeína. 
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Introducción 
Saltillo es la capital del Estado de Coahuila, este municipio tiene un área superficial de 
6,837 km2 y se localiza a 1560 metros sobre el nivel del mar, debido a su ubicación en el 
desierto de Coahuila, este municipio se convierte en un área altamente vulnerable a la 
sequía; sus principales actividades económicas se centran en la industria manufacturera 
(metalmecánica, cerámica, aeroespacial, alimenticia, farmacéutica, etc.) [1]. La ciudad de 
Saltillo se abastece principalmente de agua subterránea que se obtienen a través de 
pozos profundos, los cuales pueden llegar a tener profundidades de 8 a 500 m, esto 
dependiendo de la zona topográfica (desde el centro de los valles hacia las estribaciones 
de las sierras que delimitan la ciudad), el agua extraída del acuífero se puede clasificar 
como agua dulce a salobre, ya que presentan conductividades eléctricas entre los 560 a 
3130 µS [2,3]. El agua subterránea es un recurso hídrico importante el cual se utiliza 
directamente o tras un previo tratamiento, para el desarrollo de diferentes actividades, 
estas aguas pueden presentar diversos componentes como microorganismos, 
compuestos orgánicos y metales pesados, los cuales pueden ser de origen geogénico o 
por percolación de los vertidos de aguas contaminadas de diversas actividades 
antropogénicas ya que en los últimos años se ha  visto un crecimiento industrial, 
poblacional y de urbanización en Saltillo [4,5]. Los metales pesados presentes en las 
aguas subterráneas se pueden encontrar en la corteza terrestre y se pueden solubilizar 
en al agua a través de procesos naturales o por cambios de pH en el suelo, las aguas 
subterráneas también se pueden contaminar mediante los lixiviados de los vertederos, 
relaves minerales o por filtración de desechos industriales o derrames [6]. En este trabajo 
nos enfocaremos en los metales pesados estos son elementos que presentan una 
densidad que ronda entre 4 g/cm3 y 7 g/cm3, en la tabla periódica se encuentran dentro 
del grupo de los metales de transición, semimetales y en la familia de lantánidos y 
actínidos, son altamente tóxicos que al ser ingeridos se llegan a bioacumular en los 
órganos blandos trayendo consecuencias negativas para la salud de la población [7]. 
Existen diferentes metodologías para la remoción de estos metales, como la adsorción el 
cual es un método sustentable que permite la remoción del analito mediante un fenómeno 
fisicoquímico [8], dentro de este método se encuentra un proceso llamado bioadsorción 
el cual consta de utilizar materiales porosos naturales para la remoción de los analitos, 
estos materiales se pueden obtener a partir de residuos agroindustriales los cuales tienen 
una fácil degradación, son abundantes y accesibles [9]. Dentro de los materiales porosos 
que se han utilizado se encuentran la cascarilla de los granos como la soja y el trigo, la 
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corteza que recubre a los cocos, la cáscara de naranja y las catáfilas del Allium sativum 
L., este último desecho agroindustrial esta compuestos principalmente de compuestos 
organoazufrados como: S-alil-cisteína sulfóxido, 1,2-vinilditina, alixina, S-alil-cisteína y 
otros subproductos como dialil-sulfuros, metil alil-sulfuros y dipropil mono-sulfuros, di-
sulfuros, tri-sulfuros, y tetra-sulfuros que son el resultado de la descomposición de los 
tiosulfinatos siendo estos los que permiten que se lleve a cabo el fenómeno de 
bioadsorción [10]. Debido a esto el objetivo de este trabajo fue determinar las condiciones 
óptimas para remover la mayor concentración de Cd, Ni y Pb presente en aguas naturales 
utilizando las catáfilas del Allium sativum L. como adsorbente  
 
Parte Experimental 
Las catáfilas del Allium sativum L. fueron recolectadas en un restaurante de la localidad. 
Las muestras de agua natural se obtuvieron del pozo de la preparatoria Ateneo, pozo 
Jurisprudencia y de la cisterna de la Facultad de Ciencias Químicas de la Universidad 
Autónoma de Coahuila, a estas muestras se les determinó la concentración de Cd, Ni y 
Pb mediante un Espectrofotómetro de Absorción Atómica por Flama (EAAF, Varian 
240FS). 
 
Pretratamiento del adsorbente:  
Las catáfilas se trituraron en un procesador de alimentos, después se tamizaron en un 
separador vibratorio marca (W.S Tyler modelo RX-29) utilizando un tamiz de malla 100 
(149 µm). Se pesó 1.2 g del material particulado en un vaso de precipitado de capacidad 
de 100 ml, se añadieron 60 ml de agua desionizada y se agitaron hasta observar que las 
catáfilas se hidrataran completamente, para eliminar el exceso de humedad; en cada 
lavado se utilizó un trozo de manta (13x13cm) donde fueron estrujadas, después las 
catáfilas se volvieron a colocar en el vaso de precipitado para el siguiente lavado, 
finalmente para el tercer lavado las catáfilas se filtraron utilizando un sistema de filtración 
por vacío (kitasato, embudo Buchner y papel filtro Whatman #41), las catáfilas lavadas 
se llevaron a un vaso de precipitado y se llevaron a sequedad utilizando una estufa a 
80°C durante 24 horas, finalmente se utilizó un mortero de porcelana para eliminar los 
grumos formados. 
 
Diseño experimental:  
Se realizó un diseño experimental 23 utilizando el software Statagraphic Plus 5, las 
variables estudiadas fueron: g de adsorbente (0.025 y 0.05), caudal (1ml/min y 2ml/min) 
y concentración de multiestándares de Pb, Cd y Ni (0.5 mg/L y 1mg/L).  
 
Empaque de catáfilas en reactor:  
Para empacar las catáfilas se utilizó un reactor de vidrio ajustable de diámetro interno 
(D.I) de 10mm. Las catáfilas previamente tratadas se pesaron en un vaso de precipitado 
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con capacidad de 10 ml, después se transfirieron al reactor de vidrio ajustándolo hasta 
empacar las catáfilas.  
 
Sistema FIA: 
El sistema FIA está constituido por una bomba peristáltica de cuatro canales con un 
control de caudal, tubos de taygón, tubería de teflón de 0.8 mm de D.I. 
 
Procedimiento general: 
Una vez que las catáfilas fueron empacadas en el reactor ajustable de acuerdo con los g 
de adsorbente de cada tratamiento, este fue acoplado al sistema FIA donde se ajustó el 
caudal corrrespondiente da cada tratamiento y se hizo pasar 10 mL de la disolución de 
concentración de acuerdo con lo establecido en el tratamiento. Una vez que se obtuvieron 
las ocho disoluciones se procedió a determinar la concentración de de Cd, Ni y Pb 
utilizando un EAAF.  
Con los resultados obtenidos se calculó el porcentaje de remoción de cada metal y estos 
porcentajes se utilizaron para realizar el ANOVA y así poder encontrar los valores óptimos 
de las variables estudiadas. 
 
Resultados y Discusión 
De las tres muestras analizadas (MA: muestra Ateneo; MJ: muestra Jurisprudencia y MQ: 
muestra Facultad de Ciencias Químicas), solo se detectó Pb en la MA (0.0280 mg/L), 
mientras que las concentraciones de Cd y Ni que se obtuvieron es encontraban por 
debajo de los límites de detección de estos. 
En la tabla 1 se presentan los tratamientos con los valores aleatorios de las variables 
estudiadas del diseño factorial 23. 
 
Tabla 1. Tratamientos obtenidos del diseño factorial 23. 

Tratamientos g adsorbente 
caudal 

(ml/min) 
[Cd, Ni y Pb] (mg/L)  

1 -1 -1 1 

2 -1 -1 -1 

3 -1 1 -1 

4 1 -1 1 

5 1 1 -1 

6 1 1 1 

7 1 -1 -1 

8 -1 1 1 

  



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      383 

 

 

 

En la tabla 2 se presentan los parámetros instrumentales utilizados para la cuantificación 
de Cd, Ni y Pb. 

Tabla 2. Parámetros Instrumentales utilizados en la cuantificación de los metales estudiados. 

Metal Slit (nm)  (nm) 
Flujo aire/acetileno 

(L/min) 
Corriente de 

lámpara 

Cd 0.5 228.8 13.88/2.29 4 

Ni 0.2 232 14.03/2.25 5 

Pb 1 217 13.75/2.14 11 

 
Previo a la cuantificación de los metales de estudio se realizaron las curvas de calibrado 
para cada uno de los metales de estudio, en la tabla 3 se presentan los parámetros 
analíticos que se obtuvieron de cada metal. 
 
Tabla 3. Parámetros analíticos. 

Metal Intervalo de trabajo Ecuación R2 LD 

Cd 0.2 a 1 mg/L 0.3195x - 0.0014 0.9982 0.0014 

Ni 0.3 a 1.5 mg/L 0.0696 – 0.0015 0.9997 0.0009 

Pb 0.5 a 2.5 mg/L 0.0337x – 0.0022 0.9993 0.0087 

 

Una vez que se obtuvieron las concentraciones de los metales presentes en las 
disoluciones, se determinó el porcentaje de remoción de cada metal. 
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En la figura 1 se presentan los porcentajes de remoción de los metales de los tratamientos 
del diseño Factorial estudio utilizando las catáfilas como adsorbente. 

 
Figura 1. Porcentajes de remoción de Cd, Ni y Pb utilizando catáfilas como adsorbente.  

 
Con los porcentajes de recuperación que se obtuvieron de los ocho tratamientos se 
realizó el ANOVA. En la figura 2 se presentan los diagramas de pareto de los tres metales 
de estudio. 

 
Figura 2. Diagramas estandarizados de Pareto para a) cadmio, b) niquel y c) plomo.   
 
En la figura 2a se observa que los efectos estandarizados de las tres variables de estudio 
están por debajo del margen de error, esto nos indica que no presentan significancia 
entre los valores alto y bajo, sin embargo, el color de la barra nos indica con cual nivel de 
la variable remueve la máxima concentración de Cd, por lo tanto, los valores de las 
variables óptimas son: 0.05 g de adsorbentes, utilizando un caudal de 1 ml/min, con una 
disolución que contenga 1 mg/L de Cd. En la figura 2b se presenta el diagrama de pareto 
para Ni, donde se observa que solo 2 de las variables presentan efectos estandarizados 
por debajo del margen de error y con barras de color rojo esto nos indicó que estas 
variables no presentan diferencias significativas entre los valores estudiados de estas 
dos variables, por lo que, se tomaron como valores óptimos para remover el máximo de 
Ni, caudal de 1 ml/min, con una disolución que contenga 0.5 mg/L de Ni, aunque, los g 
de adsorbente se observa que el efecto estandarizado de esta variable sobrepasa el 
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margen de error y el color de la barra es fucsia, indicando que se debe seguir estudiando 
a una mayor cantidad de adsorbente, sin embargo se tomó la decisión de seguir utilizando 
como valor óptimo 0.05 g de adsorbente. Y en la figura 2c se observan los efectos 
estandarizados de las variables de estudio para Pb, donde se observa que al igual que 
el Cd todos los efectos de las variables de estudio se encuentran por debajo del margen 
de error, por lo tanto las variables óptimas seleccionadas para Pb fue de 0.025 g de 
adsorbentes, utilizando un caudal de 2 ml/min, con una disolución que contenga 1 mg/L 
de Pb. En este trabajo solo se presenta la repetibilidad con tres tratamientos utilizando 
las condiciones óptimas de Pb de las tres muestras recolectadas y fortificadas con 1 mg/L 
del multiestándar (Cd, Ni y Pb). En la figura 3 se presentan los porcentajes de remoción 
de Cd, Ni y Pb de las muestras fortificadas. 
 

 
Figura 3. Porcentajes de remoción de Cd, Ni y Pb de las muestras naturales fortificadas 

 
Los resultados obtenidos nos indican que se alcanzó a remover el 100% de Pb presente 
en las tres muestras, aunque no se utilizaron las condiciones óptimas para Cd y Ni, los 
porcentajes de remoción para Cd alcanzaron a remover más del 90% en las tres 
muestras, sin embargo, para Ni el porentaje de remoción solo alcanzó a remover el 70% 
en la MA, 72% MJ y hasta un 74% en la muestra MQ, esto lo atribuimos a la presencia 
de otros iones que pueden interactuar con los sitios activos de las catáfilas.   
 
Conclusiones 
Podemos concluir que al utilizar las catáfilas de Allium sativum L. nos permiten remover 
hasta 411.2 mg/Kg de Pb presente en muestras de agua naturales, las muestras 
naturales a pesar de contar con una matriz que contiene una mayor cantidad de iones 
mayoritarios, se obtuvieron excelentes porcentajes de remoción para Pb, probablemente 
debido a la afinidad de los grupos azufrados por los metales pesados. Sin embargo, se 
espera que los porcentajes de remoción para Cd y Ni aumenten al utilizar las condiciones 
óptimas de cada uno de ellos. 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      386 

 

 

Agradecimientos 
A la responsable del Laboratorio de Química Analítica Ambiental por facilitar los recursos 
necesarios para la realización de este proyecto. 
 
Referencias 
[1] Instituto Municipal de Planeación de Saltillo. (2019). Plan Municipal de Desarrollo 
Urbano Saltillo 2019-2021. Saltillo, Gobierno Municipal.  
[2] Comisión Nacional del Agua. (2020). Actualización De La Disponibilidad Media Anual 
De Agua En El Acuífero Saltillo- Ramos Arizpe (0510), Estado De Coahuila. Subdirección 
General Tecnica, Gerencia de Aguas Subterráneas.  
[3] Instituto Municipal de Planeación de Saltillo. (2021). Fulltechnical report City Profile 
Saltillo within the Morgenstadt Global Initiative. University of Stuttgart. 
[4] M.Bai, C. Zhang, Y.Bai, T. Wang, S.Qu, H.Qi, M. Zhang, C.Tan. Occurrence and 
Health Risks of Heavy Metals in Drinking Water of Self-Supplied Wells in Northern China. 
19.1-17.(2022). 
[5] P.Li, D. Karunanidhi, T. Subramani, K. Srinivasamoorthy. Sources and Consequences 
of Groundwater Contamination.80.1-10. (2021). 
[6] M.Hashim, S. Mukhopadhyay, J. Narayan, B. Sengupta. Remediation technologies for 
heavy metal contaminated groundwater. 92. 2355-2388. (2011). 
[7] O.Sadak.(2023). Chemical sensing of heavy metals in water en A.Barhoum, Z. Altintas 
Advanced Sensor Technology Biomedical, Environmental, and Construction Applications 
(1 ed, pp.565-591).Elsevier. 
[8] I. Tubert, V. Talanquer. Sobre adsorción. Educación Química.8.186-190.(2018) 
[9] M. Pinzon-Bedoya, A. Cardona-Tamayo. Caracterización de la cáscara de naranja 
para su uso como material bioadsorbente. Revista Bistua.6.1-23.(2008) 
[10] H. Ramírez-Concepción, L. Castro-Velasco, E. Martínez-Santiago. Efectos 
Terapéuticos del Ajo (Allium Sativum). Salud y Administración.3.39-47.(2016). 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      387 

 

 

DETERMINACIÓN DE GLICEROL EN BIODIESEL MEDIANTE ELECTROFORESIS 
CAPILAR. 

Carlos Eduardo Lozano Olveraa, María Elena Páez Hernández, Israel Samuel Ibarra, 
José Antonio Rodríguez* 

aUniversidad Autónoma del Estado de Hidalgo. Área Académica de Química. Ciudad Universitaria. Carretera Pachuca-Tulancingo 
km 4.5, Mineral de la Reforma, Hidalgo, México. C. P. 42184, Tel: (771) 7172000 ext 2202, e-mail: josear@uaeh.edu.mx 

 

Introducción 
El biodiesel está compuesto de ésteres monoalquílicos de cadena larga de ácidos grasos 
(C14-C22) obtenidos a partir de un proceso de transesterificación de materias primas como 
lo son: grasas animales o aceites vegetales. La elaboración de este biocombustible 
requiere el uso de productos con un alto contenido de triglicéridos, es por esto que el 
biodiesel puede elaborarse a partir de aceites vegetales, grasas animales y aceite de 
cocina usado. El biodiesel es un combustible renovable y sustentable que ofrece un 
amplio rango de beneficios sobre el diesel a base de petróleo, las ventajas principales de 
este son: reducción de emisión de gases de efecto invernadero, mejora en el 
funcionamiento de motores, reducción de gases nocivos a la salud y presenta una 
estabilidad y almacenamiento prolongado [1]. 
El biodiesel es usualmente producido a partir de un proceso de transesterificación el cual 
involucra el aceite crudo con un alcohol como solvente (comúnmente metanol o etanol) 
en presencia de un catalizador (hidróxido de sodio, hidróxido de potasio, ácido sulfúrico 
o lipasa) [2]. El proceso convierte los triglicéridos del aceite o grasa en ésteres metílicos 
(componentes principales del biodiesel) y glicerol como se muestra en la Figura 1. 
 

 

Figura 1. Reacción global de transesterificación 

En todos los casos la formación de subproductos de reacción afecta la calidad del 
producto final. Si el glicerol no es completamente removido del biodiesel, puede ocasionar 
problemas severos como bloqueo en filtros de combustible debido a la formación de 
emulsiones glicerol/agua dañando el funcionamiento de los motores. Debido a la 
importancia de la calidad del biodiesel, existen diversas normativas que establecen los 
parámetros que deben ser cumplidos para su uso como combustible. En la calidad 
pueden influir diversos factores, los criterios sobre la calidad de biodiesel están en 
constante cambio y varían dependiendo la región. Las normas EN 14214 y ASTM D6751, 
establecen un límite permisible de glicerol % m/m de 0.24 y 0.25 %, respectivamente [3]. 
La determinación de glicerol en biodiesel es esencial durante su producción, puede 
realizarse mediante diferentes métodos. Las normas ASTM D6584 y EN 14105 
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establecen procedimientos para la determinación de este: La norma ASTM D6584 y EN 
14105 involucran el uso de cromatografía de gases (GC) para separar los componentes 
de la muestra, seguido de una detección por ionización de llama (FID) que determina la 
concentración de glicerol en la muestra. Existen metodologías que involucran técnicas 
volumétricas para la determinación de glicerol, sin embargo, estas carecen de precisión 
y exactitud, además dependen de una cantidad considerable de glicerol dentro de la 
muestra lo que las hace inadecuadas [5]. Métodos espectroscópicos como RMN y 
espectroscopía IR vuelven la determinación complicada debido a la naturaleza de la 
muestra y el solapamiento posible que los interferentes pueden causar y las técnicas 
electroquímicas suelen ser demasiado costosas y de difícil aplicación [6, 7]. Es por esto 
que el presente trabajo propone diseñar una metodología simple y menos costosa para 
la determinación de glicerol en biodiesel empleando electroforesis capilar. 
 
Parte Experimental 
A partir de la reacción de oxidación del glicerol con peryodato (Ec. 1) se propuso la 
determinación indirecta del glicerol mediante el análisis del formaldehído obtenido.  
 

 
(1) 

En un primer acercamiento se propuso la determinación de glicerol en biodiesel 
indirectamente mediante la derivatización del formaldehído obtenido, con 2,4-
dinitrofenilhidrazina (2,4-DNPH) y 3-metil-2-benzotiazolinona hidrazona (MBTH) como 
agentes derivatizantes (Ec. 2 y 3).  
 

 
(2) 

 

 
(3) 

 
De acuerdo a las características de los productos formados en las Ecuaciones 2 y 3, se 
propone realizar la separación mediante Cromatografía Micelar Electrocinética (MEKC). 
Con la finalidad de optimizar la composición del electrolito de trabajo, se evaluó la 
separación utilizando soluciones estándar de (25.0 mg L-1) agregando 5.0 mL de 2,4-
DNPH (500.0 mg L-1), 125 µL de una solución estándar de pentanal (1000.0 mg L-1), 
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aforando la mezcla a 10.0 mL. Como factor de optimización se utilizó la resolución entre 
las señales del formaldehido y el estándar interno. La composición del electrolito de 
trabajo fue obtenida empleando un diseño de parámetros de Taguchi (L93)3, evaluando 
las concentraciones de: dodecilsulfato de sodio (20.0 – 60.0 mM), tetraborato de sodio 
(15.0 – 25.0 mM) y pH (8.5 – 9.5). Los análisis se realizaron en un equipo Beckman 
Coulter PA 800 plus con un detector de arreglo de diodos. Los datos fueron recolectados 
y analizados en un software Beckman PA sistema 10.1 versión 32 karat. La separación 
se realizó en un capilar de sílice fundida (21.5 cm x 75 µm I.D), empleando un voltaje de 
separación de 14 kV, registrando la señal obtenida a una longitud de onda de detección 
de 230 nm y realizando la separación en polaridad normal. 
Las muestras de biodiesel fueron obtenidas de aceite vegetal de canola proporcionadas 
por el laboratorio de catálisis. 250 µL de biodiesel se pesaron en un tubo de centrifuga de 
15.0 mL, se adicionaron 800 µL de agua desionizada y 200 µL de diclorometano. La 
mezcla se centrifugó por 5 minutos a 2,000 rpm, se separa la fase acuosa y se mide una 
alícuota de 300 µL que se adiciona en un matraz volumétrico de 10.0 mL que contenían 
previamente 300 µL de NaIO4 (2,000.0 mg L-1), 1.0 mL de MBTH (1,000.0 mg L-1), y 150 
µL de tartrazina (1,000.0 mg L-1). La reacción se dejó durante 30 minutos y las muestras 
se analizaron por triplicado utilizando un voltaje de separación de 14 kV y una longitud 
de onda de detección de 230 nm.  
Los resultados obtenidos se compararon con los obtenidos empleando un método de 
referencia basado en espectroscopía UV/Vis. Para ello, se pesan 250 µL de muestra de 
biodiesel en un tubo de centrifuga de 15.0 mL, se agregaron 800 µL de agua desionizada 
y 200 µL de diclorometano. Se llevó a centrifugación durante 5 minutos a 2,000 rpm. Se 
extrajeron alícuotas de 300 µL de fase acuosa y a estas se le agregaron 300 µL de NaIO4 
(2,000.0 mg L-1) y 1.0 mL de MBTH (1,000.0 mg L-1). La mezcla se deja reaccionar 
durante 30 minutos, registrando la señal obtenida a una longitud de onda de 630 nm [4].  
 
 
Resultados y Discusión 
La composición del electrolito de trabajo resulta crítica en separaciones mediante 
cromatografía micelar electrocinética, por lo que se utilizó un diseño de experimentos de 
Taguchi (L93)3 de acuerdo a los parámetros mostrados en la Tabla 1. Se realizó la 
derivatización del formaldehído utilizando 2,4-DNPH (250.0 mg L-1) preparando 
soluciones estándares de formaldehído y pentanal (12.5 mg L-1), las cuales fueron 
separadas con éxito mediante la metodología propuesta. 
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Tabla 1. Matriz de experimentos de tipo Taguchi (L93)3. 

Experimento SDS (mM) Na2B4O7 (mM) pH Resolución 

1 20.0 15.0 8.5 1.9 

2 20.0 20.0 9.0 3.4 

3 20.0 25.0 9.5 8.9 

4 40.0 15.0 9.0 0.9 

5 40.0 20.0 9.5 0.7 

6 40.0 25.0 8.5 1.3 

7 60.0 15.0 9.5 1.4 

8 60.0 20.0 8.5 0.8 

9 60.0 25.0 9.0 1.2 

 

La composición óptima del electrolito de trabajo, que permite una separación eficiente de 
los analitos se alcanzó con una concentración de SDS de 20.0 mM, tetraborato de sodio 
de 25.0 mM y un pH de 9.5. Sin embargo, al aplicarse a muestras estándar de glicerol 
con la finalidad de emular las condiciones de reacción no se observa separación entre 
los analitos de interés, la presencia de oxidantes como el IO3

- y IO4
- promueve la 

degradación del 2,4-DNPH y con ello la formación de subproductos, afectando el perfil 
electroforético en las muestras reales. (Figura 2.A y 2.B).  

 
Figura 2. A) Electroferograma, determinación de solución estándar 2,4-DNPH, pentanal y formaldehído. 
B) Electroferograma, determinación de solución estándar de 2,4-DNPH, pentanal y glicerol. Ambas 
utilizando electrolito óptimo de trabajo, 14 kV a 360 nm. 
 

Respecto a la metodología que emplea MBTH, se evaluó la separación de las especies, 
utilizando concentraciones de glicerol de 5.0 y 25.0 mg L-1. La Figura 3.A y 3.B. muestra 
los electroferogramas obtenidos. El orden de migración se atribuye a la polaridad de los 
analitos, el derivatizante libre (MBTH, tmigración = 7.8 min) tiene mayor polaridad que el 
formaldehido (obtenido de la primera reacción) derivatizado (Glicerol, tmigración = 9.9 min), 
por lo que su tiempo de migración es mayor.  
Adicionalmente se corrobora que al incrementar la concentración de glicerol se observa 
una disminución en la señal de MBTH y un incremento en la señal asociada al glicerol. 
Con la finalidad de evaluar la aplicación al análisis de muestras de biodiesel derivado de 

A) 

 

A) 

B) 

 

B) 
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aceite vegetal de canola, se evaluaron las condiciones de reacción-derivatización-
separación obteniéndose el electroferograma presentado en Figura 3.C. Al requerir la 
reacción un agente oxidante, (IO4

- y IO3
-) se observa que la metodología propuesta 

permite el análisis de glicerol en las muestras, sin embargo, un exceso de oxidante (>100 
mg L-1) promueve la formación de subproductos de reacción. 
La Tabla 2 presenta un resumen de los datos de linealidad, sensibilidad y precisión 
obtenidos por el método propuesto. Los valores fueron obtenidos del análisis de 
estándares de glicerol usando tartrazina como estándar interno y validados mediante 
protocolo IUPAC [8]. 

 

Figura 3. Electroferograma; determinación de una solución estándar de MBTH, formaldehído y tartrazina. 
Utilizando electrolito de trabajo óptimo, 14 kV, a 230 nm. A) Concentración de glicerol 5.0 mg L-1. B) 
Concentración de glicerol 25 mg L-1. C) Muestra real de biodiesel a partir de aceite de canola. 

Tabla 2. Validación de los parámetros analíticos.  

Parámetro Valor 

Intervalo lineal (mg L-1) 5.00 – 25.00 

Sensibilidad analítica 5.337 ± 0.049 

Ordenada al origen 0.034 ± 1.650 

Coeficiente de determinación (R2) 0.997 

Límite de detección LOD (mg L-1) 1.65 ± 0.77 

Límite de cuantificación LOQ (mg L-1) 4.96 ± 1.54 

Repetitividad (%RSD), n=3 
8 mg L-1 
16 mg L-1 
24 mg L-1 

 
3.72 
0.54 
1.05 

Reproducibilidad (%RSD), n=3 
8 mg L-1 
16 mg L-1 
24 mg L-1 

 
5.48 
2.67 
3.69 
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Los resultados de precisión (%RSD) expresados como repetitividad y reproducibilidad 
fueron menores al 6.00%. A pesar de la complejidad de la matriz de las muestras, el 
pretratamiento y la necesidad de aplicar una metodología de análisis indirecta que 
requiere de una derivatización, los valores de %RSD son adecuados para la 
determinación de glicerol en muestras de biodiesel. La exactitud del método fue evaluada 
mediante la comparación en la cuantificación de glicerol en muestras de biodiesel 
obtenidas a partir de aceite vegetal de canola utilizando la metodología de referencia 
(espectroscopía UV/Vis). Los resultados obtenidos del análisis de 5 muestras por ambas 
metodologías se presentan en la Tabla 3. 
Se puede observar que la metodología por cromatografía micelar electrocinética es 
exacta en la determinación de glicerol para muestras de biodiesel a base de aceite 
vegetal de canola, ya que en todos los casos los valores de texp son menores a los valores 
de tcrit al 95% de confianza, lo que se traduce en que los porcentajes en peso de glicerol 
contenido en las muestras no presentan diferencias significativas con los obtenidos por 
la metodología de referencia. La metodología basada en el uso de MBTH es eficiente 
para la determinación de glicerol en biodiesel ya que permite cuantificar una 
concentración mínima glicerol de 0.06 %m/m, permitiendo analizar los valores 
establecidos por las normas ASTM D6751 y EN14214. 
 
Tabla 3. Contenido de glicerol en biodiesel (%m/m, %RSD, n=3) por la metodología propuesta (MEKC) y 
UV/Vis  

Muestra Glicerol (%m/m) 
UV/Vis 

Glicerol (%m/m) 
MEKC 

texp 

1a) 0.19(0.42) 0.18(1.33) 1.05 

2a) 0.18(0.14) 0.18(0.57) 1.30 

3b) 0.19(0.83) 0.19(0.57) 1.24 

4b) 0.19(0.73) 0.19(0.36) 1.59 

5b) 0.19(0.14) 0.19(0.66) 0.38 
a) Asumiendo varianzas desiguales tcrit = 4.30 (g.l. = 2, α = 0.05), b) Asumiendo varianzas iguales tcrit = 2.78 (g.l. = 4, α = 0.05) 

 

Conclusiones 
Se ha desarrollado y aplicado una metodología por cromatografía micelar electrocinética 
para la determinación indirecta de glicerol en biodiesel basada en la derivatización de 
formaldehído utilizando la 3-metil-2-benzotiazolinona hidrazona como agente 
derivatizante. La metodología es eficiente para la separación y determinación de glicerol 
con tiempos de análisis menores a 20 minutos permitiendo una tasa de muestreo de 3 
pruebas por hora, en comparación con las metodologías oficiales por GC (cerca de 2 
análisis por hora). El método proporcionó una buena precisión instrumental con valores 
de %RSD menores al 6.00%, adecuados para la aplicación de la metodología. 
Comparada con las metodologías oficiales, el enfoque de la metodología propuesta es 
más simple, rentable y conveniente ya que requiere un pretratamiento de la muestra y un 
uso de reactivos mínimo durante el procedimiento, con costos moderados y una 
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sensibilidad aplicable a muestras de biodiesel esta metodología puede ser 
potencialmente utilizada como una alternativa para el análisis de glicerol en biodiesel. 
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Introducción 

El hidromiel es una bebida fermentada elaborada a base de miel y agua. Junto con el 
vino, se trata de una de las bebidas alcohólicas más antiguas. Para la producción de 
un hidromiel de alta calidad es necesario llevar a cabo un buen control del proceso y 
tener especial cuidado sobre el tipo de miel y levadura utilizadas, la temperatura de 
fermentación, la acidez del medio y, principalmente, un estricto monitoreo del consumo 
de azúcares reductores. 
Por otro lado, la “NORMA Oficial Mexicana NOM-199-SCFI-2017[1], Bebidas 
alcohólicas- Denominación, especificaciones fisicoquímicas, información comercial y 
métodos de prueba” cuenta con un apartado de bebidas alcohólicas fermentadas en 
donde no se menciona al hidromiel y tampoco se indican criterios de calidad para la 
misma; así pues, este proyecto se presenta como una revisión exhaustiva sobre dichos 
parámetros por medio de métodos químico analíticos, que será de utilidad ya que 
servirá como punto de partida para conocer el impacto que tienen las variables antes 
mencionadas durante la producción de hidromiel, logrando de este modo establecer 
condiciones óptimas para la elaboración de un producto de alto valor. 
 
Parte Experimental 
Miel 
La elaboración de hidromiel se realizó a partir de 2 tipos de mostos, en un caso   miel 
fresca y en la otra miel envejecida, ambas provenientes de Apis mellifera. 
Preparación del mosto de miel 
En primer lugar, se prepararon disoluciones acuosas con aproximadamente 250 g de 
miel fresca o miel envejecida por cada litro de agua; posteriormente, las disoluciones 
de miel se calentaron a 50°C durante 5 minutos. Después, estas disoluciones fueron 
sometidas a enfriamiento con un baño de hielo y cuando alcanzaron una temperatura 
de 38°C; después de esto, fueron inoculados con la levadura (Saccaromyces 
bayanus), obteniendo así los mostos e iniciando el proceso de fermentación. 
Finalmente, los mostos de cada tipo de miel se depositaron en 2 tipos de frascos de 
vidrio a modo de fermentadores: frasco ámbar y frasco translúcido, con el fin de 
estudiar el efecto de la luz. Todos los utensilios, frascos y envases, fueron lavados con 
agua y jabón y pasterizados con agua hirviendo, antes de ser utilizados. 
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Fermentación 
Una vez inoculados los mostos, estos se incubaron a temperatura ambiente durante 
19 días. En este tiempo se tomaron alícuotas de las disoluciones contenidas en cada 
fermentador a diferentes intervalos de tiempo, de tal modo que se realizó el monitoreo 
de diferentes parámetros fisicoquímicos (azúcares reductores totales, acidez libre, pH, 
cenizas y HMF) con el fin de verificar el curso de la fermentación. 
Los parámetros fisicoquímicos se determinaron de la siguiente manera: 

 
Azúcares reductores totales 
La determinación de azúcares reductores totales en los mostos se realizó mediante una 
titulación redox potenciométrica directa. Para esto, se mezclan 5.0 mL del Reactivo de 
Fehling A (sulfato de cobre (II) pentahidratado de concentración 0.2499 mol L-1) y 5.0 
mL del Reactivo de Fehling B (tartrato de sodio y potasio tetrahidratado 1.2 mol L-1 en 
NaOH 2.098 mol L-1) con un poco de agua y la mezcla se lleva a ebullición. Como 
titulante se utilizó una disolución de la muestra a analizar, que para los mostos iniciales 
fue una dilución 3:25. Como electrodo de trabajo se utilizó un alambre grueso de cobre 
y como electrodo de referencia se empleó Ag/AgCl en KCl 3 mol L-1.Las muestras 
obtenidas a partir de los 10 días de iniciado el proceso de fermentación, la determinación 
de los azúcares reductores totales se realizó mediante una titulación potenciométrica 
por retroceso, utilizando para ello una disolución de glucosa de concentración 0.0133 
mol L-1 como titulante. 
 
Contenido alcohólico: 
El contenido alcohólico fue determinado por dos técnicas diferentes: medición de la 
densidad y por destilación. 
Las determinaciones de densidad se realizaron con un densímetro utilizando la 
siguiente ecuación (indicada por el fabricante del densímetro): 
(densidad inicial-densidad final) ×131=°Grado alcohólico obtenido por densímetro, 
donde la densidad inicial fue determinada en los mostos iniciales y al término de la 
fermentación (a los 28 días). 
En las muestras finales la determinación del contenido alcohólico fue por destilación 
simple a 78ºC por aproximadamente 30 minutos. Una vez obtenido el producto 
destilado, se cuantificó el volumen el cual se corrigió con la densidad del etanol 0.789 
g/cm³ (25 ºC). 
 
Acidez libre: 
Se realizó mediante titulación potenciométrica directa de una disolución con 
aproximadamente 0.24 g de miel/mL, utilizando para tal fin un electrodo de vidrio 
combinado y como titulante se emplearon disoluciones de NaOH estandarizadas con 
una concentración del orden de 0.01 mol L-1. La acidez libre se calcula a partir del 
primer punto de equivalencia de la curva de titulación. 
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Porcentaje de cenizas: 
Se determinó únicamente para las muestras de miel empleadas para la preparación 
de los mostos. El porcentaje de cenizas se obtiene con ayuda de la ecuación propuesta 
por Piazza [4] a partir de la conductancia de una disolución con aproximadamente 0.1 
g de miel/mL [3],[6]. Para esta determinación se utilizó un conductímetro analógico 
(Metrohm- 644) con un electrodo de 2 placas de platino. 

pH: 
Las lecturas de pH se realizaron a partir de las mismas disoluciones utilizadas en la 
determinación de acidez. 
 
Hidroximetilfurfural (HMF): 
Para la determinación de HMF se empleó la técnica de polarografía diferencial de 
impulsos (potencial de inicio: -0.8 V, potencial final:-1.6 V, amplitud de pulso:-0.050 V, 
tiempo de pulso: 0.040 s, velocidad de barrido: 0.004 mV/s.) y el método de adiciones 
patrón. El equipo utilizado fue un polarógrafo modelo 797 VA de Metrohm. Para los 
experimentos se utilizó un buffer de boratos de pH=10 y una disolución patrón de HMF 
de concentración 0.0086 mol L-1. 
 
Porcentaje de humedad: 
El contenido de humedad se determinó a partir de la medición de los °Brix con ayuda 
de un refractómetro de campo (modelo Atago N-3E), colocando 3 gotas de miel que 
cubrieron la lente del equipo y registrando la lectura correspondiente. 
 
Resultados y Discusión 
Como se mencionó anteriormente, para producir un hidromiel de calidad es importante 
partir de materias primas que también lo sean, razón por la cual esta investigación 
partió del análisis de las mieles utilizadas en la elaboración del hidromiel, considerando 
los principales parámetros de calidad especificados en Norma Oficial Mexicana NOM-
004- SAG/GAN-2018, Producción de miel y especificaciones [2]. 

Tabla 1. Parámetros de calidad de las mieles utilizadas como materia prima para la preparación de 
hidromiel. 
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La miel fresca es de gran calidad pues pasa todos los parámetros fundamentales 
indicados en la norma, mientras que la miel envejecida no puede ya ser comercializada 
para su consumo directo pues, aunque tiene un alto contenido de azúcares reductores, 
el contenido de HMF rebasa por mucho el límite permitido por la norma y muy 
probablemente ha sido calentada. 
 
Elaboración de hidromiel: 
Efecto de la calidad de la miel y efecto de la luz 
Azúcares reductores 
En la figura 1 se muestran a modo de ejemplo las curvas correspondientes a la titulación 
potenciométrica, E=f(V), del mosto inicial y de las muestras obtenidas a los 10 y 19 días 
de fermentación de miel fresca en frasco translúcido. Ya sea que la titulación se haya 
realizado de manera directa o por retroceso, de acuerdo con la estequiometría de la 
reacción de Fehling el punto de equivalencia para cada curva se ubica a una distancia 
aproximada de 5/6 del salto de potencial desde el potencial inicial [5]. 
 

 

 

Figura 1. Titulación potenciométrica de 10.0 mL del reactivo de Fehling (1.2495 mmol de Cu2+ 
presentes) con las muestras del fermentador translúcido con miel fresca en ebullición. Electrodo de 
trabajo de Cu0 y electrodo de referencia de Ag/AgCl/KCl 3 mol L-1. 
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(a) (b) 

Figura 2. (a) Porcentaje de azúcares reductores totales en muestras obtenidas durante la fermentación de 
hidromiel. Nota: El porcentaje de azúcares reductores representado es el %m/v del fermentador (gramos de 
azúcares reductores por 100.0 mL de disolución en el fermentador). (b)Grado alcohólico en muestras obtenidas 
durante la fermentación de hidromiel. 

Los resultados de la figura 2 (a) indican que, a medida que la fermentación va 
avanzando, el volumen de titulante gastado al punto de equivalencia (muestra del 
fermentador para las titulaciones directas o glucosa estandarizada para las titulaciones 
por retroceso) es cada vez mayor, indicando así la presencia de una cantidad cada vez 
menor de azúcares reductores en el fermentador. En la figura 2 (b) se puede apreciar 
claramente esta tendencia para las muestras tomadas de todos los fermentadores, es 
decir, independientemente del tipo de frasco y miel utilizados. También, se puede 
afirmar que la fermentación ocurre más rápidamente cuando se utiliza miel fresca como 
materia prima y la levadura Red Star Premier Blanc, de tal modo que, 
independientemente del tipo de frasco utilizado, después de 19 días hay una reducción 
de la concentración de azúcares reductores totales hasta una sexta parte de la 
concentración inicial. Por otra parte, los resultados de la figura 3 demuestran que la 
disminución en el contenido de azúcares reductores está acompañada de un incremento 
en el grado alcohólico o contenido de etanol, como resultado del proceso de glucólisis 
realizado por la levadura. 

 

Figura 3. Acidez (meq H+/kg de miel) en muestras obtenidas durante la fermentación de hidromiel. 
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En la figura 3 se observa que, a medida que la fermentación va avanzando, también 
incrementa de manera importante la acidez libre en los fermentadores. El aumento 
más significativo ocurre en el fermentador ámbar con miel fresca y es también este 
fermentador el primero en el que la acidez libre se estabiliza hasta alcanzar un valor 
constante. De acuerdo con la literatura, este cambio en la composición de los 
fermentadores es de esperarse, pues durante la fermentación alcohólica por levaduras 
hay un aumento en la acidez total debido a un incremento en la concentración de 
ácidos orgánicos constituyentes del medio fermentado. La formación de ácido acético, 
denominada también como acidez volátil, se reconoce generalmente como un 
subproducto normal de la fermentación alcohólica [7]. Después de 28 días se detuvo 
el proceso de fermentación y, de acuerdo con los resultados mostrados en la tabla 3, 
mediante dos técnicas distintas se determinó un contenido similar de 9 ° de alcohol 
aproximadamente igual para todos los fermentadores. 

Tabla 3. Parámetros fisicoquímicos de los mostos a los 28 días. 
 

Tipo de miel Miel envejecida Miel fresca 

Fermentador Ámbar Translúci

do 

Translúci

do 

Ámb

ar 

Densidad inicial 

(g/L) 

1.072 1.064 1.07 1.07 

Densidad final 1.006 1.006 0.998 0.99

8 

°Alcohol obtenidos 

por 

densímetro 

8.64 7.598 9.432 9.43

2 

°Alcohol obtenidos 

por destilación 

9 8 9 9 

Nota:°Alcohol es el % de contenido alcohólico (por ciento de etanol en cada 100 mL de bebida) 
 

Conclusiones 

Se determinaron los principales parámetros de calidad especificados en la Norma 
Oficial Mexicana NOM-004-SAG/GAN-2018 en dos tipos diferentes de miel utilizadas 
como materia prima para la elaboración de hidromiel, así pues, se encontró que la miel 
fresca cumple con las especificaciones, mientras que la miel envejecida tiene un alto 
contenido de HMF, siendo este, uno de los parámetros más importantes por lo que se 
considera de baja calidad. Una miel con ese contenido de HMF no puede ser 
comercializada para consumo humano directo; sin embargo, es posible emplearla en 
la producción de hidromiel. 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      400 

 

 

La titulación potenciométrica de la reacción de Fehling demostró ser un método de 
gran utilidad para el monitoreo del contenido de azúcares reductores en función del 
tiempo durante el proceso de fermentación de hidromiel. En los fermentadores de 
ambas series se observó un incremento de la acidez libre en función del tiempo, 
indicando así la producción de ácidos orgánicos como subproducto. La rapidez del 
proceso de fermentación es mayor cuando se utiliza miel fresca como materia prima. 
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Introducción 
La conductividad específica (χi) de una disolución cualquiera es una medida de la 
facilidad con la que la corriente eléctrica alterna fluye a través de dicho sistema. Este 
parámetro depende de la concentración de cada especie conductora, es decir la cantidad 
total de iones en la solución, y de la temperatura.  
La conductividad eléctrica de la miel está dada por la concentración de iones presentes 
en la muestra, donde la mayoría de estos provienen de sustancias minerales [1]. Su 
determinación se lleva a cabo utilizando un conductímetro, el cual es un dispositivo que 
mide la conductancia (L). La conductancia se trasforma en conductividad especifica de 
manera sencilla, pues solamente se multiplica la conductancia medida por el valor de la 
constante de celda del aparato (Kc). 
 

𝐿 =
𝑥𝑖

𝐾𝑐
     𝑑𝑒𝑠𝑝𝑒𝑗𝑎𝑛𝑑𝑜    𝑥𝑖 = 𝐿 × 𝐾𝑐                                   (1) 

 
La conductividad de la miel está relacionada con el porcentaje de cenizas de la muestra 
[2]. Se puede establecer esta relación debido a que las cenizas (sustancias minerales) 
en medio acuoso se trasforman en iones capaces de conducir la electricidad. 
La conductividad eléctrica de la miel está definida como aquella obtenida de la medición 
en una disolución de 20 g de miel en 100 mL de agua desionizada a 20°C [3].  
Estudios previos han propuesto una ecuación matemática que relaciona directamente 
estos 2 parámetros [4][5]: 
 

𝑋𝑚 = 1.74𝐴 + 0.14                                                  (2) 
donde: 

Xm: Conductividad específica de la miel expresada en mS cm-1. 
 A: Porcentaje de cenizas de la miel. 
 
Al despejar el porcentaje de cenizas de la miel se obtiene: 
 

𝐴 =
𝑋𝑚−0.14

1.74
× 100%                                                  (3) 
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De acuerdo con lo anterior, para la determinación del porcentaje de cenizas, se mide la 
conductancia a temperatura ambiente de la disolución preparada. Para obtener el valor 
de conductancia correspondiente a la miel, es necesario restar el valor de la conductancia 
del agua desionizada utilizada. Luego, el valor de conductancia de la miel (L) se convierte 
a conductividad específica (χm) utilizando la ecuación 1. Finalmente, se sustituye el valor 
de χm en la ecuación 3 para obtener el porcentaje de cenizas. 
Esta metodología para determinar el porcentaje de cenizas en la miel con base en las 
mediciones conductimétricas, ha sido adoptada por México en su norma de calidad de la 
miel [3]; sin embargo, desde el punto de vista químico analítico presenta dos importantes 
deficiencias: 

(1) Existen pocos trabajos que confirmen las ecuaciones propuestas por Piazza et 
al. 

(2) La conductividad específica de una disolución involucra todos los iones presentes 
y, aunque la mayoría pueda provenir de sales minerales, existen en la miel 
compuestos orgánicos que se disocian, principalmente ácidos orgánicos. Por 
esta razón resulta indispensable realizar un estudio químico analítico que 
considere la determinación de la acidez total de la miel, para así poder relacionar 
de manera más fiel y confiable la medida de conductividad específica de la miel 
con su -contenido de cenizas. 

Por lo mencionado anteriormente, en este trabajo se pretende diseñar una metodología 
donde se utilicen mayores cantidades de muestra de miel, ya que de acuerdo con los 
estudios previos revisados y la NOM-004-SAG/GAN-2018 se indican valores de 
porcentaje de cenizas para muestras de miel entre 0.1% y 1.0%, entonces a mayor 
cantidad de muestra, menor será el error asociado a la medición brindando una mayor 
confiabilidad en los resultados obtenidos. 
 
Parte Experimental 
Determinación de la acidez libre 
La determinación de acidez se realizó titulando una alícuota de 20.0. mL de una 
disolución con aproximadamente 10 g de miel en 50.0 mL de agua desionizada usando 

disoluciones de NaOH de concentración (0.0452 ± 1.8×10-5) molL
-1

, estas titulaciones se 

monitorearon simultáneamente por potenciometría con un electrodo de vidrio sensible a 

H+ combinado con una referencia de Ag/AgCl y por conductimetría con una celda de 
constante igual a Kc=0.76 cm-1. 

La acidez libre se reporta como meq H+/ kg miel considerando el primer punto de 
equivalencia de la curva de titulación, pH=f(VNaOH) y el segundo punto de equivalencia, 

cuando se presenta, corresponde a la acidez lactónica, también en meq H+/ kg miel. 
Finalmente se determina la acidez total como la suma de la acidez libre más la acidez 
lactónica, también reportada en meq H+/ kg miel [6].  
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Determinación del porcentaje de cenizas 
Determinación por conductividad 
Se prepararon disoluciones de miel de 40 g en 50.0 mL de agua desionizada para 
determinar la conductancia de cada muestra con ayuda de un conductímetro. Se 
determinó también el valor de la conductancia del agua desionizada utilizada y este valor 
se restó a cada una de las lecturas de las disoluciones de muestras de miel. 
Con los resultados de conductancia y las ecuaciones 1 – 3 se obtuvo el porcentaje de 
cenizas en cada muestra de miel. 
 
Determinación por método gravimétrico 
Con ayuda de una balanza analítica y de un crisol de acero inoxidable de 7.5 cm de alto 
previamente pesado, se pesaron con exactitud masas de entre 90 - 100 g de cada 
muestra de miel. Cada muestra de miel dentro del crisol se sometió a un pretratamiento 
de secado que consistió en calentamiento a fuego directo durante alrededor de 5 minutos. 
Este pretratamiento se realizó con ayuda de un soplete hasta carbonizar la miel en el 
interior del crisol. Una vez hecho esto, el crisol se colocó en un horno eléctrico a 230°C 
aproximadamente durante 4 horas para asegurar la pérdida total de humedad. 
Finalmente, la muestra se llevó a calcinación en una mufla a 600 °C por 3 periodos de 6 
horas cada uno. Por diferencia de masas fue posible calcular el porcentaje de cenizas 
contenido en cada muestra de miel. 
 
Resultados y discusión 
A continuación, se enlistan cada una de las muestras analizadas con la nomenclatura 
empleada y las especificaciones correspondientes. 
 
Tabla 1. Información de las distintas muestras de miel analizadas. 

Muestra de miel Especificaciones 

MACam Muestra de miel fresca de Campeche 2023 

MAPue 
Muestra de miel de nuez de Macadamia y flores silvestres 

 Puebla 2022 

MAPue1 
Muestra de miel de nuez de macadamia 1ª cosecha  

Puebla. Abril 2023 

MAPue2 
Muestra de miel de nuez de macadamia 2ª cosecha 

 Puebla. Abril 2023 

MAJal Muestra de miel de Jalisco 2023 

 
Determinación de la acidez libre 
En la Figura 1 se muestran los resultados para la determinación conductimétrica de la 
acidez libre para una muestra de miel de Jalisco. Con base en el punto de equivalencia 

observado, se obtiene una acidez de 6.96 meq H+/kg de miel. A continuación, se muestra 
un ejemplo del cálculo realizado. 
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Una vez que se determinó que el volumen al punto de equivalencia corresponde a 2.47 

mL de NaOH 0.0452 mol L-1, se realizó el tratamiento correspondiente de los datos para 

obtener los meq H+/kg de miel: 

 
𝐸𝑞 𝐻+𝑎𝑙í𝑐𝑢𝑜𝑡𝑎 𝑑𝑒 𝑚𝑖𝑒𝑙 = 𝑚𝑚𝑜𝑙  𝑑𝑒 𝑁𝑎𝑂𝐻 𝑔𝑎𝑠𝑡𝑎𝑑𝑜 

𝐸𝑞 𝐻+𝑎𝑙í𝑐𝑢𝑜𝑡𝑎 𝑑𝑒 𝑚𝑖𝑒𝑙 =  𝑁𝐴𝑂𝐻 × 𝑉𝑜𝑙. 𝑁𝑎𝑂𝐻 𝑔𝑎𝑠𝑡𝑎𝑑𝑜                      (4) 

𝐸𝑞 𝐻+𝑎𝑙í𝑐𝑢𝑜𝑡𝑎 𝑑𝑒 𝑚𝑖𝑒𝑙 = 0.0452
𝑚𝑜𝑙

𝐿
× 2.47𝑚𝐿 𝑁𝑎𝑂𝐻 = 0.111644 𝑚𝑒𝑞 𝐻+ 

𝑚𝑎𝑠𝑎𝑚𝑖𝑒𝑙(𝑘𝑔) =  𝐷𝑖𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛 𝑚𝑎𝑑𝑟𝑒 𝑑𝑒 𝑚𝑖𝑒𝑙 × 𝑉𝑜𝑙. 𝑑𝑒 𝑎𝑙í𝑐𝑢𝑜𝑡𝑎 (𝑚𝐿)           (5) 

𝑚𝑎𝑠𝑎𝑚𝑖𝑒𝑙(𝑘𝑔) = (
0.04011 𝑘𝑔

50.0 𝑚𝐿
) × 20.0 𝑚𝐿 = 0.016044 𝑘𝑔 𝑑𝑒 𝑚𝑖𝑒𝑙 

𝑚𝑒𝑞 𝐻+

𝑘𝑔 𝑑𝑒 𝑚𝑖𝑒𝑙
=
0.111644 𝑚𝑒𝑞 𝐻+

0.016044 𝑘𝑔 𝑚𝑖𝑒𝑙
= 6.9586 

𝑚𝑒𝑞 𝐻+

𝑘𝑔 𝑚𝑖𝑒𝑙
 

 

 
Figura 1. Valoración ácido-base de 20.0 mL de una disolución de muestra de miel de Jalisco (40.1142 g 
en 50.0 mL de agua desionizada) con NaOH (0.0452 ± 1.8×10-5) molL-1 monitoreada por conductimetría y 
corregida por dilución. 
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Tabla 2. Valores obtenidos de acidez libre, lactónica y total para cada una de las muestras reportados en 
meqH+/kgmiel, así como las medidas directas de pH para cada una. 

 

Muestra 
Acidez libre 

(meqH+/kgmiel) 

Acidez lactónica 

(meqH+/kgmiel) 

Acidez total 

(meqH+/kgmiel

) 

pH 

MACam 37.0 - 37.0 3.81 

MAPue 15.0 15.

0 

30.0 3.67 

MAPue1 19.4 - 19.4 3.49 

MAPue2 20.8

6 

- 20.86 3.73 

MAJal 6.95 - 6.95 3.21 

 

De acuerdo con la NOM-004-SAG/GAN-2018, el valor máximo permitido de acidez libre 
es de 50.00 meqH+/kgmiel, lo que nos permite verificar que las muestras analizadas se 
encuentran apegadas a lo establecido por la norma. 
 
Determinación del porcentaje de cenizas 
Determinación por conductividad 
Siguiendo el procedimiento descrito en la sección 2.1 de la Parte Experimental para el 
análisis del porcentaje de cenizas de las muestras de miel de la tabla 1, se obtuvieron los 
siguientes resultados, que nos indican que todas las mieles se encuentran en valores 
aceptados por la NOM-004-SAG/GAN-2018 que indica una conductividad eléctrica (Xm) 

máxima de 0.8 mS cm-1. 
 
Tabla 3. Porcentaje de cenizas determinado por conductividad para cada una de las muestras analizadas. 

Muestra 
Masa miel 

(g) 

Vol. de aforo  

(mL) 

XMiel  

(µS) 

Xm 

(mS cm-1) 

A  
(% Cenizas) 

MACam 10.1763 

50.0 

950 0.7184 0.33 

MAPue 10.1175 480 0.3612 0.13 

MAPue1 10.5056 300 0.2244 0.05 

MAPue2 10.3644 490 0.3688 0.13 
 

Determinación por método gravimétrico 
En este trabajo, se presenta una propuesta de modificación al método gravimétrico para 
la determinación del porcentaje de cenizas en miel descrito por la AOAC [7] a fin de 
trabajar con cantidades de muestra mayores y disminuir así la incertidumbre relativa 
asociada, de tal modo que la comparación con el método conductimétrico corregido por 
la acidez libre resulte estadísticamente más confiable. Es importante tener en cuenta que 
dicha propuesta involucra el pretratamiento de la muestra para eliminar la humedad y 
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evitar pérdidas durante la etapa de calcinación. Para tal fin, se ensayaron 2 metodologías 
diferentes para lograr secar y carbonizar la miel, las cuales consistieron en un 
pretratamiento en horno eléctrico y la aplicación directa de fuego con ayuda de un soplete. 
Para el primer caso, la principal desventaja que se presentó consistió en la formación 
intensa de espuma en la superficie de la muestra de miel, que cada vez tenía una 
consistencia más viscosa que dificultaba la continua evaporación del agua contenida en 
ella. Por otra parte, la rapidez de formación de la espuma era muy difícil de controlar, 
generando en ocasiones pérdida de la muestra. 
A pesar de que se ajustaron diferentes parámetros del pretratamiento con el horno 
eléctrico como la temperatura, el tiempo de calentamiento, los intervalos de exposición a 
temperaturas más elevadas, la forma de contenedores con mayor capacidad, entre otros, 
se obtuvieron en todos los casos resultados igualmente problemáticos para la 
recuperación de la miel carbonizada. 
En vista de los resultados anteriores, se propuso un pretratamiento en el que el secado 
de la muestra de miel se realizó bajo calentamiento a fuego directo sobre un crisol de 
cerámica, aplicado con ayuda de un soplete de la marca Truper®.  Estas pruebas 
arrojaron mejores resultados, sin embargo, el crisol de cerámica comenzó a mostrar 
fisuras que aparecían, por lo que fue reemplazado por uno de acero inoxidable de 6.5 cm 
de altura por 6.0 cm de diámetro interno. Una vez colocada la muestra de miel en el crisol, 
se aplica calor directamente sobre el recipiente con 2 sopletes mientras este se sujeta 
con una pinza resistente a altas temperaturas por aproximadamente 5 minutos, hasta 
observar la pérdida de humedad y posterior carbonización de la miel. 
Posteriormente, la muestra carbonizada se colocó por 4 horas más en el horno eléctrico 
a 230 °C y finalmente se llevó a la mufla a 600°C durante 3 periodos de 6 horas cada 
uno. En las figuras 1 – 4 se puede observar el aspecto de la muestra luego de cada una 
de las etapas del método gravimétrico empleando el pretratamiento bajo calentamiento a 
fuego directo. Esta metodología permitió llevar a sequedad, carbonizar y posteriormente 
calcinar y llevar a peso constante las diferentes muestras de miel. Los resultados para el 
porcentaje de cenizas se indican en la tabla 4. 

Tabla 4. Porcentaje de cenizas determinado por el método gravimétrico modificado para cada una de las 
muestras analizadas comparado con el porcentaje de cenizas obtenido por conductimetría y su acidez total. 
 

Muestra 
Masa miel 

inicial (g) 

Masa 

cenizas (g) 
A (%) 

Gravimetría 

A (%) 

Conductimetría 

Acidez total 

(meqH+/kgmiel) 

MACam 97.5420 80.3143 0.36 0.33 37.0 

MAPue 109.6879 81.2892 0.15 0.13 30.0 

MAPue1 102.9141 124.6315 0.12 0.05 19.4 

MAPue2 102.0834 ND ND 0.13 20.86 

ND: No determinado por desperfectos en el material del crisol empleado. 
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Tales resultados nos permiten verificar que los valores obtenidos por conductimetría y 
por gravimetría son muy cercanos entre sí y además se encuentran directamente 
relacionados con la acidez total, a medida que esta aumenta, podemos observar también 
mayores valores del porcentaje de cenizas. 
 

    

Figura 2. Crisol de acero inoxidable  

 

 

Figura 3. Muestra de miel durante el pretratamiento en horno eléctrico. 
 

 

Figura 4. Miel carbonizada después de haber sido sometida al pretratamiento con soplete. 
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Figura 5. Cenizas obtenidas después de haber tratado la muestra en la mufla a 600°C 

 

Conclusiones 

En este trabajo se logró modificar exitosamente el método gravimétrico oficial para la 
determinación del porcentaje de cenizas en miel.  
Si bien aún es necesario realizar un estudio más a fondo para considerar la aportación 
de la acidez libre a la conductividad de la miel y corregir el cálculo posterior del porcentaje 
de cenizas, los resultados preliminares aquí mostrados representan un avance 
importante al respecto. 
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Introducción 
La acidez titulable es un indicador que expresa el contenido total de los ácidos libres 
presentes en una matriz, el cual se expresa como el porcentaje del ácido predominante 
de esta. En el caso de los frutos se utiliza ácido cítrico y en manzanas el ácido málico. El 
método consiste en determinar la acidez por medio de una titulación ácido-base con una 
solución de álcali estandarizada, expresando los resultados de la acidez titulable por 100 
g ó 100 mL, como equivalente en masa de ácido cítrico, málico u otro según corresponda 
[1]. El método de titulación con monitoreo potenciométrico en valoraciones ácido-base 
proporciona datos más precisos que los que se obtienen con la técnica de monitoreo 
visual [2]. El ácido cítrico es un ácido débil que se encuentra en el jugo de guayaba y 
naranja, y se puede determinar su acidez mediante una titulación ácido débil –base fuerte 
con una disolución de NaOH [3]. El objetivo de este trabajo es determinar la acidez total 
en jugo de guayaba y naranja utilizando la titulación potenciométrica, mediante el uso de 
la primera derivada, segunda derivada y el método de Gran, determinaremos el punto de 
equivalencia. 
 
Parte Experimental 
Estandarización de NaOH, se siguió el método de la NMX-AA-036-SCFI-2001 [4]. Se 

pesó 0.102 g de biftalato de potasio previamente seco a 105C, se añadió 25 mL de agua 
y unas gotas de la disolución de fenolftaleína, se procedió a titular con la disolución de 
hidróxido de sodio hasta el vire del indicador (de incoloro a rosa). 
Este procedimiento se realizó por triplicado: se pesó 0.765 g de ácido cítrico y se llevó al 
aforo a 100 mL con agua desionizada, se colocó una alícuota de 10 mL en un matraz 
erlenmeyer, se agregaron 40 mL de agua desionizada y se procedió a titular con NaOH 
0.0675 M. Se midió el potencial en mV y el pH después de cada adición. Para el duplicado 
se pesó 0.738 y para el triplicado 0.742 g de ácido cítrico realizando el mismo 
procedimiento descrito anteriormente. 
Para procesar las muestras de jugo de guayaba y de naranja se colocó alícuotas de 10 
mL y se procedió a realizar el mismo procedimiento que al ácido cítrico puro. Para 
determinar los volúmenes apropiados en la curva primeramente se realizó una titulación 
rápida utilizando indicadores visuales ácido-base. 
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Resultados y Discusión 
De acuerdo con Avila-Montiel et al., (2019) [3] la reacción ácido-base (ver ecuación 1) 
entre el ácido cítrico y el NaOH es la siguiente: 
 
 (𝐻𝑂𝑂𝐶𝐶𝐻2)2𝐶(𝑂𝐻)𝐶𝑂𝑂𝐻 + 3𝑁𝑎𝑂𝐻   𝑂𝑂𝐶(𝐻𝑂𝐶)(𝐶𝐻2𝐶𝑂𝑂)2 

−3 + 3𝐻2𝑂 + 3𝑁𝑎+    (1) 
 
En la figura 1 se muestra la curva sigmoidea para el ácido cítrico, jugo de naranja y jugo 
de guayaba cuando se realizó la determinación de acidez total. 
 

 
Figura 1. Gráfico sigmoide para acidez total 

 
Los resultados de la primera derivada de acuerdo con Ortiz y Martínez (2003) [5]: implica 
calcular el cambio de potencial por unidad de volumen de titulante (∆E/∆V). El grafico de 
estos datos en función del volumen promedio produce una curva con un máximo que 
corresponde al punto de inflexión. Si la curva es simétrica, el punto máximo de la 
pendiente coincide con el punto de equivalencia. Las curvas asimétricas dan un pequeño 
error de titulación si el punto máximo se toma como el final. Estas curvas son comunes 
cuando el número de electrones transferidos es diferente en las semireacciones del 
analito y titulante. En la figura 2 se muestran los resultados para el ácido cítrico. 
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Figura 2. Primera derivada para el ácido cítrico. 

 
 
Los resultados de la segunda derivada de acuerdo con Ortiz y Martínez (2003) [5] En 
este caso se grafica ∆E/∆2V de la figura puede verse que la segunda derivada de los 
datos cambia de signo en el punto de inflexión. Este cambio de signo es tomado en 
algunos casos como punto final. El punto final de la titulación se toma en el punto de 
intersección de la segunda derivada con cero. Este punto puede ser ubicado con mucha 
precisión. En la figura 3 se muestran los resultados obtenidos para el ácido cítrico. 
  

 
Figura 3. Segunda derivada para el ácido cítrico. 
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Por otro lado, el método de Gran de acuerdo con Ortiz y Martínez (2003) [5]: Consiste en 
graficar ∆V/∆E en función del volumen promedio de titulante. Antes y después del punto 
de equivalencia ∆V/∆E varia linealmente con el volumen, las dos líneas se interceptan y 
el punto de equivalencia es el punto de intersección. Este método no requiere datos muy 
cercanos al punto de equivalencia es muy preciso. Este procedimiento alternativo es más 
preciso con la ventaja de requerir menos puntos experimentales que un gráfico 
convencional, y proporcionan puntos finales más precisos en aquellos casos que la 
variación del potencial medido sea pequeña en la región del punto equivalente. En la 
figura 4 se muestran los resultados del método de Gran para el ácido cítrico. 
 

 
Figura 4. Gráfico de Gran para el ácido cítrico 

 
 
En la tabla 1 se resume el contenido de ácido cítrico cuantificado utilizando el método 
potenciométrico de la reacción ácido-base. 
 
Tabla 1. Contenido de ácido cítrico 

Método de 
determinación 

mL NaOH en el punto 
de equivalencia 

g / 100 mL de 
ácido cítrico 

g /100 mL de ácido 
cítrico adicionado 

% 
Recuperado 

Primera derivada 17.4 0.752 0.765 98.3 

Segunda derivada 16.9 0.731 0.738 99.0 

Método de Gran 17.5 0.756 0.752 100.6 

 
Los gráficos de Gran para los jugos comerciales analizados se muestran en la figura 5 y 
6. 
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Figura 5. Gráfico de Gran para jugo de naranja 

 

 
Figura 6. Gráfico de Gran para jugo de guayaba 

 
 

 
La determinación de acidez total expresada en gramos de ácido cítrico en jugo comercial 
por cada 100 mL realizada por tres estudiantes aplicando el método potenciométrico, se 
muestra en la tabla 2. 
 
Tabla 2. Acidez total expresada en g de ácido cítrico por cada 100 mL de jugo comercial 

Analista g de ácido cítrico / 100 mL  
de jugo guayaba 

g de ácido cítrico / 100 mL  
de jugo naranja 

Estudiante 1 0.25 ± 0.05 0.42 ± 0.05 

Estudiante 2 0.26 ± 0.04 0.36 ± 0.06 

Estudiante 3 0.24 ± 0.06 0.38 ± 0.03 

V/E = 0.0067*[mL NaOH] - 0.0755
r² = 0.9895V/E = -0.0342*[mL NaOH] + 0.3232

r² = 0.9901-0.250
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Conclusiones 
El método potenciométrico ácido-base aplicado a muestras que tienen color nos da 
valores más precisos y exactos que el monitoreo visual utilizando indicadores ácido-base. 
El contenido de ácido cítrico en jugo comercial de naranja de acuerdo con Lodoño et al. 
(2015) [6] es de 0.48 ± 0.2 g /100 mL, nuestros resultados están por debajo de este valor. 
Para el caso de jugo de guayaba la NOM-F-78-S-1980 [7] establece que el valor máximo 
acidez titulable expresada en ácido cítrico anhidro en g / l00 mL es de 0.45, nuestros 
jugos analizados contienen cantidades menores al valor de la norma. 
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Introducción 
El agua es un nutriente esencial para los seres vivos, por lo que el crecimiento poblacional 
actual, el progreso económico y social han ocasionado una gran demanda de agua 
potable, esta se obtiene de aguas naturales subterráneas y superficiales que presentan 
una composición iónica variada debido a su interacción con las sales presentes en el 
suelo [1]. Los tipos de suelo que se encuentra en el municipio de Saltillo son calcisoles, 
litosoles, y xerosoles, en estos se pueden encontrar altas concentraciones de sales de 
sulfatos, por lo que es común encontrar altas concentraciones de estas sales en los 
mantos acuiferos de Saltillo [2], los sulfatos están ampliamente distribuidos en la 
naturaleza, sin embargo, las descargas de aguas industriales (automotriz, agricultura, 
farmacéutica, etc.) que se vierten a los afluentes naturales pueden alcanzar los mantos 
acuíferos subterráneos contribuyen al aumento de las concentraciones de sulfatos en el 
agua. Las normas mexicanas establecen el límite permisible de sulfatos (SO4

2-) presente 
en aguas de uso y consumo humano en un valor de 400 mg/L [3], el consumo de altas 
concentraciones de SO4

2- puede ocasionar un efecto laxante [4]. Una práctica común al 
perforar un pozo de agua que presente altas concentraciones de sulfatos, es descartarlo 
para su uso en consumo en humanos, sin embargo, se puede utilizar en la ganadería, 
pero se debe contar con un monitoreo constante del agua, ya que si el ganado bovino 
llega a consumir agua con altas concentraciones de SO4

2- puede provocar en el animal 
la sulfahemoglobina, la cual puede generar efectos negativos en el sabor y aspecto en la 
carne de consumo, concentraciones mayores a 2000 mg/L puede reducir el cobre sérico 
de estas [5]. En la industria, si se utilizara agua con altas concentraciones de  SO4

2- en 
los procesos de enfriamiento, se favorece la corrosión de metales (concentraciones 
mayores de 200 mg/L), dejando como efecto un poder incrustante muy fuerte en las 
tuberías, ocasionando elevados costos de operación [6]. Debido a esto, es importante 
realizar constantemente el monitoreo de sulfatos. En la actualidad se cuenta con métodos 
analíticos muy sensibles como la cromatografía iónica para determinar la concentración 
de sulfatos presentes en agua, sin embargo, son equipos difíciles de adquirir.  Uno de los 
métodos más comúnmente utilizados y de fácil operación para la determinación de 
sulfatos en agua son los métodos volumétricos, estos consisten en una titulación con una 
solución estándar de BaCl2. En este método, se agrega gradualmente la solución de 
cloruro de bario al analito, hasta que se produce la formación de un precipitado de BaSO4, 
dando paso a la reacción química:   
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                                       BaCl2 + SO4
2- → BaSO4 ↓ + 2Cl-                                      (1) 

 
La titulación es llevada a cabo hasta que se alcanza el punto de equivalencia, que se 
determina mediante el indicador THQ que reacciona con el Ba2+, el cual produce un 
cambio de color de amarillo a rosa, provocando algunas dificultades para detectar el vire, 
hasta que se adquiera la experiencia para su detección. La cantidad de sulfatos en la 
muestra se calcula a partir del volumen de solución de cloruro de bario gastado, y la 
concentración de la solución estandar de cloruro de bario.  Una de las grandes ventajas 
de este método es su aplicabilidad, ya que es aplicable a diferentes tipos de matrices de 
agua, naturales, aguas residuales y muestras industriales, permitiendo su uso en una 
amplia gama de aplicaciones, desde el control de calidad de aguas, estudios ambientales 
y tratamientos de aguas [7]. Otro método ampliamente utilizado en los laboratorios de 
analisis fisicoquímicos para la determinación de sulfatos es el método turbidimétrico, este 
se basa en la medición de la intensidad de la luz transmitida para determinar la cantidad 
de la luz absorbida por la materia en suspensión. Es particularmente útil para la 
determinación de concentraciones elevadas en el rango de 1 a 40 mg/L [8]. Además, 
tiene la ventaja de poder trabajar con muestras gaseosas, liquidas e incluso sólidos 
transparentes. Este método es especialmente adecuado para muestras que contienen 
precipitados difíciles de filtrar, como los de naturaleza gelatinosa o con partículas de 
pequeño tamaño. Las principales aplicaciones de este método se encuentran en el 
estudio del agua, se utiliza para determinar la transparencia de suspensiones densas, 
controlar el tratamiento de aguas naturales y residuales, entre otros usos relacionados 
[9]. Este método es altamente sensible, lo que permite la detección de bajas 
concentraciones de sulfatos en las muestras, convirtiendolo en un método eficiente para 
la detección y cuantificación precisa de sulfatos, siendo rápido y sencillo de llevar a cabo. 
La adición de cloruro de bario en medio ácido permite la formación rápida de un 
precipitado de sulfato de bario y con el uso del espectrofotómetro UV/Vis como detector 
se proporciona una medición precisa y cuantitativa de la cantidad de precipitado formado, 
lo cual permite una mayor confiabilidad en la determinación de sulfatos en las muestras. 
Los mayores interferentes en este método son la sílice (en una concentración mayor de 
500 mg/L) y la materia orgánica en alto contenido, dificultando la precipitación del sulfato 
de bario [10].  
El objetivo de este trabajo fue utilizar ambos métodos (volumétrico y turbimétrico) para 
adquirir las destrezas y habilidades requeridas para determinar la concentración de 
sulfatos en agua naturales y realizar el comparativo de los métodos utilizando las pruebas 
estadísticas t-student y F-Fisher. 
 
Parte Experimental 
Recolección de muestras  
Se recolectaron tres muestras: (1) pozo del Ateneo (PA); (2) pozo de la Facultad de 
Jurisprudencia (PJ) y (3) aljibe de la Facultad de Ciencias Químicas (AFCQ). Las 
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muestras fueron recolectadas en recipientes de PET (Tereftalato de polietileno) y se 
almacenaron en refrigeración a 4°C hasta su análisis.  
 
 
 
Procedimiento general del método volumetrico 
En un matraz Erlenmeyer de 125 mL se colocan 10 ml de muestra después se adiciónan 
10 mL de etanol, 0.002g de indicador THQ (sal disódica de tetrahidroxiquinona), 
finalmente se titula con BaCl2 0.104N hasta el vire de color de amarillo paja a rosa salmón. 
Cada muestra se realizó por triplicado.  
Para la cuantificación de sulfatos en las muestras de agua, se utilizó la siguiente formula:  
 

                                                   𝑝𝑝𝑚 =
𝑎∗𝑁∗𝑏∗10^6

𝑚𝐿 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
                                                    (2) 

 
Donde: 
a= volumen de BaCl2 gastado 
N= Normalidad de BaCl2 
b= miliequivalentes de SO4

2- 
 
Procedimiento general turbidimetría  
En un tubo de ensayo de vidrio (16x150 cm) se añade una alícuota de muestra o estándar 
y se completa a 10 mL con agua desionizada. Después se agregaron 2 mL de buffer 
(CH3COOH/CH3COO- con un pH de 4) y los tubos se llevan a una parrilla de agitación 
magnética (CIMAREC Bransted/Thermolyne) a 1200 rpm durante 1 minuto. 
Posteriormente, se añaden 0.2 g de BaCl2.2H2O y se continua con la agitación durante 1 
minuto. Y se llevan al espectrofotómetro UV/Vis (Varian 50 Biocary) para su lectura a una 
longitud de onda de 420 nm. Cada muestra se analizó por triplicado. 
 
Curva de calibrado del método turbidimetrico 
Previo a la cuantificación de las muestras se realizá una serie de siete estándares (5 a 
60 mg/L.) que se obtienen a partir de una disolución patrón de 100 mg/L de sulfatos 
(Na2SO4).  
 
Comparatívo de métodos  
Para realizar el comparativo de los métodos se utilizaron las concentraciones de sulfatos 
de los triplicados de las muestras de agua naturales y se analizaron los datos utilizando 
el programa estadístico de excel. 
 
Resultados y Discusión 
Para obtener la concentración de sulfatos mediante el método turbidimetrico de las 
muestras, primero se realizó la curva de calibrado y a partir de la ecuación de la recta 
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(y=(0.01480.0001)x-(0.04560.0052); R2=0.99900.0005) se calcularon las 
concentraciones de las mismas, en la Figura 1 se presenta un ejemplo de una de las 
curvas de calibrado obtenidas. 

 
Figura 1. Ejemplo de curva de calibrado que se obtuvo para la cuantificación de sulfatos mediante el 
metodo de turbidimetría. 

 
 
En la Figura 2 se presentan las concentraciones de sulfatos obtenida con ambos métodos 
de estudio. 
 

 
 
Figura 2. Concentraciónes de sulfatos obtenidas por volumetría y turbidimetría de las muestras de agua 
natural del a) PA, b) PJ) y c) AFCQ. 
 

 
Como se puede ver en la Figura 2 las concentraciones de sulfatos presentes en las aguas 
naturales analizadas estan por debajo de los limites permisibles de 400 mg/L.   
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Para comparar los resultados de ambos métodos se realizaron las pruebas estadísticas 
t-student y F-Fisher los parámetros estadisticos se pueden ver en la Tabla 1. 
 
Tabla 1. Parámetros estadísticos de la pruebas estadíticas t-student y F-Fisher 

parámetro estadístico PA PJ AFCQ 

tcal 3.85 1.85 0.92 

tteo 4.3 4.3 4.3 

  tcal< tteo 
No hay diferencias 

significativas entre los 
promedios  

P-valor 0 0.004 0.002 

∝ 0.05 0.05 0.05 

  
P-valor<∝ 

hay diferencias 
significativas entre 

varianzas 
 

Con los resultados de la Tabla 1 podemos decir que al utilizar cualquiera de los dos 
métodos para determinar la concentración de sulfatos de muestras de agua naturales 
obtendremos las mismas concentraciones, ya que no se presentaron diferencias 
significativas entre los promedios obtenidos; sin embargo, la precisión se ve afectada ya 

que al comparar los P-valores obtenidos de la prueba F con la significancia (), se 
observan que son menores, por lo tanto, podemos decir que se presentan diferencias 
significativas en la precisión de ambos métodos. Eso lo podemos atribuir que se debe 
obtener una mejor percepción en el cambio de vire en el método volumétrico. Además de 
que se adquirió la habilidad y destreza en el manejo de ambos métodos. 
 
Conclusiones 
Al momento de estudiar y poner en práctica los métodos volumétrico y turbidímétrico, se 
puede decir que ambos métodos son efectivos para la determinación de sulfatos en 
aguas, pues el método volumétrico al ser una técnica más específica permite cuantificar 
la cantidad de sulfatos presentes en la muestra a analizar, por otro lado el método 
turbidimétrico permite hacer mediciones rápidas en tiempo real de las partículas en 
suspensión, siendo muy útil para aquellas muestras que contienen partículas difíciles de 
filtrar. Ambos métodos tienen aplicaciones específicas y ofrecen distintas ventajas en 
precisión, rapidez y manejo de las muestras. Sin embargo, la elección del método 
depende de la naturaleza de la muestra y los objetivos de análisis. 
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Introducción 
El citrato de oxolamina (Sal de citrato de 5-(2-[dietilamino]etil)-3-fenil-1,2,4-oxadiazol) 
(Figura 1), es un principio activo de muchos fármacos antitusivos y antiinflamatorios para 
el tratamiento de faringitis, bronquitis y tos. Se ha determinado en fármacos 
simultáneamente con otras moléculas como maleato de clorfeniramina, paracetamol y 
clorhidrato de pseudoefedrina por cromatografía líquida de alta resolución con detector 
de arreglo de diodos (HPLC-PDA, por sus siglas en inglés) [1]. El citrato de oxolamina 
también se ha determinado mediante espectrofotometría UV-VIS en formulaciones 
farmacéuticas [2]. Debido a que en la literatura hay pocos reportes de valoraciones ácido-
base en solución acuosa para el estudio del citrato de oxolamina [3], en este trabajo se 
lleva a cabo el análisis de esta sal en solución acuosa mediante una valoración 
potenciométrica utilizando como valorante hidróxido de sodio. Asimismo, se desarrolla la 
teoría que explica las reacciones de valoración entre el citrato de oxolamina y el valorante, 
además de que se presenta un método robusto para predecir y ajustar la curva teórica 
de valoración a la curva experimental [4]. 
 

 
HOxol+                                              H2Cit  

 
Figura 1. Citrato de oxolamina, compuesto de fórmula condensada C20H27N3O8 [5 
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Parte Experimental 
Materiales y reactivos 
Todos los reactivos son de grado analítico: biftalato ácido de potasio (Sigma Aldrich) 
100.5% pureza, citrato de oxolamina (Sigma Aldrich) e hidróxido de sodio (SV) 1 N 
(Meyer). Todas las soluciones fueron preparadas con agua desionizada con resistividad 

de 18.0 - 18.2 MΩcm y pH de 7.00, la cual fue obtenida de un desionizador Milli-Q 
Millipore Gradient QGard. 
 
Equipos 
Las valoraciones potenciométricas, tanto del citrato de oxolamina y de hidróxido de sodio, 
se llevaron a cabo con un titulador automático 905 Titrando de la marca Metrohm. Se 
tituló una disolución de 100 mL de citrato de oxolamina 0.001 M con hidróxido de sodio 
(0.09936 ± 0.00082) M utilizando una unidad de dosificación de 20 mL con una mínima 
adición de 2 µL y un electrodo combinado de vidrio para mediciones de pH de la misma 

marca que el titulador automático. 
 
Resultados y Discusión 
Para conocer el comportamiento de las especies involucradas en la valoración de citrato 
de oxolamina se construyó el resumen de Escalas de Predicción de Reacciones (EPRx) 
(Figura 2) y el esquema reaccional (Tabla 1) de acuerdo con el convenio de Charlot, 
descrito por Botello y colaboradores [6]. 
En la Figura 2 se muestran las tres reacciones de valoración. Con círculos azules se 
marcan las especies presentes al inicio, sin haber agregado el valorante, como es el caso 
de las especies HOxol+ y H2Cit- las cuales provienen de la disociación del citrato diácido 
de oxolamina (como se muestra en la Figura 1), debido a que es considerado un 
electrolito fuerte, que se disocia en sus iones, de acuerdo con la Ecuación 1. 
 

                              (1) 
 

El ion correspondiente al valorante está identificado con un triángulo rojo invertido. Los 
rectángulos verdes, los rombos morados y los pentágonos amarillos, representan las 
especies formadas en el primer, segundo y tercer puntos de equivalencia, 
respectivamente (PE1, PE2 y PE3) y las flechas rojas representan las tres reacciones de 
valoración.  
A partir de las especies mostradas en la Figura 2, se construye el esquema reaccional 
que se presenta en la Tabla 1. En la columna central, se muestran los equilibrios de las 
reacciones de valoración y en la columna de la derecha se observan los equilibrios 
representativos. En esta valoración hay tres volúmenes de punto de equivalencia; sin 
embargo, para el caso del primer punto de equivalencia, la constante de dismutación es 
muy grande, lo que hace que la primera reacción de valoración sea poco cuantitativa, ya 
que el anfolito dismuta mucho y, por lo tanto, no será muy perceptible.  
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Figura 2. Resumen de las EPRx de la valoración de un volumen de solución de citrato de oxolamina con 
hidróxido de sodio. 
 
Tabla 1. Esquema reaccional de la valoración de citrato de oxolamina con hidróxido de sodio. 

mmol Reacciones de valoración Equilibrios Representativos en 
puntos relevantes 

Inicio  2H2Cit  H3Cit + HCit-2    *Kdism1= 10-1.4             
V0C0      

RV1 H2Cit+OH-
 HCit-2 + H2O **KRV1= 109.6  

V0C0   VPEC 
 

PE1 
1

1
=
𝑉𝑜𝐶𝑜

𝑉𝑃𝐸1𝐶
 

 2 HCit-2 H2Cit+Cit-3    *Kdism2= 10-1.7  
V0C0   

RV2 
𝑉′ ≡ 𝑉 − 𝑉𝑃𝐸1 

HCit-2+OH- 
 Cit-3 + H2O **KRV2= 107.9 

V0C0   V’PEC 
 

PE2 
1

1
=

𝑉𝑜𝐶𝑜

𝑉′𝑃𝐸2𝐶
 

 Cit-3+HOxol+HCit-2 + Oxol ***KPE2= 10-2.86 

V0C0  V0C0   

RV3 
𝑉 ≡ 𝑉 − 𝑉𝑃𝐸2 

HOxol++OH-
Oxol+H2O **KRV3= 105.04 

V0C0      V’’PE3C 
 

PE3 
1

1
=
𝑉𝑜𝐶𝑜

𝑉𝑃𝐸2𝐶
 

 Oxol+H2O HOxol++OH-    ***KPE3= 10-5.04 

V0C0 
 

RV1, RV2 y RV3: Reacción de valoración uno, dos y tres respectivamente. 
PE1, PE2 y PE3: Puntos de equivalencia uno, dos y tres respectivamente.  
V0 : Volumen inicial de citrato de oxolamina.  
C0 : Concentración inicial de citrato de oxolamina. 
𝐶 : Concentración del hidróxido de sodio.  
𝑉𝑃𝐸1 , 𝑉𝑃𝐸2 : Volumen de punto de equivalencia uno y dos, respectivamente.  
*Kdism1 y *Kdism2: constantes de dismutación de los anfolitos del citrato diácido y citrato monoácido  
                           respectivamente.  
**KRV1, **KRV2, **KRV3: constantes de equilibrio de las reacciones de valoración. 
***KPE2, ***KPE3: constantes de equilibrio representativo en PE2 y PE3.  

pH

H2O

H2O

OH-
Cit-3

H2Cit-H+

INICIO PE1
VALORANTE

0.00 14.008.963.00

Hcit-2

HOxol+

RV3

H3Cit

H2Cit-

4.40

HCit-2

Oxol

6.10

RV2RV1

PE2 PE3
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Una vez conocidas todas las reacciones de valoración y equilibrios representativos, es 
posible construir la curva de valoración teórica a partir del modelo robusto. El modelo 
robusto se basa en considerar las concentraciones de todos los iones involucrados en la 
valoración, mediante la ecuación de electroneutralidad (Ecuación 2). 

                           
                                              (2)

 

Donde ncat y nani es el número de cationes y aniones en el sistema, respectivamente; en 

tanto que [𝑐𝑎𝑡𝑖
𝑧𝑖] representa la molaridad del catión i-ésimo y [𝑎𝑛𝑖

𝑗

𝑧𝑗] representa la 

molaridad del anión j-ésimo; finalmente, 𝑧𝑖 y 𝑧𝑗 representan las cargas del catión i-ésimo 

y del anión j-ésimo, respectivamente. 
En el modelo robusto, dependiendo de la especie, se podrá expresar las concentraciones 
de los iones en función de sus fracciones molares y del efecto de dilución en la valoración. 
En las Ecuaciones 3 y 4, se expresa la ecuación de electroneutralidad con la sustitución 
de las concentraciones de los iones por las variables y parámetros adecuados, y se 
observa que el analito sí depende de sus respectivas fracciones molares y del efecto de 
dilución, por otro lado, el valorante sólo depende del efecto de dilución.  
 

                (3) 
 

          (4) 
 

En las Ecuación 4, V representa el volumen de alícuota, C está definida por el valor de la 
concentración del valorante, Vo representa el volumen inicial del analito, Co 
concentración inicial del analito, fHOxol

+, representan las fracciones molares de los iones 

oxolamonio (del sistema monodonador de la oxolamina), fH2Cit , fHCit 2, fCit 3
 representan 

las fracciones molares del citrato diácido, citrato monoácido y citrato (del sistema 
tridonador del ácido cítrico).  
Se despeja la variable V de la Ecuación 4 y se obtiene la Ecuación 5:  
 

                               (5) 
 
En la Figura 3a se presenta en línea continua roja la gráfica de pH = f(V) de citrato de 
oxolamina obtenida mediante el modelo robusto y en marcadores la curva de valoración 
experimental. En ésta es posible apreciar que el ajuste del modelo no es muy bueno al 
inicio, pero sobre todo al final de la curva de valoración pH-métrica. Esto puede atribuirse 
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a posibles factores que no permiten tener una buena aproximación con la Ecuación 5, 
por lo que se considera que el valorante, al ser una base fuerte, puede reaccionar con el 
dióxido de carbono (CO2) del aire del ambiente, que es el principal inconveniente de los 
tituladores alcalinos. El CO2 disuelto en el agua genera carbonatos (CO3

2-) [7]. Las 
consecuencias son la precipitación de carbonato y la disminución de la concentración del 
valorante, por lo que se propone incluir la participación de la carbonatación en el modelo 
robusto, llegando a la Ecuación 6, en la cual se resalta en color rojo dicha aportación. 
 

 
Figura 3. Gráfico de pH = f(V) para la valoración de 100 mL de disolución de citrato de oxolamina 0.001M 
usando hidróxido de sodio (0.09936 ± 0.00082) M como valorante, se presenta en línea continua roja la 
curva teórica y en marcadores la curva experimental. a) Ajuste sin la aportación de la carbonatación y 
solubilidad de oxolamina en el modelo robusto. b) Ajuste sin la aportación de la solubilidad de oxolamina 
en el método robusto. c) Ajuste con la aportación de la carbonatación y solubilidad de oxolamina en el 
método robusto. 

 
En la Ecuación 6, Pc representa la fracción de carbonatación del valorante. En la Figura 
3, se observa que, al considerar la carbonatación del hidróxido de sodio, se obtiene un 
ajuste de la curva teórica más cercano en el segundo punto de equivalencia; sin embargo, 
sigue sin ajustar el tercer punto de equivalencia. Es posible justificar esta falta de ajuste 
al tercer punto de equivalencia debido a que, al finalizar el experimento, se formó una 
película en la superficie de la disolución que se debe a una sustancia que no se disuelve, 
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lo cual llevó a considerar la participación de la solubilidad de la oxolamina en el modelo, 
(Ecuación 7), ya que al convertirse en oxolamina, simultáneamente se forma la fase poco 
soluble en agua.  
 

                            (6) 
 

                       (7) 
 
Como se puede observar en la Ecuación 7, aparece en color azul tanto en el numerador 
como en el denominador la aportación de la solubilidad de la oxolamina, al mismo tiempo 
que se considera la carbonatación. 
Inicialmente se utilizaron los valores de las constantes de acidez reportados en la 
literatura, que se muestran en la Tabla 2, sin embargo, las constantes utilizadas se 
modificaron en el método robusto para lograr el mejor ajuste de la valoración teórica 
obtenida a la valoración experimental, como se muestra en la Figura 3c y en la Tabla 2.  
 
Tabla 2. Comparación de constantes de acidez y solubilidad reportadas en la literatura con las constantes 
aproximadas con el método robusto. 

Especie Ácido cítrico. Oxolamina. Carbonatos. 

Constantes pKa1 pKa2 pKa3 pKa1 pS pKa1 pKa2 

Datos literatura 
[5,8] 

3.00 4.40 6.10 8.96 3.00 6.37 10.32 

Datos obtenidos en 
este trabajo 

3.10 4.90 6.30 8.40 3.20 6.40 10.30 

 
Conclusiones 
Es importante resaltar que el modelo robusto demostró que factores como la 
carbonatación del valorante y la solubilidad de la oxolamina, afectan considerablemente 
la forma de la curva de valoración experimental, sin embargo, hay que tener en mente 
que el método robusto por sí solo no es capaz de explicar las interacciones de las 
especies involucradas en la reacción de valoración, las cuales pueden modificar 
significativamente la forma de una curva. Tampoco explica los equilibrios representativos 
en cada fase de la valoración ni predice la cantidad de puntos de equivalencia. Es por 
ello que se debe tener presente, al aplicar el método robusto, el desarrollo del análisis de 
la valoración de acuerdo con el convenio de Charlot. Finalmente, cabe mencionar que 
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para el desarrollo del método robusto no se requieren programas o equipos sofisticados, 
si se cuenta con una hoja de cálculo.  
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Introducción 
La piperazina (1,4-diazaciclohexano) (ver Figura 1) es un agente antinematodo eficaz 
contra los nematodos intestinales [1]. Es posible encontrar la piperazina en 
medicamentos bien establecidos y disponibles comercialmente; además es uno de los 
heterociclos más buscados para el desarrollo de nuevos fármacos [2], sumado a que es 
utilizado en filtros para la captura de CO2 y ha sido comparado con la monoetenolamina 
porque presenta altos índices de captura de CO2 debido a su alta capacidad higroscópica 
[3]. Sin embargo, existen pocos trabajos experimentales en donde se lleve a cabo el 
estudio de la piperazina mediante valoraciones en medio acuoso, por lo que en este 
trabajo se desarrolla el ajuste teórico mediante un método robusto de cálculo de la 
valoración potenciométrica de la piperazina valorada con ácido clorhídrico en medio 
acuoso. 
 

 
 

Figura 1. Fórmula desarrollada de la piperazina (Pip). 

 
Parte Experimental 
Materiales y reactivos 
Todos los reactivos utilizados fueron de grado analítico: Ácido clorhídrico (SV) 1N 
(Fermont), Biftalato ácido de potasio (Sigma Aldrich) 100.5% de pureza, Hidróxido de 
sodio (SV) 1 N (Meyer) y Piperazina (Sigma Aldrich) 99% de pureza. Todas las soluciones 
fueron preparadas con agua desionizada, con los siguientes parámetros: resistividad 

(18.0-18.2 MΩcm) y pH de 6.998 y se obtuvo de un desionizador Milli-Q Millipore 
Gradient QGard. Las valoraciones de la piperazina se llevaron a cabo protegidas de la 
luz [4]. 
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Equipos 
Las valoraciones potenciométricas de la piperazina, así como las valoraciones para 
estandarizar el valorante (ácido clorhídrico), se llevaron a cabo con un titulador 
automático de la marca Metrohm 905 Titrando. Se valoran 100 mL de una disolución de 
piperazina 0.005 M, agregando alícuotas de 50 µL a partir de una solución valorada de 

ácido clorhídrico (0.1047 ± 0.0012) M utilizando una bureta automática de 20 mL con una 
mínima adición de 2 µL y un electrodo combinado de vidrio para mediciones de pH en 

medio acuoso. 
 
 

 
Figura 2. Resumen de las EPRx de la valoración de piperazina con ácido clorhídrico. 

 
 
Tabla 1. Esquema reaccional de la valoración de piperazina con ácido clorhídrico.  

mmol Reacciones de valoración Equilibrios Representativos 

Inicio  Pip + H2O  HPip+ + OH-    *Kb= 10 - 4.27             
V0C0      

RV1 H+    +   Pip    HPip+    **KRV1= 10 9.73 

VPEC   V0C0 
 

PE1 

1

1
=
𝑉𝑜𝐶𝑜

𝑉𝑃𝐸1𝐶
 

 2 HPip+  H2Pip+2 + Pip       *Kdism= 10 -4.4  
V0C0   

RV2 

𝑉′𝑃𝐸2 ≡ 𝑉𝑃𝐸2 − 𝑉𝑃𝐸1 
HPip+ + H+   H2Pip+2  **KRV2= 10 5.33 

V0C0   V’PEC 
 

PE2 

1

1
=

𝑉𝑜𝐶𝑜

𝑉′𝑃𝐸2𝐶
 

 H2Pip+2  H+ + HPip+  ***Ka= 10 -5.33 

V0C0   

  *Kb y *Kdism: constantes de formación básica y de dismutación de la piperazina acida;  
 **KRV1 y **KRV2 : constantes de reacción de valoración 
***Ka : constante de disociación ácida de la piperazina diácida. 
Vo: volumen inicial de piperazina 
Co: concentración inicial de piperazina 

pH

H2O

H2O

OH-Pip

H2Pip+2H+

INICIO PE1 PE2 VALORANTE

0.00 14.009.735.33

HPip+

HPip+

RV2 RV1
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C: concentración del valorante  
RV1 y RV2: primera y segunda reacción de valoración 
VPE1 y V’PE2: primer y segundo volumen de punto de equivalencia 

 
Resultados y Discusión 
Se construye tanto la Escala de Predicción de Reacciones (EPRx), ver Figura 2, como el 
esquema reaccional (Tabla 1) de acuerdo con el convenio de Charlot descrito por Botello 
y colaboradores [5] para conocer el comportamiento de la piperazina valorada con ácido 
clorhídrico. 
En la Figura 2 se muestran las reacciones de valoración. Con círculos azules se señalan 
las especies presentes antes de haber iniciado la valoración. El valorante se identifica 
con un triángulo rojo invertido y los rectángulos verdes y los rombos morados representan 
las especies formadas en el primer y segundo punto de equivalencia respectivamente 
(PE1 y PE2).  
A partir de las reacciones mostradas en la Figura 2 con flechas rojas, se construye el 
esquema reaccional que se presenta en la Tabla 1. La columna de la izquierda describe 
cada punto relevante de la valoración, en la columna central se presentan las reacciones 
de valoración y en la columna de la derecha los equilibrios representativos en los puntos 
relevantes. 
Durante la valoración se observan dos puntos de equivalencia. El primero es 
correspondiente a una reacción cuantitativa, al menos al 95%, debido a que la 𝐾𝑑𝑖𝑠𝑚 =

𝛾2

(1−2𝛾)2
  (siendo 2© la fracción que dismuta del anfolito) es menor a 10-3.2, lo que indica 

que el anfolito es intrínsecamente estable, y es por ello que en la curva de valoración de 
pH como función del volumen de titulante agregado puede verse ese punto de 
equivalencia. En el segundo punto de equivalencia la reacción de valoración es menos 
cuantitativa porque el ácido formado está casi en la frontera de fuerza entre ácido débil y 
de fuerza media.  
Una vez analizado el comportamiento de la reacción de valoración en cada punto 
relevante, se construye la curva de valoración teórica (CVT) a partir de un método 
robusto. El método robusto se basa en predecir el comportamiento de la curva de 
valoración de la piperazina a partir de la ecuación de electroneutralidad (Ecuación 1), 
donde se igualan las sumas de las cantidades de carga eléctrica de cationes y aniones, 
en valor absoluto, de todos los iones presentes durante la valoración. 
 

    (1)
 

Donde ncat y nani es el número de cationes y aniones en el sistema, respectivamente; en 

tanto que [𝑐𝑎𝑡𝑖
𝑧𝑖] representa la molaridad del catión i-ésimo y [𝑎𝑛𝑖

𝑗

𝑧𝑗] representa la 
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molaridad del anión j-ésimo; finalmente, 𝑧𝑖 y 𝑧𝑗 representan las cargas del catión i-ésimo 

y del anión j-ésimo, respectivamente. 
Las concentraciones para las especies del analito dependen de su fracción molar y del 
efecto de dilución, mientras que las concentraciones de las especies provenientes del 
valorante, para este caso particular, únicamente dependen del efecto de dilución. Por lo 
tanto, se obtienen las fracciones molares de las concentraciones de las especies del 
analito. 
Para la valoración de la piperazina con ácido clorhídrico se escribe la ecuación de 
electroneutralidad colocando las concentraciones de los iones involucrados (Ecuación 2). 
Al sustituir las concentraciones de los iones participantes con su respectiva fracción molar 
durante la valoración se obtiene la Ecuación 3, parametrizando cada término en las 
condiciones de la valoración y [H+]. Finalmente se despeja la variable del volumen (V) 
como función de la molaridad del ion hidronio, obteniendo la Ecuación 4 y con esta última 
ecuación se construye la CVT. 
 

        (2) 
 

     (3) 
 

        (4) 
 

Como es posible observar en la Figura 3, donde se presenta la gráfica de pH en función 
de volumen, la CVT representada por la línea continua roja, ajusta adecuadamente sobre 
la curva de valoración experimental (CVE) representada con marcadores y, como se 
describió en el esquema reaccional (Tabla 1), sólo se observan dos puntos de 
equivalencia y es posible apreciar que el segundo punto de equivalencia es menos 
cuantitativo con respecto al primero. 
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Figura 3. Gráfico de pH = f(V) para la valoración de piperazina 0.005 M con ácido clorhídrico (0.1047 ± 
0.0012) M. Ajuste de la curva de valoración teórica (línea continua roja) a la curva de valoración 
experimental (marcadores). 
 

Cabe resaltar que uno de los parámetros para ajustar la CVT es mediante las constantes 
de acidez (pKa). Para el ajuste se utilizaron los reportados por Pubchem que son pKa1 = 
5.33 y pKa2 = 9.73 [4] y se observó que la CVT ajusta mejor sobre la CVE cuando se 
minimiza la suma de residuos de pH al cuadrado. 
En la Tabla 2 se observa que para el pKa1 hay una diferencia de 0.17 unidades entre lo 
reportado con lo obtenido mediante el ajuste de la CVE y el pKa2 la diferencia es mínima 
y el valor es muy semejante a lo reportado en la literatura. Por lo que también el método 
robusto puede servir para determinar los valores de los pKa para la piperazina 
 
Tabla 2. Constantes de acidez por Pubchem y experimentales obtenidas en este trabajo. 

 Pubchem [4] Experimentales  

pKa1 5.33 5.50 

pKa2 9.73 9.70 

 

 
Conclusiones 
Como se pudo observar la CVT generada con el método de cálculo robusto y a partir de 
minimizar el cuadrado de la suma de residuos de pH  se logra el ajuste sobre la CVE, lo 
que demuestra que este método es una herramienta que se puede utilizar para la 
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predicción de valoraciones potenciométricas, además de que no requiere el uso de 
programas muy sofisticados ya que con el acceso a una hoja de cálculo se puede emplear 
este método. 
Es importante mencionar que el método robusto a pesar de predecir la forma de la curva 
experimental no explica lo sucedido durante la valoración, como la cantidad exacta de 
puntos de equivalencia, los equilibrios representativos y las reacciones que suceden en 
cada punto, lo que hace indispensable llevar a cabo el desarrollo del análisis de la 
valoración mediante el convenio de Charlot para así comprender lo sucedido durante la 
valoración. 
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Introducción 
La construcción ha estado presente desde el principio de las civilizaciones, siendo una 
de las industrias de mayor importancia a lo largo del tiempo, surgiendo de la necesidad 
humana de refugiarse, evolucionando con el paso del tiempo hasta convertirse incluso 
en una expresión artística en la creación de monumentos históricos [1]. En la actualidad, 
el crecimiento poblacional y urbanización han incrementado las necesidades de 
construcción e infraestructura civil [2] y consigo los residuos generados durante los 
procesos de construcción y/o demolición, también llamados RCD [3]. Los RCD pueden 
ser clasificados en dos tipos de grupos: de acuerdo con su origen y de acuerdo con su 
naturaleza. La clasificación de los RCD de acuerdo con su origen se subdivide en tres 
categorías: residuos procedentes de puntos de extracción de tierras, residuos 
procedentes de obras de construcción y residuos procedentes de obras de demolición, 
mientras que la clasificación de RCD según su naturaleza se divide en: residuos inertes 
(aquellos que no experimentan transformaciones físicas, químicas o biológicas), residuos 
no peligrosos (aquellas sustancias que no presentan toxicidad pero pueden sufrir o 
producir modificaciones físicas, químicas o biológicas), residuos tóxicos y peligrosos 
(aquellas sustancias tóxicas para el ser humano y/o contaminantes para el medio 
ambiente) [4]. Entre los residuos de construcción y demolición que podemos encontrar 
comúnmente en una obra civil está el cemento Portland, el material de acero de refuerzo, 
materiales cerámicos, materiales arcillosos, poliméricos, papel, cartón, y basura general 
[5]. Cada uno de los materiales desechados durante las labores de construcción tiene un 
aporte diferente al medio con el que está en contacto, alterando las condiciones 
fisicoquímicas naturales del agua, suelo, biota y aire [6]. Por mencionar algunos ejemplos, 
el cemento portland y derivados hechos de este mismo material, afectan el pH del agua 
y del suelo alcalinizándolo, aumentan la cantidad de sólidos disueltos en el agua al igual 
que la turbidez y la conductividad [7]. Por otro lado, el aporte de contaminantes de las 
varillas estructurales son principalmente metales, los cuales se bioacumulan en los seres 
vivos causando diversas afecciones. Además, también aportan fósforo, el cual es 
responsable de la eutrofización en cuerpos de agua [8]. La madera aumenta la carga 
microbiológica al almacenar hongos y microorganismos, además del aporte de sustancias 
orgánicas insolubles en agua [9]. Lamentablemente durante años, la disposición final de 
RCD en México se da en espacios naturales como arroyos y terrenos baldíos usados 
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como vertederos debido a la falta de normativa generando grandes problemáticas 
ambientales, económicas y de infraestructura [10]. El objetivo de este estudio fue 
determinar la composición de los contaminantes presentes en los RCD y materiales 
nuevos de construcción que son arrastrados por el agua de lluvia y que pueden llegar a 
las corrientes de los afluentes naturales alterando la composición natural del agua. 
 
Parte Experimental 
Preparación de muestras: 
Se instalaron dos contenedores de polietileno (PE) de capacidad de 1000L con válvula 
para desagüe en el Centro de Educación Ambiental de la UAdeC, en el primer contenedor 
se colocó 1m3 de RCD de una obra civil, en el segundo contenedor se colocó 1m3 de una 
muestra compuesta con materiales nuevos de construcción. Posteriormente se hicieron 
pasar 15 L de agua de captación de lluvia recolectada en el tanque de emergencia del 
mismo Centro a cada uno de los contenedores, una vez que el agua percoló por los RCD 
se recolectaron los lixiviados de cada contenedor en recipientes de polipropilen (PP) con 
capacidad de 1L, las muestras de lixiviados se trasladaron al laboratorio y se 
almacenaron en refrigeración de 4°C hasta su análisis. Además se analizó el agua de 
lluvia recolectada para su comparación con los lixiviados. 
 
Métodos de análisis: 
Los métodos empleados para la determinación de los diferentes parámetros 
fisicoquímicos en las muestras de agua, se realizaron de acuerdo con las Normas 
Oficiales Mexicanas establecidas en el Diario Oficial de la Federación (ver tabla 1). 
Tabla 1. Parámetros fisicoquímicos realizados de acuerdo a los métodos establecidos en las normas 
Mexicanas  
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Resultados y Discusión 
En la figura 1 se presentan los resultados de veinte parámetros fisicoquímicos analizados 
en los dos lixiviados y la muestra de agua de lluvia. 
 

 
Figura 1. Resultados de los siguientes parámetros fisicoquímicos obtenidos de la muestra de escombro 
(ME), muestra compuesta (MC) y agua de lluvia donde se presentan a) conductividad, sólidos totales 
disueltos (TDS), sólidos totales (TS); b) Durezas (total, temporal y permanente); c) pH, acidez y alcalinidad; 
d) sulfatos, cloruros, carbonatos y bicarbonatos; e) calcio, magnesio, sodio y potasio y f) cobre, plomo y 
cadmio. 

 
Al observar los resultados de la muestra de agua de lluvia de la figura 1 se aprecia que 
en su composición presenta las concentraciones más bajas de cada uno de los 
parámetros analizados, la presencia de bicarbonatos se atribuye a la acumulación del 
polvo del suelo que es arrastrado por el viento y es depositado en la superficie del techo, 
el cual se utilizó para la recolección del agua de lluvia. Al conocer la composición del 
agua de lluvia y compararla con la composición de los lixiviados se visualiza la aportación 
de los RCD y los materiales nuevos de construcción a las corrientes de agua de los 
afluentes.  
Al analizar los resultados del lixiviado de los RCD podemos ver una diferencia marcada 
entre la conductividad y los sólidos totales (ver figura 1a), sin embargo, esto no es extraño 
ya que dentro de estos RCD se encuentran las envolturas de los materiales de 
construcción (cartón, papel, plástico, etc.), lo que permite la presencia de sólidos 
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suspendidos en el lixiviado que no conducen la electricidad, en la figura 1b se observa 
que aportan un poco mas de 350 mg/L de sales de magnesio, esto significa que los RCD 
aporta 5 veces más estas sales de las que contiene el agua de lluvia, el pH obtenido en 
este lixiviado es alcalino (pH=9) (ver figura 1c), la alcalinidad está relacionada con la 
presencia de sustancias hidrolizables en agua como bases débiles, fuertes y/o hidróxidos 
metálicos y que como producto de dicha hidrólisis se genera aniones básicos como el ion 
hidroxilo (OH-) [11], resultando tóxico para algunos organismos acuáticos, las sales que 
aportan los RCD son bicarbonatadas y en su mayoría sulfatadas (figura 1d) lo que es de 
gran preocupación ya que las concentraciones de 505 mg/L están por arriba de los limites 
permisibles, mientras que los sales cloradas y carbonatadas provienen del agua de lluvia. 
El catión mayoritario es el Mg esto confirma que la dureza se atribuye a las sale de 
magnesio, sin embargo, los RCD también aportan Ca, Na y K (figura 1e), de los metales 
pesados más tóxicos que pueden ocasionan daño en los ecosistemas encontramos al Pb 
en concentraciones de 12 veces más que el límite permisible (0.01 mg/L) (figura 1f), esto 
se puede atribuir a los materiales de construcción que pueden estar reforzados con este 
metal, como aceros, alambres, varillas, concretos, o incluso al plomo presente en pinturas 
y arcillas de colores rojos, naranjas y/o amarillos [11]. Todos los compuestos antes 
mencionados que aportan los RCD a través de los lixiviados que se forman al llover, 
puede ser arrastrado a las corrientes de los afluentes provocando una eutrofización en el 
cuerpo de agua. Al comparar los resultados del lixiviado de RCD (ME) frente al lixiviado 
con los materiales nuevos de construcción (MC) se ve una diferencia muy marcada, la 
alta conductividad que se determinó nos indica que los compuestos de los materiales 
nuevos son muy solubles en agua y son fáciles de ser arrastrados aportando elevadas 
cantidades de sólidos disueltos y en suspensión (figura 1a), la mayoría de los sólidos 
disueltos están compuestos por sales de Mg (figura 1b y 1e), estos materiales además 
de aportar especies ácidas, también aportan especies alcalinas que al entrar en contacto 
entre ellas el pH disminuye (figura 1c), sin embargo, el pH del agua sigue considerandos 
alcalino y con altas concentraciones de sulfatos (>3500 mg/L), estas concentraciones 
están ocho veces más arriba de lo permisible (400 mg/L de sulfatos)(figura 1d), además, 
se arrastran minerales solubles que contienen Pb (figura 1f) ya que se determinó una 
concentración de 0.2819 mg/L (límite permisible 0.01 mg/L) siendo una concentración 
preocupante debido a la toxicidad del Pb y sus efectos negativos en los seres vivos. 
Todos los compuestos que aportan los RCD como los materiales nuevos alterando la 
tensión superficial del agua y esto provoca efectos negativos en el ecosistema. 
 
Conclusiones 
Podemos decir que los residuos de construcción y demolición afectan la composición del 
agua, modificando su pH, alcalinidad, dureza, sólidos totales y por lo tanto la 
conductividad, por lo que no se recomienda que la disposición final de este tipo de 
residuos se de en cuerpos de agua y/o en zonas aledañas a cuerpos de agua que puedan 
estar en contacto con biota y población. 
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Introducción 
Los nitroimidazoles son fármacos, clasificados como antibióticos, utilizados para la 
prevención y tratamiento de infecciones causadas por bacterias anaeróbicas y 
protozoarias. Algunos derivados del nitroimidazol incluyen al dimetridazol, metronidazol, 
ronidazol, ipronidazol, secnidazol, tinidazol, etc. [1]. Los nitroimidazoles de manera 
general tienen una estructura química similar, la cual se caracteriza por contener un 
heterociclo aromático de cinco miembros con un grupo nitrito ubicado en la posición cinco 
del anillo. [2] 
El dimetridazol (DMZ) (1,2-dimetil-5-nitroimidazol) [3], ver figura 1, es un potencial agente 
antimicrobiano utilizado en varios estudios con la finalidad de desarrollar tratamientos en 
contra de organismos anaeróbicos, protozoos y bacterias, como los realizados por 
Lindmark en el desarrollo de antitritrichomonas contra el protozoo Tritrichomonas foetus 
[4], además tiene una fuerte aplicación en la producción de aves de corral, como gallinas 
y pavos, para la infección por el protozoo, Histomonas meleagridis, causante del deceso 
de este tipo de aves [5]. 
 

 
Figura 1. Estructura química del dimetridazol 

 
Actualmente en la literatura se encuentra reportado que el DMZ presenta mutagenicidad, 
genotoxicidad y carcinogenicidad, la cual si bien es mínima, no debe pasar desapercibida 
[6]. Por lo que el uso del DMZ se ha prohibido en animales de alimentación en algunos 
países y han ponderado los límites máximos de residuos de DMZ en carne comestible, 
despojos de porcino y aves de corral [7-9]. Dada la importancia del DMZ, varios 
investigados han empezado a desarrollar procedimientos analíticos para la detección de 
DMZ [10-13], sin embargo, estudios sobre su especiación y/o caracterización en medio 
acuoso son muy escasos, siendo en su mayoría estudios teóricos [14], por lo que en este 
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trabajo se presenta la caracterización de la molécula de DMZ mediante 
espectrofotometría de UV-Vis en medio acuoso. 
Parte Experimental 
Todos los reactivos son de grado analítico: NaCl (J. T. Baker), HCl (J. T. Baker), NaOH 
(Myer), Dimetridazol (Sigma-Aldrich). Todas las soluciones fueron preparadas con agua 
desionizada de Milli-pore Milli-Q (18.2 MΩcm) y se mantuvieron en atmósfera inerte de 
N2 para desplazar oxígeno disuelto de las soluciones. 
Los experimentos de espectrofotometría de UV-Vis se llevaron a cabo en un 
espectrómetro Perkin-Elmer Lambda 950 UV/Vis en un intervalo de longitudes de onda 
(λ) de 200 a 400 nm. Celdas de cuarzo de 1 cm de longitud de paso óptico Perkin-Elmer. 

Para las lecturas de pH se utilizó un potenciómetro Hach Session+ pH31 con electrodo 
de vidrio combinado para lecturas de pH 0-14 y un baño recirculador refrigerado Lauda 
eco re1050s para mantener una temperatura constante de 25 °C. 
 
Resultados y Discusión 
Estudio de estabilidad. 
La molécula de DMZ tiene reportado un valor teórico de pKa de 2.81 [14] por lo que el 
DMZ presentaría dos especies en la solución, tal como se muestra en el diagrama de 
zonas de predominio lineal en función de pH [15], ver figura 2. 
 

 
Figura 2. Diagrama de zonas de predominio lineal en función del pH para la molécula de DMZ. 

 
En la figura 3a se presenta la familia de espectros de absorción de UV-Vis para DMZ 90 
μM a pH 1.501 donde se observa un máximo de absorbancia (A) en 280 nm se mantiene 

constante durante 60 minutos. En la figura 3b se presenta el gráfico de 
A280nm = f(t) y es posible observar un comportamiento lineal constante, lo que indica que 
la molécula es estable en solución por lo menos en un intervalo de tiempo de 60 minutos. 

 

 
Figura 3. a) Familia de espectros de absorción de UV-Vis de la molécula de DMZ 90 μM a pH 1.501. b) 

Gráfico de A280nm = f(t). 
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En la figura 4a se presenta la familia de espectros de absorción de UV-Vis de DMZ 90 
μM a pH 7.100 donde se observan dos máximos de absorbancia en 322 nm y 232 nm, 

ambas bandas se mantienen constantes durante 60 minutos. En la figura 4b se presenta 
el gráfico de A322nm = f(t) y es posible observar una tendencia lineal constante, lo que 
indica que la molécula es estable en solución por lo menos en un intervalo de tiempo de 
60 minutos. 
 

 
Figura 4. c) Familia de espectros de absorción de UV-Vis de la molécula de DMZ 90 μM a pH 7.100. d) 

Gráfico de A322nm = f(t). 
 

Estudio a diferentes valores de pH. 
Una vez que se aseguró la estabilidad de la molécula de DMZ para las dos especies que 
predominarían en solución (ver figura 2), se lleva a cabo el estudio de espectroscopía de 
absorción UV-Vis para la caracterización de la molécula de DMZ a diferentes valores de 
pH. En la figura 5 se presenta la familia de espectros de absorción UV-Vis de DMZ 90 μM 

para diferentes valores de pH. Los valores de pH se variaron de pH 1 aumentando en 0.2 
unidades hasta pH 13. Es posible observar en la figura 5 que a pH 1 se presenta una 
banda de absorción máxima en 280 nm y al incrementar el pH esta banda presenta un 
efecto batocrómico hasta dejar desaparecer y dar lugar a la formación de las bandas en 
322nm y 232 nm. 
En la figura 5 es posible observar un punto isosbéstico en 277 nm, lo que indica que por 
lo menos se presentan una reacción de disociación. En la figura 6 se presenta el gráfico 
de absorbancia a 277 nm y 322 nm en función del pH, para ambas longitudes de onda se 
presenta la forma de una sigmoide con un punto de inflexión, el cual cruza alrededor de 
pH 2.79, por lo que siguiendo la ecuación de Henderson-Hasselbalch [16] es posible 
determinar el valor pKa es de 2.8. Cabe resaltar que la molécula de DMZ tiene reportado 
un valor determinado teóricamente de pKa de 2.81 el cual es consistente con lo obtenido 
en la figura 6. [14] 
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Figura 5. Familia de espectros de absorción de UV-Vis DMZ 90 μM a diferentes valores de pH mostrados 

en la figura. En el inserto se muestra la molécula de DMZ señalando el nitrógeno que se protonaría en la 
reacción ácido-base. La flecha de color rojo señala el punto isosbéstico. 
 

 

 
Figura 6. Gráfico de Amáx=f(pH) para dos longitudes de onda a 322 nm y 277 nm mostradas en la figura. 

 
Conclusiones 
Se caracteriza la molécula de dimetridazol mediante espectrofotometría de UV-Vis en 
medio acuoso y se determina el valor de constante de acidez experimental pKa = 2.8 para 
la molécula de dimetridazol el cual es consistente por el reportado teóricamente. 
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Introducción 
La grana cochinilla (Dactylopius coccus) es un insecto parásito de los cladodios y frutos 
de la tuna Opuntia ficus-indica [6], del cual se extrae un pigmento de color rojo 
denominado ácido carmínico (que puede constituir entre el 10% y 19.5% 
aproximadamente del peso del animal seco, lo que permite considerar de primera calidad 
si tiene alto contenido de carmínico o de segunda calidad si tiene menos) [4]). Este 
pigmento es un c-glucósido que, de acuerdo con la acidez del medio, puede presentar 
tonalidades naranjas a pH bajo, rojo intenso a pH ligeramente ácido y neutro, y violetas 
en pH alcalino [2]. Históricamente, este colorante se ha utilizado en México en la industria 
textil, el arte y la gastronomía [8]. 
El ácido carmínico (AC) posee la capacidad de formar quelatos con diferentes iones 
metálicos [2]. Dependiendo de la identidad y concentración del ion metálico, así como de 
la composición del medio, se pueden obtener complejos de ácido carmínico con aluminio, 
calcio, estaño, hierro o bario con una coloración y estabilidad muy variada. Los complejos 
antes mencionados han encontrado una vasta aplicación en la industria textil y el arte [7]. 
En este sentido, el estudio de la formación de complejos de ácido carmínico con cobre 
(II) representa una ventana de oportunidad para su aplicación en distintos productos 
finales [5]. 
La estequiometría de los complejos formados entre ácido carmínico y Cu (II), así como 
sus correspondientes constantes de formación, se pueden determinar mediante el uso 
de técnicas electroquímicas como la potenciometría y la polarografía. 
La potenciometría es una técnica que se basa en la medida de la diferencia de potencial 
entre electrodos sumergidos en una disolución, siendo el potencial de uno de ellos, 
denominado electrodo indicador, una función de la concentración de determinados iones 
presentes en el medio, de tal forma que la medida de los potenciales de electrodo puede 
permitir obtener de forma directa la concentración de una sustancia en condiciones de 
baja concentración de otros iones y con potenciales separados entre sí, y su evolución 
en el transcurso de una reacción química [3]. 
De igual forma, la polarografía es una técnica electroquímica en la que el electrodo de 
trabajo consiste en un electrodo de gota de mercurio al que se le impone un determinado 
programa de potencial en función del tiempo, a la vez que se monitorea la corriente que 
fluye a través del circuito. La polarografía diferencial de impulsos es una variante de 
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polarografía que se caracteriza por permitir obtener una mayor sensibilidad que la 
polarografía clásica [1]. 
En este trabajo se presentan resultados experimentales sobre la determinación de la 
estequiometría de los complejos de ácido carmínico con cobre (II), obtenidas mediante 
las técnicas de potenciometría y polarografía, permitiendo así comparar los resultados de 
ambas técnicas. 
 
Parte experimental 
Se realizó una titulación complejométrica de una disolución de ácido carmínico 0.0159 
mol L-1 con una disolución de Cu (II) 0.0187±0.0015 mol L-1. El monitoreo de la reacción 
se realizó por medio de potenciometría y polarografía diferencial de impulsos. Las 
disoluciones de ácido carmínico y Cu (II) empleadas se valoraron previamente por medio 
de volumetrías ácido-base y de complejos, respectivamente. 
Para la titulación potenciométrica se utilizó un electrodo de referencia de Ag/AgCl (3 mol 
L-1) y un alambre de cobre como electrodo de trabajo. El potencial de midió con ayuda de 
un milivoltímetro. 
Para el monitoreo por polarografía diferencial de impulsos, se utilizó como electrolito 
soporte una disolución amortiguadora de NH4

+/NH3 0.2 mol L-1 a pH=10. Durante la 
titulación, la concentración inicial de ácido carmínico fue de 1.5743x10-4 mol L-1 y se 
realizaron adiciones de 20 𝜇L de la disolución de Cu (II).  Se utilizaron los siguientes 
parámetros: velocidad de barrido de 5 mV s-1, amplitud de impulso de 50 mV, tiempo de 
pulso 40 ms, potencial de inicio 0 mV y potencial final -1700 mV. Se partió de una 
concentración en celda para ácido carmínico de 1.5743x10-4 mol L-1, en medio básico 
NH4

+/NH3  pH 10, realizando adiciones de 20 𝜇L de Cu (II) 0.0187±0.0015 mol L-1. 
 
Resultados y discusión 
Potenciometría 
A partir de la titulación potenciométrica se observan 2 puntos de equivalencia indicados 
en la figura 1, el primero en 39 mV a una fracción molar de 0.609, indicando una 
estequiometría probable de cobre (II):ácido carmínico 1:2 (que podría representarse 
como CuAC2

4- , aun cuando no se conozca su forma exacta). Un segundo punto de 
equivalencia aparece en 47 mV a una fracción molar de 0.994, indicando una probable 
estequiometría 1:1 (que podría representarse como CuAC1-). 
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Figura 1. Titulación potenciométrica de ácido carmínico con cobre (II). Pe: punto de equivalencia. CuSO4 

0.0187±0.0015 mol L-1. Ácido carmínico 0.0146 mol L-1, alícuota 10 mL. 

 
Polarografía 
Las señales obtenidas por polarografía diferencial de impulsos para diferentes 
concentraciones de Cu (II) en ácido carmínico graficadas en la Figura 2. muestran las 
variaciones de intensidad de la corriente de pico respecto a la diferencia de potencial, 
destacando las señales en -287 mV y -246 mV de las cuales se elaboró el gráfico 
presentado en la Figura 3., que relaciona la curva de intensidad de corriente de pico vs 
la relación molar Cu 2+ / Ác. Carmínico. 
 

 
Figura 2. Polarograma diferencial de impulsos de ácido carmínico 1.5743x10-4 mol L-1 con diferentes 
concentraciones de Cu (II) y residual (blanco). Condiciones de trabajo: potencial de inicio 0 V, potencial 
final: -1.7 V, velocidad de barrido: 0.005 V s-1, amplitud de impulso: 0.050 V y tiempo de impulso: 0.040 s. 
Medio: NH4

+/NH3 0.2 mol L-1 a pH=10.  
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A partir de la Figura 3, donde para la señal en -287 mV se observa un cambio de 
pendiente cercano a 0.5, se confirma la estequiometría cobre (II) - ácido carmínico  1:2 
(CuAC2

4-) y ésta misma señal se intersecta con la señal 2 en -246 mV en un valor cercano 
a 1, confirmando así la estequiometría cobre (II) - ácido carmínico 1:1 (CuAC1-)  
 
 

 
Figura 3. Curvas de intensidad de corriente de pico vs fracción molar Cu (II) / ácido carmínico, para las 
señales a -287 mV y -246 mV 

 
Conclusiones 
Mediante una titulación potenciométrica se identificaron la formación de los complejos 
cobre (II) – ácido carmínico con una estequiometría 1:1 (CuACH), 1:2 (CuAC2H4). 
Utilizando la técnica de polarografía diferencial de impulsos también se confirmó la 
formación de los complejos de estequiometría 1:1 (CuAC1-), y 1:2 (CuAC2

4-) en medio 
NH4

+/NH3 0.2 mol L-1 a pH=10 (desde luego, la escritura de los complejos es aún 
provisional pues no se conoce la forma exacta en que se encuentran en disolución). 
La determinación polarográfica muestra con mayor claridad los puntos de equivalencia. 
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Introducción 
El cannabidiol (CBD) es uno de los principios activos más abundantes en las plantas de 
cannabis, seguido del delta-9-thetrahidrocannabinol (Δ9-THC), compuestos que han sido 
destacados por sus potenciales terapéuticos [1]. Sin embargo, una de las grandes diferencias 
es que el CBD no posee efectos psicoactivos, teniendo así una gran ventaja para aprovechar 
sus propiedades. En la actualidad el estudio del CBD ha favorecido tanto humanos como 
animales con el objetivo de prevenir la ansiedad y estrés desencadenado por diferentes 
factores. Por lo cual, la acción medicinal del CBD también está enfocada en reducir problemas 
articulares, convulsiones epilépticas, y se investiga su uso para contrarrestar enfermedades 
autoinmunes, neurodegenerativas, fobias, pérdida de apetito, entre otras [2].  
Se han encontrado estudios en los que el uso de cannabis medicinal puede disminuir los 
efectos ansiolíticos en mascotas aplicando dosis de 1.4 mg de CBD/kg de peso corporal por 
día. Sin embargo, Gamble, en el 2018; aseguró que la dosis adecuada es de 2 mg de CBD/kg 
peso corporal por día. Además, existen varios productos en el mercado en los cuales la dosis 
efectiva recomendada para disminuir la ansiedad en mascotas es de 2 mg/kg de peso por día 
[2]. A partir de este análisis, surge la pregunta de si se tienen efectos secundarios en las 
mascotas por una sobredosis de CBD. Los problemas más comunes reportados por 
veterinarios son el letargo y la somnolencia. Algunos efectos secundarios extremos reportados 
incluyen vómito y picazón, pero estos casos son extremadamente raros. Estos efectos pueden 
durar desde varias horas hasta un par de días, dependiendo de la cantidad ingerida, es por 
esta razón que se debe indicar la cantidad de producto que se debe de dar por kg de peso [3].  
En este trabajo, para el análisis del cannabidol se plantea el desarrollo de un método de 
extracción sólido-líquido con disolventes eutécticos profundos naturales (NADES, por sus 
siglas en inglés). La innovación de esta técnica se basa precisamente en cambiar los 
disolventes orgánicos comunes que se utilizan, y que suelen ser peligrosos para el medio 
ambiente y la salud humana, por NADES. Estos se crean a partir de una mezcla adecuada de 
aceptores de puentes de hidrogeno (HBA) y donadores de puentes de hidrogeno (HBD) que 
pueden auto-asociarse a través de interacciones de puentes de hidrogeno. Sus principales 
características son poseer un punto de fusión inferior al de los componentes puros, una muy 
baja volatilidad, baja toxicidad y ser biocompatibles, entre otras [4]. 
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Hasta la fecha, la mayoría de los estudios han utilizado NADES con características hidrofílicas, 
lo que reduce el rango de compuestos extraíbles para extender su uso en la extracción de 
compuestos no polares. En este trabajo se evaluará un NADES hidrofóbico basado en mentol 
(HBA) y ácido acético glacial (HBD).   
El objetivo de esta investigación es el desarrollo y validación de un método analítico para la 
cuantificación de CBD en snacks para mascotas, mediante una técnica de extracción sólido-
líquido implementando disolventes eutécticos profundos seguida del análisis por HPLC, que 
permita evaluar el contenido de los productos comerciales disponibles actualmente.  

 
Parte experimental 
Condiciones del análisis cromatográfico 
Todos los análisis fueron realizados en un HPLC modelo 1100 Series (Agilent 
Technologies). Se utilizó una columna Symmetry© C18, de 75 mm de largo por 4.6 mm de 

diámetro interno y un diámetro de partícula de 3.5 m. Como fase móvil se utilizó A) 
Acetonitrilo y B) Agua + H3PO4 0.02%. El modo de elución fue en gradiente iniciando con 70 
% A manteniéndose durante 6 minutos, después cambiando a 90 % A a los 9 min y 
manteniéndose hasta los 11 minutos. El tiempo de equilibrio fue de 5 min y el flujo fue de 
0.8 mL/min. Se estableció una temperatura de 40°C para la columna y la longitud de onda 
de análisis fue de 240 nm. 
 
Preparación de NADES 
Se pesaron las cantidades correspondientes de los reactivos mentol y ácido acético glacial en 
una relación molar 1:1. Con ayuda de agitación magnética se mezclaron manteniendo una 
temperatura de 40°C y almacenándolo en un desecador.  
 
Muestras de snacks para mascotas  
Para la optimización del método se utilizaron muestras comerciales de snacks para mascotas, 
las cuales en su marbete indican el contenido de CBD. Los snacks se homogenizaron con un 
mortero de ágata y se almacenaron en bolsas de plástico a temperatura ambiente hasta su 
uso. 
 
Técnica de extracción sólido-líquido con NADES 
Se utilizaron 40 mg de snack para mascotas y se colocó en un tubo Ependorf de 2 mL, 

añadiendo 800 L de NADES. Se agitó durante 15 s con ayuda de un vórtex y posteriormente 
se pasó a un baño ultrasónico durante 10 min regulando la temperatura a 30°C. El extracto 
obtenido se centrifugó a 4000 rpm durante 10 min. Después, el sobrenadante se pasó por un 
cartucho de extracción en fase sólida Captiva EMR-Lipid de 3 mL con 300 mg de fase para la 
eliminación de grasa e impurezas. Finalmente, se aplicó una mezcla de 80% ACN/20% H2O y 
se recuperó el primer mililitro. 
 
Validación del método 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      452 

 

 

Para evaluar la linealidad del método se fortificaron diferentes muestras de snacks sin CBD 

en el intervalo de concentraciones de 125 a 750 g/g. La linealidad se evaluó con el coeficiente 
de determinación (r2) de la curva obtenida al graficar la respuesta en función de la 
concentración agregada. El recobro se evaluó multiplicando por 100 el valor de la pendiente 
de la curva obtenida al graficar la cantidad recuperada = f(cantidad agregada). Se evaluó la 
repetibilidad interdía analizando muestras fortificadas a dos diferentes concentraciones, 125 

g/g y 375 g/g.  
 
Análisis de las muestras de snacks para mascotas con CBD 
Se analizó por triplicado una muestra de galletas para perro que contiene CBD, aplicando las 
condiciones de extracción y análisis optimizadas. Se determinó la cantidad de analito por 
galleta y se comparó con lo indicado en la etiqueta. 
 
Resultados y discusión 
Condiciones del análisis cromatográfico  
Las condiciones de análisis permitieron separar adecuadamente el CBD. En la Figura 1 se 

muestra la comparación de los cromatogramas de un estándar de CBD a 5 g/mL, con un 

blanco de NADES y una muestra fortificada a 125 g/g. 
 
Comparación con distintas mezclas de NADES 
Se utilizaron distintos NADES para la extracción de CBD, los cuales fueron ácido 
decanóico:mentol, ácido octanóico:mentol y ácido acético:mentol. Todos a una proporción 
molar 1:1. Como se muestra en la Figura 2, el NADES que logró extraer el CBD fue el de 
mentol:ácido acético. 
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Figura 1. Cromatograma obtenido con las condiciones de separación optimizadas para CBD. 

 

 
Figura 2. Comparación de diferentes NADES. AD = Ácido decanócio, AO = Ácido octanóico, A. Ac. = Ácido 
acético. 
 
 

Optimización del método de extracción sólido-líquido con NADES 
Se probaron distintos tiempos de agitación con vórtex y ultrasonido para obtener las 
condiciones óptimas de extracción del CBD, teniendo así un mejor resultado con un tiempo 
agitación con vórtex de 15 s y un tiempo de ultrasonido de 10 min, ya que permiten obtener 
una mayor respuesta como se observa en la Figura 3. 
 
Optimización de la proporción muestra-NADES 
Se probaron distintas proporciones tanto de la muestra de snack como del NADES. Se realizó 
una tabla ANOVA de una vía y no hubo diferencia significativa. Se eligieron las condiciones 
de 40 mg de galleta y 800 µL de NADES ya que proporcionaron una mayor respuesta promedio 
y una desviación estándar intermedia. 
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Figura 3. Optimización de la metodología en el extracto de CBD. 

 

 
Figura 4. Optimización de la proporción muestra (mg)/DES (μL) para la extracción de CBD. 

 
Validación del método de extracción sólido-líquido con NADES 
En la Tabla 1 se resumen los resultados obtenidos para la validación del método desarrollado. 
Se obtuvo una buena linealidad con r2=0.9861 y un recobro promedio de 83.8%. La 

repetibilidad fue aceptable para concentración de 125 g/g según los criterios reportados por 

Horwitz [5] con CV %<12.48 y para la concentración de 375 g/g con CV %<10.58 es alto. Los 
límites de aceptación del efecto matriz son 120%<EM%<80% de acuerdo con los resultados 
de la Tabla 1, no hay efecto matriz para ambas concentraciones. Los límites de detección y 

cuantificación se encontraron entre 35 y 115 g/g, respectivamente.  
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Tabla 1. Resultados de la validación del método de extracción sólido-líquido con NADES  

Analito CBD 

Ecuación  Área= -4.8(±11.2) + 0.418(±0.023) * [CBD] 

r2 0.9861 

% de recobro promedio 83.8 

Repetibilidad 
C.V.% (n=3) 

125 g/g 6.1 

375 g/g 10.7 

Efecto Matriz (EM) % 125 g/g 93.8 

375 g/g 89 

L.D. 35 g/g 

L.C. 115 g/g  

 
Aplicación del método a muestras de snacks para mascotas con CBD 
De la muestra analizada de snack para mascota con CBD de la marca Wagg´y, el contenido 
de CBD reportado es de 1.5 mg/galleta y se obtuvo un valor promedio (n=3) de 0.62 mg/galleta, 
es decir, 41.33% del reportado. El método se continua aplicando a otras muestras.  
 
 
Conclusiones 
El método analítico propuesto permite la cuantificación de CBD en snacks para mascotas, sin 
utilizar disolventes orgánicos comunes los cuales son altamente tóxicos. La técnica de 
extracción sólido-líquido con NADES presentó buenos parámetros de validación. La muestra 
analizada no contiene el nivel de CBD indicado en la etiqueta. 
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Introducción 
Los bisfenoles son un grupo de compuestos químicos que contienen dos anillos fenilo 
conectados por un pequeño grupo de enlace. Son producidos en grandes cantidades 
para su uso en la fabricación de plásticos de policarbonato, por lo que se encuentran en 
productos como botellas de agua y resinas epóxicas que recubren latas de alimentos, 
tapas de botellas y diversos empaques de alimentos [1]. 
En este sentido, se puede esperar que los alimentos y bebidas que están en contacto 
con este tipo de materiales contengan trazas de bisfenoles debido a la migración de los 
materiales de empaque. Esto constituye un tema de preocupación considerando que, 
desde hace algunos años, se ha descubierto que pueden actuar como disruptores 
endócrinos provocando graves alteraciones a la salud tales como cáncer, diabetes, 
obesidad e incluso problemas de fertilidad [1,2]. 
Particularmente, la exposición al bisfenol A ha alarmado a muchos países y ha sido el 
ímpetu de las regulaciones que restringen e incluso prohíben su producción y uso en 
países como EE. UU., la Unión Europea, Canadá, entre otros [2]. 
Entre los métodos de extracción aplicados a estos analitos, se encuentra la extracción 
líquido-líquido que utiliza disolventes orgánicos tóxicos como disolvente extractante. Una 
alternativa más ecológica para la extracción de estos contaminantes en matrices acuosas 
son los Disolventes Eutécticos Profundos (Deep Eutectic Solvents, DES). Estos 
disolventes son el resultado de la mezcla de dos o más compuestos, un aceptor de 
enlaces de hidrógeno (HBA) y un donante de enlaces de hidrógeno (HBD), con la 
capacidad de relacionarse entre sí mediante interacciones de enlaces de hidrógeno. De 
esta forma, la entidad química obtenida tiene un punto de fusión inferior al de los 
compuestos iniciales formando mezclas en estado de agregación líquido [3,4]. 
Se han utilizado como donantes de hidrógeno al ácido octanoico (AOc), ácido decanoico 
(AD), ácido láurico (AL) y ácido oleico (AOl); y como aceptores de hidrógeno al cloruro 
de tetrabutilamonio (TBAC), prolina y L-mentol, por mencionar algunos [5,6].  
Con base en lo anterior, el objetivo de este trabajo fue el desarrollo de un método de 
microextracción líquido-líquido de seis bisfenoles utilizando disolventes eutécticos 
seguido de análisis por cromatografía de líquidos de alta resolución para monitorear la 
presencia y/o niveles de estos contaminantes en muestras de agua y té. 
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Parte Experimental 
Análisis por HPLC-UV 
Se utilizó un equipo de HPLC de la marca Agilent modelo 1100 con detector UV. En la 
Tabla 1 se resumen las condiciones de análisis óptimas. 
 
 
Tabla 1. Condiciones cromatográficas 

Parámetro Condiciones 

Columna Poroshell 120 EC-C18 3 x 100 mm, 2.7 μm 

Fase móvil Inicio t=0 min   ACN:Agua   (40:60 %v/v) 

Fin t=10 min  ACN:Agua   (90:10 %v/v) 

Tiempo de equilibrio 5 min 

Flujo 0.6 mL/min 

Volumen de inyección 5 μL 

Temperatura de la columna 30 °C 

Longitud de onda 235 nm 

  
Preparación del Disolvente Eutéctico Profundo (DES) 
Se prepararon dos disolventes eutécticos en relación molar 2:1, los cuales fueron AD-
TBAC y AD-Mentol, respectivamente. Para la preparación del DES formado por AD-
TBAC, se pesaron cuidadosamente 755 mg de AD y 600 mg de TBAC por separado y se 
mezclaron en un vial transparente a temperatura ambiente con ayuda de una barra y un 
agitador magnéticos durante 15 minutos. Por su parte, el DES formado por AD-Mentol se 
preparó mezclando en un vial transparente 700 mg de AD y 316 mg de Mentol, la mezcla 
se agitó a temperatura ambiente durante 15 minutos utilizando una barra y un agitador 
magnéticos.   
 
Extracción de los analitos en agua por microextraccción líquido-líquido (LLME) utilizando 
Disolventes Eutécticos Profundos (DES) 
Para la microextracción se colocaron 8 mL de agua en un tubo de centrífuga y se 
agregaron 300 μL del DES. Para la extracción se utilizó una jeringa de vidrio, el proceso 

consistió en extraer y liberar rápidamente una pequeña cantidad de la disolución, con lo 
cual se formó un estado difuso y múltiples gotas que facilitan la extracción de los analitos. 
Este paso se repitió ocho veces. 
Posteriormente, se centrifugó la disolución a 4000 rpm por 6 minutos. Para separar la 
fase que contiene el DES y los analitos, se colocó el tubo de centrífuga invertido en un 
congelador y tras 12 minutos se separó la fase acuosa aún líquida. La fase que contiene 
el DES se recuperó de las paredes del tubo con 500 μL de acetonitrilo y se aforó a 1 mL 
con el mismo disolvente. El extracto obtenido fue analizado por cromatografía de líquidos. 
Este procedimiento se probó utilizando 300 y 500 microlitros del disolvente eutéctico para 
evaluar el efecto del volumen de DES sobre la extracción de los bisfenoles. 
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Validación del método por LLME-DES seguido de análisis por HPLC-UV para muestras 
de agua. 
Se utilizaron muestras de agua fortificadas con los bisfenoles en el intervalo de 395 a 
6275 ng mL-1. Con estos se llevaron a cabo microextracciones por triplicado utilizando 
300 μL del DES formado con AD:Mentol (2:1).  
La linealidad se evalúo con el coeficiente de determinación (r2) de la curva de calibración 
del método. La reproducibilidad en función de la repetibilidad interdía se obtuvo mediante 
el %DER a una concentración de 1560 ng mL-1. Los límites de detección y cuantificación 
se determinaron como la concentración que produce una señal que tiene una relación 
señal/ruido (S/N) igual a 3 y a 10, respectivamente. 
 
Evaluación del efecto matriz en muestras de té 
Para verificar si existe una variación en la respuesta instrumental debida a la utilización 
de té como muestra, se prepararon por triplicado extractos de té fortificados a 780 y 5100 
ng mL-1. Estos se compararon con la señal promedio de un estándar de la misma 
concentración y se obtuvo la relación en porcentaje de la señal del extracto respecto al 
estándar de cada analito. 
 
Resultados y Discusión 
Condiciones del Análisis Cromatográfico 
Las condiciones cromatográficas resumidas en la Tabla 1 permitieron una adecuada 
separación tanto de los analitos en un estándar como en extractos de muestras de agua 
fortificadas, obtenidos utilizando los dos diferentes disolventes eutécticos, tal como se 
aprecia en la Figura 1. Cabe señalar que ninguno de los dos disolventes permitió la 
correcta separación del bisfenol A diglicidil éter (BADGE). Por esta razón, dicho bisfenol 
no se contempla en el análisis de resultados. 
 
Efecto del tipo de DES sobre la extracción de los bisfenoles 
Como se aprecia en la Figura 2, el DES que mostró una mejor extracción de los bisfenoles 
fue el formado por AD-Mentol (2:1), lo cual se refleja en las áreas obtenidas en los 
extractos para los analitos, comparadas con las áreas respectivas de un estándar 
utilizado como control. 
 
Efecto del volumen de DES sobre la extracción de los bisfenoles 
El volumen de DES que extrajo de mejor forma a los analitos fueron 300 μL, como se 
puede observar en la Figura 3. En este se aprecia que las áreas obtenidas para un 
extracto fortificado son mayores cuando se utilizan 300 μL del DES, comparadas con las 
áreas respectivas al utilizar 500 μL. 
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Figura 1. Cromatograma A) extracto de té fortificado con 3120 ng/mL de los bisfenoles B) estándar con los 

cinco bisfenoles de concentración 12.5 μg/mL (donde: 1= bisfenol-S, 2=bisfenol-F, 3=bisfenol-A, 

4=bisfenol-AF y 5=bisfenol-Z) y C) extracto de agua fortificado con 3120 ng/mL de los bisfenoles. Todos 
obtenidos con las condiciones mostradas en la Tabla 1 y utilizando el disolvente eutéctico ácido decanoico-
mentol (2:1) como extractante. 
 
 

 
Figura 2. Comparación de la extracción de los analitos utilizando dos diferentes DES. 
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Figura 3. Comparación de la extracción utilizando 300 y 500 μL del DES AD-Mentol (2:1) 

 
Validación del método 
Con base en los valores de r2 obtenidos, se pudo corroborar la linealidad del método en 
el intervalo de concentraciones analizado ya que se obtuvieron valores mayores a 0.99 
para los analitos, excepto el bisfenol Z (r2 = 0.9741). 
Asimismo, se obtuvo un valor aceptable de coeficiente de variación ya que fue menor a 
7% para todos los analitos. Los límites de cuantificación (S/N = 10) están en el rango de 
24 a 159 ng mL-1, mientras que los límites de detección (S/N = 3) están en el rango de 8 
a 53 ng mL-1. 
 
Tabla 2. Parámetros de validación 

Bisfeno
l r2 

Ecuación de la recta 
y=mx+b 

Repetibilida
d  

1560 ng mL-

1  
(CV% n=6) 

LD 
(ng mL-

1) 

LC 
(ng mL-

1) 

S 0.9970 y=0.046 (±0.002) mL ng-1 [BPS]+ 5 (±6) 5 49 147 

F 0.9903 y=0.118 (±0.006) mL ng-1 [BPF]+ 35 (±21) 3 53 159 

A 0.9916 y=0.124(±0.006) mL ng-1 [BPA] + 23 (±21) 4 11 33 

AF 0.9954 
y=0.087 (±0.003) mL ng-1 [BAF] + 11 (± 

11) 8 13 39 

Z 0.9741 
y=0.144 (±0.012) mL ng-1 [BPZ] + 15 (± 

42) 7 8 24 

 
Efecto matriz para la extracción en muestras de té 
Como se aprecia en la Tabla 3, los resultados indican que existe una variación en la 
respuesta instrumental debida a la presencia de otros componentes en el té, dado que 
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hay una variación mayor al ± 20% del área relativa al área de un estándar. Es por ello por 
lo que para aplicar el método a muestras de té se analizaron blancos fortificados para 
poder cuantificar a los bisfenoles utilizando una curva de calibración en matriz. 
 
Tabla 3. Resultados de la evaluación del efecto matriz (EM) en el análisis de bisfenoles en té. 

 

Conclusiones 
Se desarrolló y validó un método de microextracción líquido-líquido utilizando disolventes 
eutécticos profundos que permite cuantificar cinco bisfenoles en niveles de ppb en 
muestras de agua. Sin embargo, el método no permite la cuantificación del bisfenol A 
diglicidil éter. El efecto matriz continuará siendo evaluado para poder aplicar el método a 
muestras de té comerciales. 
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Introducción  
La diabetes es una de las enfermedades tratadas por la medicina tradicional, en México 
se cuentan con alrededor de 4000 especies con propiedades curativas, de las cuales solo 
un 5% cuentan con estudios experimentales, y de acuerdo a estudios etnofarmacológicos 
300 de estas tienen propiedad hipoglucemiante [1]. 
Desafortunadamente en la mayoría de los casos se recurre a la utilización de la herbolaria 
hasta que la enfermedad ya se ha manifestado y muy raramente se utiliza en casos 
preventivos, por ello se menosprecia su contribución al bienestar y atención de salud [2]. 
Dentro de los principios activos de las plantas que se utilizan para tratar la diabetes 
mellitus tipo 2 (DM2) se han encontrado algunos compuestos como los flavonoides, 
alcaloides, índoles, compuestos fenólicos y terpenos que les brindan propiedades 
antioxidantes y podrían estar relacionados a la mejora del metabolismo de carbohidratos, 
lo cual es de utilidad para tratar la DM2 [3]. 
Los productos provenientes de fuentes naturales, regularmente son aceptados en el 
mercado ya que se considera que no tienen efectos adversos a la salud y se piensa que 
son seguros e inocuos; aunque esto no siempre sea el caso, pueden tener efectos 
opuestos debido a factores externos tales como: una identificación errónea, 
contaminación de la planta, etiquetado incorrecto o un consumo excesivo, entre otros, 
además hay que considerar que el crecimiento, producción de metabolitos primarios y 
secundarios en las especies vegetales va de la mano con el tipo de sustrato y factores 
externos. La preparación de los remedios herbolarios es importante considerando que la 
estabilidad de sus componentes debe mantenerse constante, se debe considerar el 
tiempo de colecta. La estabilidad hace referencia a la conservación de las características 
fisicoquímicas y concentración de analitos de una muestra o solución, después de 
almacenarse durante un periodo de tiempo determinado bajo ciertas condiciones [4]. 
Existen diversas técnicas analíticas que han sido utilizadas en la estandarización y control 
de calidad de las plantas y sus productos, algunas de ellas son la cromatografía en capa 
fina, cromatografía de gases, cromatografía líquida, espectrometría infrarroja, 
espectrometría en el ultravioleta visible o la combinación de estas técnicas. Los estudios 
espectroscópicos son de utilidad para medir algunas variaciones que puedan existir de 
acuerdo a las condiciones de almacenamiento del producto de igual forma podría servir 
para generar un perfil metabólico de las plantas utilizadas y quizá en algún futuro poder 
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desarrollar una huella dactilar metabólica de los remedios herbolarios teniendo en 
consideración que estos deben estudiarse por separado, para verificar la propiedad de 
cada uno de sus componentes.  
Los médicos tradicionales de la Organización de Médicos Indígenas de la Cañada (OMIC) 
en Oaxaca utilizan ampliamente remedios herbolarios para tratar diversos padecimientos; 
una de las enfermedades más recurrentes es la DM2, para ello dan como tratamiento un 
remedio herbolario que denominan “fitopreparado para diabetes”. Dicho remedio está 
compuesto de entre 4 y 6 plantas medicinales con diferentes usos, algunas de ellas con 
acción hipoglucemiante y otras asociadas a las complicaciones en el organismo 
producidas por la enfermedad tales como afecciones renales, dolor y entumecimiento de 
las extremidades. 
Por ello el presente trabajo busca evaluar la estabilidad de las especies vegetales 
empleadas en un remedio herbolario en diferentes tiempos de colecta por espectroscopia 
UV-VIS. 
 
Parte experimental  
Colecta del material vegetal empleado para formular el remedio herbolario 
Se efectuaron 2 colectas en la comunidad de San Lorenzo Pápalo, Oaxaca de cada una 
de las plantas que integran al remedio herbolario de forma silvestre. Las plantas 
colectadas fueron pingüica, tronadora, guarumbo, palo azul, cola de caballo y doradilla 
de las cuales se tomaron únicamente las partes de interés. La primera colecta se realizó 
en el mes de agosto del 2022 (temporal húmedo), y la segunda en el mes de marzo de 
2023 (temporal seco).  
 
Secado y molienda  
Una vez colectadas las plantas se sometieron a proceso de secado, en un deshidratador 
Weston 28-0501-W a una temperatura de 37.8 °C durante 36 h, pasado el tiempo se 
calculó el porcentaje de humedad mediante diferencia de pesos por la pérdida de agua, 
obtenido mediante la fórmula establecida por Martínez y Cortes [7]:  
 

%𝐻 =
 𝑚ℎ−(𝑚𝑠−𝑚𝑅)

𝑚ℎ 
∗ 100                                           (1) 

 
el cual debe ser menor al 10% de acuerdo a lo establecido en la farmacopea herbolaria 
de los Estados Unidos Mexicanos. Las especies vegetales secas, se pulverizaron en un 
molino manual marca estrella para después depurar por un tamiz del número 40. Las 
muestras obtenidas se almacenaron a temperatura ambiente en frascos de vidrio con 
tapa y fueron colocados dentro de una gaveta para su posterior uso.  
 
Preparación de la infusión y su caracterización por UV-VIS  
El primer paso para la preparación de las infusiones fue estandarizar la medida que los 
médicos tradicionales utilizan como tratamiento. Se estableció el equivalente en gramos 
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de los “3 dedos” que utilizan del producto herbolario por litro de agua, obteniendo el peso 
promedio de 6 repeticiones. Posteriormente, se prepararon infusiones a un volumen de 
100 mL, mediante el siguiente procedimiento: en un vaso de precipitado de 200 mL se 
colocaron 100 mL de agua destilada, se llevó a una parrilla de calentamiento IKA modelo 
C-MAGH510 hasta ebullición y se colocó un equivalente al 10% de muestra vegetal; se 
retiró del calor y se cubrió el vaso con un vidrio de reloj, dejándose reposar por 20 min, 
transcurrido el tiempo, se filtró utilizando un sistema de filtración por gravedad con un 
papel número 615 de filtración mediana de marca nacional y finalmente se leen en un 
espectrofotómetro UV-VIS marca Perkin Elmer en un intervalo de trabajo de 200 a 400 
nm y una velocidad de 240 mn/min, utilizando una celda de cuarzo de 1cm. La 
preparación y lectura de infusiones se realizaron una vez por semana, en un total de 10 
semanas. 
 
Resultados y discusión  
Identificación taxonómica  
En la tabla 1 se muestra la clasificación taxonómica de cada una de las plantas que 
conforman al remedio herbolario que utilizan como tratamiento de la diabetes médicos 
tradicionales de la región Cañada, Oaxaca.  

 
Tabla 1. Clasificación taxonómica de las especies vegetales empleadas en el remedio herbolario empleado 
para el tratamiento de la DM2 por los médicos tradicionales de San Juan Bautista Cuicatlán, Oax.  

Componentes vegetales del remedio herbolario para DM2 

Nombre común  Nombre 
científico  

Genero  Familia  Clase  

Cola de caballo  Equisetum 
hyemale  

Equisetum Equisetaceae  Equisetopsida 

Guarumbo o 
Chancarro  

Cecropia peltata  Cecropia  Urticaceae  Magnoliopsida  

Tronadora  Tecoma stans   Bignoniaceae  Magnoliopsida  

Palo azul  Eysenhardtia 
pungens  

Eysenhardtia  Fabaceae  Magnoliopsida  

Doradilla  Selaginella 
lepidophylla 

Sellaginella Selaginellaceae  Lycopodiopsida 

Pingüica  Arctostaphylos 
pungens  

Artostaphylos  Ericaceae  Magnoliopsida 

 
Estandarización de dosis 
Se obtuvo como dosis estándar 6 ± 0.78 gr de remedio herbolario por 1L de agua. 
 
Caracterización de las infusiones 
Las infusiones tienen un color ámbar, las muestras colectadas en el mes de marzo 
presentan mayor intensidad con respecto a las muestras colectadas en el mes de agosto. 
En la siguiente figura se muestran los espectros obtenidos de las infusiones de cada 
planta.   
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Figura 1. Espectros UV-VIS de las especies empleadas para el remedio herbolario empleado para el 

tratamiento de la DM2 por los médicos tradicionales de la OMIC. 

Como se puede apreciar en la fig.1, la pingüica, doradilla, palo azul y guarumbo tienen 
un máximo de absorbancia en aproximadamente 280 nm, en tanto que la tronadora y cola 
de caballo su máximo está presente en aproximadamente 330 nm. Las señales 
localizadas en la zona 280 nm- 320 nm podrían asociarse a compuestos que se obtienen 
del metabolismo secundarios de las plantas principalmente compuestos fenólicos [6]. 
En la figura 2 se presenta el comportamiento de las infusiones del remedio herbolario 
conformado por las 6 plantas.  
 

 
Figura 2. Espectros UV-VIS correspondientes a las infusiones del remedio herbolario empleado para el 
tratamiento de DM2 por de la OMIC. La muestra A corresponde a la colecta realizada en el mes de agosto 
de 2022. La muestra B corresponde a la colecta realizada en el mes de marzo 2023. 
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En la tabla 2 se muestra la localización de los máximos. 
 
Tabla 2. Comparación de los valores máximos de absorbancia entre las infusiones A y B. 

Muestra Longitud de onda  
(nm) 

Absorbancia  

A 328 
286 
249 

0.83 
0.8 
1.3 

B 327 
285 

1.2 
1.15 

 
Los máximos de absorción localizados en los intervalos 228 - 286 nm, están asociados a 
transiciones de tipo n → π o π → π, presentes en grupos con insaturaciones o sistemas 
aromáticos como por ejemplo la familia de los flavonoides los cuales presentan 
absorciones máximas alrededor de los 240 y 285 nm. En la tabla 2, se aprecian los 
espectros de las muestras A y B que presentan dos señales similares a diferentes 
absorbancias, sin embargo en la muestra A se observa un tercer máximo a 249 nm que 
no está presente en la muestra B. Esto podría indicar en el caso de la muestra B que 
debido a que en el temporal seco existe mayor estrés en las plantas, estas estarían 
produciendo cantidades distintas u otro tipo de compuestos.  
 
En la figura 3 se presentan el comportamiento de los espectros de absorción durante 10 
semanas de ambas colectas. 
 

 
Figura 3. Registro de los Espectros UV-VIS durante 10 semanas correspondientes a las infusiones del 
remedio herbolario empleado para el tratamiento de DM2 por los médicos tradicionales de la OMIC, 
colectadas en las temporadas de lluvias (muestra A) y seca (muestra B).  
 
 
 
 

https://es.wikipedia.org/wiki/Orbital_no_enlazante
https://es.wikipedia.org/wiki/Enlace_%CF%80
https://es.wikipedia.org/wiki/Enlace_%CF%80
https://es.wikipedia.org/wiki/Enlace_%CF%80
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En la figura 4 se muestran el comparativo de la primera semana con la semana 10. 
 

 
Figura 4. Comparativo de los espectros de la semana 1 y la semana 10 correspondientes a las infusiones 
del remedio herbolario empleado para el tratamiento de DM2 por los médicos tradicionales de la OMIC. La 
muestra A corresponde a la colecta realizada en el mes de agosto de 2022. La muestra B corresponde a 
la colecta realizada en el mes de marzo de 2023. 
 

Las señales localizadas en la zona 280 nm- 320 nm podrían asociarse a compuestos que 
se obtienen del metabolismo secundarios de las plantas como son compuestos fenólicos 
o de la familia de los flavonoides [6]. Los espectros obtenidos no muestran diferencias 
relevantes, se observan ligeras variaciones asociadas a la intensidad de absorbancia, lo 
cual podría estar indicando una degradación durante el almacenamiento o procesamiento 
de las muestras.  
 
Conclusiones  
Los espectros de absorción son específicos para cada sistema de estudio, en el caso de 
las infusiones que se estuvieron trabajando se pudieron observar distintos valores de 
absorbancia en los principales máximos, los cuales podrían ser causados por el tiempo 
de almacenamiento o los temporales de colecta, afectando en la producción de 
metabolitos secundarios; por lo cual sería importante la realización de estudios de 
anaquel para garantizar la vida útil del remedio herbolario, así como diversas colectas en 
distintos meses para corroborar si estos factores impactan en la producción de 
metabolitos secundarios. Además es importante incluir estudios de identificación de 
metabolitos secundarios, para poder definir cuál de estos se le atribuye el efecto 
terapéutico de las infusiones herbales que manejan los médicos tradicionales. 
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Introducción 
El cannabidiol (CBD) es un compuesto terponofílico extraído de la planta Cannabis Sativa 
L, comúnmente conocida como cáñamo y es una fuente rica de cannabinoides con 
niveles bajos del Δ9-tetrahidrocannabinol (THC). El cannabidiol posee propiedades 
farmacéuticas de interés ya que puede actuar como anti-inflamatorio, anticonvulsivo y 
para el tratamiento para la ansiedad [1,2]. Desde el año 2018 hasta el presente, la 
popularidad del cannabidiol se ha disparado a la progresiva de la eliminación del cáñamo 
de la Lista de Sustancias controladas en EEUU [3]. En consecuencia, en México, la 
Secretaría de Salud a través de la COFEPRIS autorizó a la empresa CBD Life para 
comercializar bebidas con hasta 3 mg por envase entre las que se encuentran: California 
Limonada, Rocket High y California Té Negro [4]. La mayoría de las veces es imposible 
saber la concentración exacta debido a la falta de regulación y aunado a que existe un 
marketing interesado en resaltar los beneficios de este compuesto, por lo cual es 
importante el desarrollo de métodos que permitan analizar la veracidad y el cumplimiento 
de estos productos de acuerdo con las normas de calidad establecidas. La extracción en 
fase sólida (EFS) es una técnica que se utiliza para extraer un compuesto de interés por 
retención mediante un adsorbente sólido, esta técnica consigue separar el analito de 
interés de los interferentes de la matriz [5]. De esta manera, el objetivo del presente 
trabajo es la determinación de CBD en refrescos de la marca CBD Life, mediante 
extracción en fase sólida seguida por cromatografía de líquidos de alta resolución para 
determinar si cumplen con el contenido reportado.  
 
Parte Experimental 
Condiciones del análisis cromatográfico 
Las condiciones óptimas para su análisis fueron una fase móvil isocrática compuesta por 
70% acetonitrilo y 30% de una mezcla de agua con 0.1% de H3PO4 a un flujo de 0.6 
mL/min, un volumen de inyección de 5 µL, una columna de la marca Waters modelo 
Cortecs C18 de 4.6 x 50 mm y 2.7 µm de diámetros de partícula, temperatura de 40 °C y 
un tiempo de análisis de 6.5 min. 
  
Condiciones de la extracción en fase sólida 
La técnica de extracción en fase sólida se llevó a cabo en cinco etapas: (1) Activación. 
Para activar la sílice C18 se agregaron 3 mL de metanol, (2) Acondicionamiento. Se 
pasaron a través de la columna 3 mL de agua con 0.1 % H3PO4, (3) Carga de la muestra. 
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Se introdujeron 10 mL de la muestra con 0.1 % H3PO4, (4) Secado. Se dejó secar el 
cartucho con vacío durante 10 min, (5) Elución. Se utilizaron 2 mL de acetonitrilo como 
eluyente. En la Figura 1 se muestra un diagrama general con las condiciones de análisis. 
 

 
Figura 1. Condiciones para la extracción del cannabidiol en refrescos: a) activación, b) acondicionamiento, 
c) carga de la muestra, d) secado y e) elución. 

 
Validación del método 
Con el fin de evaluar la exactitud, se obtuvo el recobro del método por extracción en fase 
sólida (EFS), realizando extracciones de muestras de refresco fortificadas con CBD, por 
triplicado, a concentraciones de 0.2-6.0 mg/L. El recobro se calculó como la pendiente de 
la curva de concentración recuperada en función de la concentración agregada, 
multiplicada por 100. Del mismo modo, se prepararon muestras de refresco fortificadas 
con 0.4 y 4 mg/L, se inyectaron por sextuplicado para evaluar la precisión del método en 
función de la repetibilidad intermedía.  
 
Análisis de las muestras de refresco 
Se analizaron, por triplicado, refrescos de dos lotes diferentes de la marca CBD Life 
sabores California Limonada, California Té Negro y Rocket High. En la Figura 2 se 
presentan los refrescos que se analizaron para la determinación. Las muestras se 
analizaron con las condiciones óptimas para el método de EFS y se determinó la 
concentración promedio de CBD en cada muestra.  

 
Figura 2. Refrescos con CBD de la marca CBD Life en el lado izquierdo se muestra la bebida de Limonada, 
en el centro se muestra la bebida de guaraná (Rocket High) y en el lado derecho se muestra la bebida de 
Té Negro. 

a) 
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b) 
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Resultados y Discusión 
Condiciones de la separación cromatográfica 
En la Figura 3, se muestra un ejemplo de los cromatogramas obtenidos con las 
condiciones óptimas de separación.  
 

 
Figura 3. Comparación de los cromatogramas de una disolución estándar de CBD 5 mg/L con un extracto 
de una muestra blanco fortificada con CBD 5 mg/L. 

 
Validación del método 
Se llevó a cabo la validación del método obteniendo una buena linealidad, con valores de 
r2 = 0.9954, entre las concentraciones de muestra de 0.2-6 mg/L, buena repetibilidad (CV 
= 5.9%), un recobro global del 87.0% y límites de detección y cuantificación de 0.25 y 
1.00 mg/L, respectivamente. En la Figura 4 se muestra la curva para la evaluación de la 
exactitud y el recobro obtenido (pendiente*100). 
 

 
Figura 4. Análisis de recobro. Concentración agregada de CBD (mg/L de refresco) vs Concentración 
recuperada de CBD (mg/L de refresco). 

y = 0.87x - 0.1384
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Análisis de las muestras de refresco 
Se llevó a cabo la determinación de las muestras a las condiciones descritas con 
anterioridad y se obtuvieron los resultados indicados en la Figura 5. Las concentraciones 
determinadas de CBD en cada muestra de refresco se dividieron entre el factor de 
recobro (87/100), para obtener la concentración real.  
Como se puede observar en la Figura 5, los refrescos que reportaron mayor 
concentración de CBD son los de Té negro, la muestra 1 con una concentración de 1.88 
mg/L, mientras que la muestra 2 reportó una concentración de hasta 5.23 mg/L. Por otra 
parte, las muestras de refresco de Limonada presentaron concentraciones muy bajas de 
CBD, de tal manera que la muestra 1 quedó por debajo del límite de detección y la 
muestra 2 reportó una concentración de 0.50 mg/L. Finalmente, las muestras de guaraná 
(Rocket High) reportaron concentraciones de 0.93 mg/L y 1.55 mg/L. De este modo, se 
observa que ninguno de los refrescos analizados cumple con la concentración indicada 
en la etiqueta de estos productos. 
 
 

  
Figura 5.  Concentraciones promedio (n=3) determinadas en las muestras de refresco con  CBD de la 
marca CBD Life. La línea punteada indica la concentración reportada en la etiqueta del producto de 6.3 
mg/L. 

 
Conclusiones 
Se obtuvieron buenos parámetros para la validación del método ya que se obtuvo un 
buen coeficiente determinación y un buen porcentaje de recuperación para la 
determinación del CBD en este tipo de muestras. Por otra parte, respecto a los resultados 
de la determinación, la concentración reportada en la etiqueta de cada refresco no 
coincide con las concentraciones determinadas de las muestras, además de que tiene 
una elevada variación entre lotes. De esta forma, se requiere que haya una mayor 
regulación de los productos con CBD que garantice el cumplimiento de los estándares de 
control de calidad. 
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FORMACIÓN DEL COMPLEJO GLIBENCLAMIDA CON HPβCICLODEXTRINA 

Luis Alberto Jimenes Riveraa, Adrián Ricardo Hipólito Nájeraa*, Rosario Moya 
Hernándeza, Rodolfo Gómez Balderasa, Norma Rodríguez Lagunaa 

a
 Facultad de Estudios Superiores Cuautitlán, Área de Fisicoquímica Analítica Unidad de Investigación 

Multidisciplinaria en el laboratorio de Fisicoquímica Analítica No. 10 ubicado en edificio de la Unidad de Investigación 
Multidisciplinaria primer piso, Campo Cuatro. Km. 2.5 Carretera Cuautitlán-Teoloyucan San Sebastián Xhala, 

Cuautitlán Izcalli, Estado de México, CP. 54714. Tel: (55) 5623 1999 Ext. 39420,  
e-mail: ricardohipolito@cuautitlan.unam.mx 

 
Introducción 
La diabetes mellitus (DM) es una enfermedad que tiene como principales características: 
el ser incurable, crónica y progresiva con un tratamiento complejo. Existen 2 tipos de 
Diabetes: la Diabetes Mellitus tipo 1 (DM1) y la Diabetes Mellitus tipo 2 (DM2). La DM2 
produce ceguera, falla renal crónica y afecciones cardíacas. La Organización Mundial de 
la Salud (OMS) ha considerado a las sulfunilureas (SU), como la glibenclamida (GBM), 
una excelente forma de tratamiento a la DM2 ya que son fármacos disponibles y de bajo 
costo. La GBM es una SU de 2ª generación, disponible desde 1966 y usada hasta la 
fecha. 
 

 
Figura 1. Estructura de la glibenclamida 

 
Antoine Villiers descubrió que al fermentar butíricamente fuentes ricas en almidón, como 
las papas, se formaban polímeros de carbohidratos con formula estructural [(C6H10O5)2 + 
3H2O] a las que llamó dextrinas. 
Posteriormente, Franz Schardinger, haciendo uso de los rayos X, en los años cuarenta 
descubrió que estas dextrinas eran polisacáridos cíclicos, llamándoles por lo tanto, 
ciclodextrinas (CD). Además, aisló la enzima encargada de degradar al almidón en las 
CD que fue la glucosiltransferasa. Existen varios tipos de CD como se muestra en la 
figura 2. 
 

 
Figura 2. Diferentes tipos de ciclodextrinas. 
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Debido a estudios que han surgido en los últimos años, ha surgido la necesidad de 
estudiar una nueva forma de administrarla al ser humano buscando mejorar la absorción 
del cuerpo humano, por lo que en este proyecto se propone el formar un complejo GBM 
con HP-𝛃-ciclodextrina (HPβCD) como una alternativa al vehículo actual de la GBM. 
 
El objetivo es, por lo tanto, determinar la afinidad de la GBM con HPβCD en pH neutro, 
seguida espectrofotométricamente calculando la constante de formación (logβ) usando 
el programa SQUAD. 

 
Parte experimental 
Obtención de los espectros para la formación del complejo GBM-HPβCD 
El NaOH fue estandarizado con biftalato de potasio (patrón primario), se pesó 0.7010 
g de biftalato de potasio, el cual fue calentado a 120°C durante 30 minutos, enseguida 
se llevó al desecador por 20 minutos, posteriormente se llevó a un aforo de 50 mL con 
agua desionizada. Obteniéndose una solución con una concentración de 0.0686 M. Se 
pesó 0.4144 g de NaOH y se llevó a un aforo de 100 mL con agua desionizada, 
obteniéndose una concentración teórica de 0.1021 M. 
Se realizaron tres titulaciones usando la fenolftaleína como indicador a una alícuota de 3 
mL de biftalato 0.07 M. Gastando un volumen de NaOH de:11.3mL, 11.2 mL, 11.6 mL. 
Obteniéndose un volumen promedio de 11.37 mL con lo que se calculó la concentración 
real del NaOH de 0.09 M. 
El cálculo de la constante de inclusión se realizó después de la titulación de una 
solución de GBM 1×10–5 M. La cual se preparó con 5 mL de NaOH estandarizado 
aforado a 50 mL con una solución buffer de fosfatos 0.1 M a pH = 7. 
Se tomó una alícuota de 10 mL de la solución de GBM 1×10–5 M y fue titulada con una 
solución de HPβCD 1×10–2 M, haciendo adiciones de 1 mL hasta alcanzar una relación 
molar de 38 (19 mL), esperando un lapso de dos minutos entre cada adición; cada 
adición fue seguida con el uso del espectrofotómetro. Esto se realizó por triplicado. 
 
Resultados y Discusión 
En la gráfica 1 se muestran los espectros obtenidos de la adición de HPβCD a 
glibenclamida a pH 7.   

 
Gráfica 1. Espectros de absorción de GBM con la adición de HPβCD, el máximo a 300 nm disminuye al 
realizar las adiciones. 
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Como se puede observar en la gráfica 1 la señal de absorbancia a 300 nm de la 
glibenclamida cambia con la adición de HPβCD, lo que indicaría la formación de un 
complejo. En la gráficas 2 se puede observar que al aumentar la relación molar aumenta 
la absorbancia corregida por dilución, lo cual nos ayuda a confirmar que se forma el 
complejo GBM-HPβCD, sin embargo, la forma de la curva nos señala que es una 
interacción poco cuantitativa. 
 

 
Gráfica 2. Absorbancia corregida por dilución al máximo de la gráfica 1 (300 nm) con respecto a la relación 
molar. 

 
Por lo anterior, el modelo de enlace no fácilmente se conoce con estas gráficas. 
 
Cálculo del logβ del complejo GBM-HPβCD. Uso del programa SQUAD 

En cada caso los datos obtenidos por el espectrofotómetro fueron tratados con Excel, 
seleccionando el intervalo de λ de 270 a 330, de 1 nm en 1nm para tener la cantidad 
adecuada de datos para colocarlos en el programa SQUAD. Ya que las longitudes de 
onda fueron seleccionadas, se arreglaron para tener un archivo de entrada que se 
muestra en la figura 3 para que el programa SQUAD funcione correctamente, 
posteriormente estas fueron puestas en el programa SQUAD a cada valor de pH. 
 

 
Figura 3. Ejemplo del archivo de entrada de SQUAD. 
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Tabla 1. Resultados del programa SQUAD promedio de 3 repeticiones. 

Complejo(os) logβ 
Desviación 
estándar (σ) 

Suma de 
cuadrados (U) 

1:1 3.74 ± 0.10 2.77 × 10-2 3.69 × 10-1 

1:2 6.55 ± 0.33 2.60 × 10-2 3.17 × 10-1 

1:1 

1:2 

2.84 ± 2.12 

7.74 ± 0.58 
2.30 × 10-2 3.24 × 10-1 

 

Como se puede observar los resultados obtenidos en las constantes son aceptables 
debido a que los valores de la desviación estándar se encuentran en un rango ≈2.5×10-

2, por lo que el valor de logβ del complejo 1:1 es de 3.74 ± 0.10 lo cual está un poco 
alejado de la literatura en cambio cuando se pone en el programa SQUAD junto al 
complejo 1:2 su valor 2.84 ± 2.12 se acerca más al reportado en la literatura 2.83 

(González Barbosa, 2023). 
De la misma manera el valor de logβ para el complejo 1:2 se encuentra en un intervalo 
de 6.55 ± 0.33 a 7.74 ± 0.58, ya que no se encontró un valor reportado en la literatura. 
 

Conclusiones 
Se logró determinar la afinidad de la GBM con HPβCD en pH neutro, seguida 
espectrofotométricamente calculando las constantes de formación (logβ1 y logβ2) 
usando el programa SQUAD. La formación de los complejos se evidenció por el cambio 
en los espectros de UV-Vis, al titular una solución de GBM al adicionar HPβCD. El 
estudiar estos espectros con SQUAD y se logró determinar que los complejos 1:1 
(GBM(HPβCD)) y 1:2 (GBM(HPβCD)2), presenta valores de logβ1 = 2.84 ± 2.12 y logβ2 
= 7.74 ± 0.58, respectivamente. La primer constante de equilibrio indica un equilibrio 
poco desplazado hacía productos, indicios de poca formación de reactivos, que pueden 
observarse en los gráficos. El segundo equilibrio de formación indica que es más la 
producción de productos. Estas constantes indican que los complejos son estables y 
se forman espontáneamente. Es probable que la determinación de las constantes 
ayude a crear nuevas formulaciones farmacéuticas de CDs con GBM. 
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Introducción 
La nanotecnología se utiliza para describir el desarrollo y manipulación de materiales con 
caracterísitcas estructurales a escala nanométrica, donde sus propiedades físicas y 
químicas son diferentes y únicas  [1]. Las nanopartículas metálicas, especialmente las  
de metales nobles como oro, plata o platino son de gran importancia en la química ya que 
tienen numerosas aplicaciones en diferentes áreas por su estabilidad y propiedades 
particulares. Las nanopartículas de oro (AuNPs), exhiben excelentes propiedades físicas, 
químicas y biológicas, intrínsecas a su tamaño nanométrico [2]. Las AuNPs son 
ampliamente aplicadas en múltiples campos, especialmente en biomédica y alimentos ya 
que la reducción del tamaño permite propiedades distintivas como el tamaño de las 
partículas y su morfología.  
Existe una gran variedad de plantas que pueden ser utilizadas como agente reductor de 
de iones metálicos, en este trabajo se utilizó el extracto acuoso de las hojas de 
Cnidoscolus chayamansa, popularmente conocida como Chaya maya. La chaya maya es 
una planta endémica de la península de Yucatán, México, cuyas hojas se consumen en 
platillos tradicionales del país y se usan también como tratamiento de enfermedades de 
origen inflamatorio [3].  La síntesis de nanopartículas metálicas coloidales con sistemas 
emulsionados (micro y nano) que están constituidos por aceite/surfactante/agua, 
utilizando tanto reductores químicos como extractos naturales ha demostrado ser un 
método adecuado para la obtención de nanopartículas de tamaño y morfologías definidas 
[4]. En este trabajo se presentan los resultados de la síntesis y caracterización de 
nanopartículas de oro utilizando como agente reductor extracto de hojas de chaya maya 
y un sistema emulsionado. Lomás amigable con el medio ambiente. Las técnicas que se 
utilizaron para la caracterización es la espectroscopía UV-Vis y la dispersión de luz 
dinámica (DLS). 
 
Parte Experimental 
Obtención del extracto de hojas de Chaya Maya 
Se cortaron hojas frescas de chaya maya, se lavaron con agua desionizada para eliminar 
toda la suciedad. Posterior a esto las hojas se pesaron y se pusieron a secar en una 
estufa a 50°C - 55°C durante 72 horas. Ya secas se pesaron para obtener su peso en 
seco finalmente se trituraron en el mortero. Se pesaron x g de hojas secas de chaya maya 
y se añadieron a 50 mL de agua en ebullición por 5 minutos. Después de este tiempo la 
mezcla se dejó enfriar y posteriormente se filtró, primero con papel filtro 40 y luego con 
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una membrana de microfiltración con tamaño de poro de 0.22 𝜇𝑚. El extracto se guardó 
en un refrigerador hasta su uso. 
 
Cuantificación de fenoles totales por el método de azul de Prussian 
Este método se basa en una reacción de óxido-reducción done los iones Fe3+ son 
reducidos a Fe2+ por los polifenoles naturales. La determinación hizó de la siguiente 
manera: el extracto de chaya maya se diluye con agua desionizada. En un matraz aforado 
se adicionan: 1 ml de extracto diluido, 1 ml de K3Fe(CN)6 0.016 M y 1 ml de FeCl3 0.02 
M,  la mezcla se agita utilizando un vórtex y se deja reposar 10 min a temperatura 
ambiente. Posteriormente, se adiciona 1mL de H3PO4 al 85% y se afora a 10 ml. Se agita 
nuevamente con vórtex y se lee en espectrofotómetro UV-Visible a 700nm. Como 
estándar se utilizó una solución de ácido gálico (AG). La curva de calibración se realizó 
en un rango de 10 a 50 ppm. El contenido de polifenoles totales se expresa como mg AG/ 
g de extracto seco. 
 
Síntesis de nanopartículas de oro en nanoemulsiones 
Para la síntesis de AuNPs en los sistemas se pesaron las cantidades necesarias de cada 
componente de acuerdo con la formulación deseada, mezclándolos en el siguiente orden: 
surfactante, co-surfactante y aceite. Una vez homogeneizado, se adiciona el precursor 
de oro y, bajo agitación intensa constante, se complete la cantidad de fase acuosa con el 
ECM. El precursor y el ECM están relacionados con la cantidad de fase acuosa en el 
sistema, manteniendo siempre fija la concentración de oro en 150 ppm. Un cambio en la 
coloración del sistema indica que la reacción de reducción tuvo lugar. El sistema de 
reacción permanece en un baño a temperatura controlada (25 ºC) [5]. Algunos sistemas 
se trabajaron con un pH de 1.5 en la solución del precursor (Au3+). Posterior a este tiempo, 
las AuNps se separaron por centrifugación a 12000 rpm por 20 minutos lavando con dos 
ciclos de etanol y dos ciclos de acetona. Finalmente, las nanopartículas se resuspenden 
en agua desionizada para realizar su caracterización con UV–Vis, DLS y Potencial Z . 
 
Resultados y Discusión 
En la Tabla 1 se presentan los resultados del contenido de polifenoles (ppm AG/ gramo 
de chaya maya). Se puede observar que para cada arbusto el contenido de polifenoles 
es diferente, es importante mencionar que cada arbusto se encuentra en diferente zona 
de Guanajuato, sin embargo los valores encontrados son similares.  
 
Tabla 1. Contenido de polifenoles totales en hojas de chaya maya de diferentes arbustos. 

Arbusto 1 2 3 

mg de AG/g de chaya maya 
seca 

1.01 1.61 0.910 
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Nanoemulsiones fase oleosa 10/surfactante-cosurfactante 70, 50, 30/20%, 40% y 60% 
de fase acuosa, extracto del arbusto 2 al 4% w/v y 250 ppm de estándar de Au3+. 
Bajo estas condiciones, se obtuvieron emulsiones que iban desde el amarillo claro (20%), 
hasta rosado y melón (40% y 60%). Aproximadamente a las 2 horas de preparar cada 
solución, se podía observar claramente como el color se hacía más oscuro en cada una 
de ellas. Pasado 1 día, se observaba en el fondo del vial un precipitado color naranja-
rojo, siendo mayor la cantidad conforme aumentaba el porcentaje de fase acuosa. 
Posteriormente, este precipitado se separó mediante centrifugado y lavó con EtOH y 
Acetona y se resuspendió en 3 mL de agua para su posterior caracterización mediante 
Uv-Vis y DLS (diámetro hidrodinámicoy potencial Z). En la Figura 1 se presentan los 
espectros de las AUNPs obtenidas con estos sistemas. El comportamiento espectral 
observado para las AuNPs obtenidas en los tres diferentes sistemas es similar. Se 
observa un plasmón de superficie plasmónica  con un máximo en  500 nm 
aproximadamente. Para los tres sistemas se observa un hombro entre 570 y 600 nm que 
puede indicar cierto grado de agregación entre las partículas de oro [6]. La banda de 
agregación puede deberse al acoplamiento de entre plasmones de superficie de 
partículas próximas entre sí [6]. 

 

Figura 1. Espectros de las AuNPs obtenidas a distintos porcentajes de fase acuosa y sistemas 
emulsionados 30/70 (fase oleosa/surfactante-cosurfactante), [Au3+] = 150 ppm 

 
Cinéticas con nanoemulsiones 10/30/60 extracto al 5% del arbusto 2 y 250 ppm de 
estándar de Au3+ con pH=1.5. 
Bajo estas condiciones, se hicieron 5 sistemas de emulsiones, las cuales se fueron 
deteniendo en diferente tiempo. C1 se finalizó transcurrido un día, la C2 transcurridos 
cuatro días, C3 a los cinco días, C4 a los seis y C5 a los siete días de haber comenzado 
la síntesis. Los sistemas emulsionados presentaban en un principio una coloración 
amarillo paja, la cual con el paso de los días se fue haciendo más intensa hasta llegar a 
un color verdoso. En cada una de las cinéticas se observaba en el fondo del vial un 
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precipitado color azul oscuro-negro, siendo mayor la cantidad conforme se incrementaron 
los días de síntesis. Posteriormente, el precipitado se separó mediante centrifugado y 
lavando con EtOH y Acetona y se re-suspendieron en agua para posterior caracterización 
mediante Uv-Vis y DLS (tamaño y potencial Z). Es importante mencionar que en los 
sistemas no se observaron cambios de coloración antes de las 24 h. En las Figuras 2 y 3 
se presentan los espectros de las AuNPs obtenidas en los sistemas descritos 
anteriormente. La Figura 2 muestra los espectros de C1 y C2, mientras que C3, C4 y C5 
se muestras en la Figua 3. El comportamiento espectral entre C1 y C2 es diferente en el 
caso de C1 se observa un banda de superficie plásmonica centrada en 600 nm, con un 
pequeño hombro alrededor de 750 nanometros. Un mecanismo de reacción lento suele 
conducir a la obtención de nanopartículas de gran tamaño. Las soluciones coloidales a 
partir de C2 presentan una tonalidad azul,  después de cuatro días el color azul en los 
sistemas se hace más visible, y se intensifica en el quinto día (Figura 3), la banda de 
superficie plasmónica de las AuNPs es una banda muy ancha que abarca desde los 500 
nm hasta 700 nm y tiene una absorbancia mínima como se puede observar en la Figuras 
3, para los tres diferentes días de síntesis. Se ha reportado que las nano-estrellas de oro 
presentan una banda de absorción muy ancha que se extiendes desde la región visible 
hasta el infrarrojo cercano, de 600 a 900 nm, y una banda de absorción más débil por 
debajo de los 500 nm, la banda de absorción en la región del infrarrojo cercano depende 
del número de puntas ramificadas en el núcleo de oro [5]. 
 
 

 
Figura 2. Espectros de las AuNPs de la C1 y C2 suspendidas en agua. 
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Figura 3. Espectros de las AuNPs de la C3, C4 y C5 suspendidas en agua. 

 
Caracterizaciones por DLS y potencial Z 
Mediante el uso de un equipo Malvern Zetasizer Nanozs90, se caracterizó el tamaño de 
las nanopartículas a partir del tamaño de diámetro hidrodinámico. El promedio Z es el 
tamaño hidrodinámico medio ponderado por intensidad del conjunto de partículas medido 
por dispersión dinámica de luz (DLS). En la Tabla 2 se presentan los resultados de la 
determinación del diametro hidrodinámico y el potencial zeta de las AuNPs sintetizadas 
a partir de los sistemas nanoemulsionados. Como podemos ver en dicha tabla, se obtuvo 
un tamaño hidrodinámico de las nanopartículas menor en el caso de un porcentaje de 
20% de fase acuosa, mientras que el tamaño máximo se obtuvo con un porcentaje de 
40% y al 60% se observó una disminución en el tamaño de estas. Los resultados 
obtenidos sugieren que la cantidad de fase acuosa tiene un efecto en el tamaño 
hidrodinámico de las nanopartículas de oro. El aumento en el tamaño de las AuNPs a un 
40% de fase acuosa podría deberse a una combinación de una relación reactante-
reductor óptima, mayor concentración de iones de oro y estabilidad mejorada de las nano-
emulsiones, que favorecieron el crecimiento controlado de las AuNPs. Por otro lado, la 
disminución en el tamaño de las AuNPs a un 60% de fase acuosa podría ser atribuible a 
cambios en la cinética de reacción y otras condiciones de síntesis que influyeron en la 
formación y crecimiento de las nanopartículas de oro. El potencial Z fue muy similar en 
las AuNPs obtenidas con los tres sistemas utilizados, en los tres casos fue negativo, lo 
cual nos indica que la superficie de las nanopartículas obtenidas está cargada 
negativamente por grupos electrodonadores, pero que la carga no es lo suficientemente 
grande para impedir que se dé la aglomeración entre partículas. 
 

 

 

 
C

C



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      484 

 

 

Tabla 2. Diámetro hidrodinámico y potencial zeta de AuNPs obtenidas con diferentes sistemas de 
nanoemulsiones 

Composición de la 
nano-emulsión 

Tamaño (d.nm) Zeta potencial (mV) 

10/70/20 209.3 -28 

10/50/40 

449.7 

 

-22.5 

10/30/60 340.7 -29 

 
En la Tabla 3 se muestran los resultados obtenidos de tamaño de partícula y potencial 
zeta para diferente tiempo de síntesis con el sistema emulsionado 10/30/60. Como 
podemos observar existe una tendencia de disminución en el tamaño hidrodinámico, 
conforme aumentan los días de síntesis hasta el cuarto día. Luego se observa un 
incremento en el tamaño del cuarto al quinto día. La disminución en el tamaño de las 
nanopartículas de oro al aumentar los días de síntesis, puede atribuirse a una 
combinación de factores como la cinética de reducción, el agotamiento de reactivos y un 
ajuste de condiciones entre los reactivos y la velocidad de reacción. Sin embargo, el 
aumento en el tamaño observado en el último día de reacción puede ser indicativo de 
fenómenos de agregación o coalescencia de las partículas. Los resultados del potencial 
z indican que las AuNPs sintetizadas en las distintas cinéticas presentan una carga 
negativa en su superficie bastante parecida entre cada una, lo que contribuye a su 
estabilidad coloidal en la solución. 
 
Tabla 3. Diámetro hidrodinámico y potencial de zeta de las AUNPs del estudio cinético del sistema 
emulsionado 10/30/60. 

Composición de la nano-
emulsión 

Tiempo (días) Tamaño (d.nm) Zeta potencial (mV) 

10/30/60 – C1 1 1300 -28 

10/30/60 – C2 4 1280 -26.6 

10/30/60 – C3 5 615 -29.9 

10/30/60 – C4 6 265 -29.6 

10/30/60 – C5 7 534 -35.1 
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Conclusiones 
La síntesis de AuNPs mediante nano-emulsiones y extractos naturales como agentes 
reductores es factible y altamente influenciada por las condiciones de síntesis. Sin 
embargo es necesario realizar análisis por microscopía para saber si los tramaños 
medidos por DLS corresponden a aglomerados conformados por partículas de menor 
tamaño. Es importante optimizar las condiciones para mejorar el rendimiento y la 
estabilidad de las nanopartículas obtenidas. Estos resultados ofrecen un valioso aporte 
al desarrollo de tecnologías de síntesis de nanomateriales utilizando enfoques más 
sostenibles y naturales. 
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Introducción 
La melatonina (N-acetil-5-metoxytriptamina; ME) es una hormona endógena que es 
secretada en el cerebro por la glándula pineal. Es bio-sintetizada por el triptófano vía la 
serotonina, siguiendo una trayectoria catalizada por las enzimas arilalquilamina-N-
acetiltransferasa y la acetilserotonina-o-metiltransferasa. La producción y liberación de la 
ME depende de la luz solar. Su secreción se incrementa en la oscuridad y disminuye con 
la edad y en presencia de luz. La ME juega un papel esencial en la fisiología humana 
porque regula el ritmo circadiano, y la duración y calidad del sueño [1, 2]. Además, está 
relacionada con funciones inmunológicas, el desorden afectivo, la fisiología retinal y la 
maduración y reproducción sexual. Se ha demostrado que la ME es un agente neuro-
protector contra la enfermedad de Parkinson y Alzheimer [3]. Por lo tanto, la detección y 
cuantificación de ME en fluidos biológicos y en suplementos alimenticios, necesita de 
métodos de análisis que jueguen un papel significativo en un diagnóstico y tratamiento 
temprano de enfermedades neurofisiológicas relacionadas con cambios en la 
concentración adecuada de melatonina. A este respecto, las técnicas electroquímicas 
son algunas de las más adecuadas debido a que la ME presenta reacciones de oxido-
reducción. 
 
Parte Experimental 
La melatonina (powder >98% TLC) empleada se adquirió en la casa comercial Sigma-
Aldrich y fue usada sin mayor purificación. Las tabletas de melatonina fueron adquiridas 
en comercios locales de la ciudad de Puebla. Todas las medidas electroquímicas se 
realizaron empleando un potenciostato-galvanostato Reference 3000 de la marca Gamry 
Instruments equipado con el software Gamry Framework para la adquisición de datos.  
La celda electroquímica consistió de tres electrodos; como electrodo de referencia se 
empleó Ag/AgCl saturado en KCl, como contraelectrodo se empleó un alambre de Pt de 
alta pureza y enrollado en una bobina y como electrodo de trabajo se usó un electrodo 
de carbón vítreo (glassy carbon, GC). Previo a los experimentos el electrodo GC fue 
pulido, empleando alúmina de 3 y 0.1 μm de diámetro sucesivamente. Posteriormente, 

se lavó con acetona y agua desionizada (Millipore, 18.2 MΩ) varias veces. Como 

electrolito se empleó una solución buffer pH 7.2, preparada a partir de fosfato ácido 
(Merck) y básico de sodio (Merck). Todas las disoluciones fueron preparadas con agua 
desionizada, justo previo a comenzar los experimentos. La concentración del estándar 
de melatonina utilizada fue de 5 mM, 1 mL fue colocado en la celda electroquímica que 
contenía 30 mL de electrolito. Las tabletas comerciales fueron disueltas en solución buffer 
pH 7.2 y se filtraron para eliminar el excipiente. 

mailto:rocio.aguilar@correo.buap.mx
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Resultados y Discusión 
Las propiedades electroquímicas de la melatonina (ME) estándar, fueron estudiadas 
empleando voltamperometría cíclica usando un electrodo de carbón vítreo sin modificar 
en solución buffer pH 7.2, a una velocidad de barrido de 100 mV s-1. La figura 1a, muestra 
una serie de voltamperogramas cíclicos a diferentes concentraciones de ME estándar. 
Los voltamperogramas mostraron un único pico de oxidación irreversible en 
aproximadamente 0.7 V. Este comportamiento coincide con el de sustancias 
antioxidantes, como el ácido ascórbico y es similar al que se ha reportado con otros 
materiales de electrodo. La corriente de oxidación exhibió una buena dependencia lineal 
(r2 = 0.9980) con el incremento en la concentración en un intervalo 0.03 a 1.0 mM, como 
se muestra en la figura 1b. Esta dependencia puede representarse con la siguiente 
ecuación (1) de calibración: 
 

Ip = 20.2968(±0.2562) [C] + 2.3499(±0.1116)   (1) 
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Fig. 1. a) Voltamperogramas cíclicos a diversas concentraciones de ME en solución buffer pH 7.2 sobre un 
electrodo GC. b) Curva de calibración correspondiente 

 
Para analizar la naturaleza de la reacción de electrooxidación, se realizó un experimento 
variando la velocidad de barrido desde 20 hasta 300 mV s-1. En la figura 2 se muestran 
los voltamperogramas cíclicos a diferentes velocidades de barrido, registrados a una 
concentración constante de melatonina estándar. 
Se observó que la respuesta en corriente se incrementa con la velocidad de barrido, así 
como la capacitancia del electrodo. En el recuadro de la figura 3, se puede apreciar que 
la corriente de oxidación sigue una dependencia lineal con la velocidad de barrido, es 
decir el proceso electródico no se rige por la difusión del reactivo desde el seno de la 
solución hasta el electrodo, sino por adsorción [4]. Este comportamiento de la melatonina 
ya se ha reportado previamente [5]. Los gráficos lineales de I vs velocidad de barrido 
pueden describirse mediante la ecuación (2), con un coeficiente de correlación de 0.985. 
 

I = 52.2967v + 7.0601     (2) 

  a 

 

  a 

  b 

 

  b 
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Fig. 2. Respuesta voltamperométrica a diferentes velocidades de barrido (20 – 300 mV s-1), en presencia 
de 1 mM ME en solución buffer pH 7.2, empleando un electrodo de carbón vítreo 

 
Por otro lado, la determinación de melatonina se realizó empleando muestras 
farmacéuticas obtenidas en un comercio local, de marca denominada Sub-Z, que reporta 
5 mg por tableta sublingual. La muestra se diluyó hasta alcanzar el intervalo de la curva 
de calibración. La figura 3 muestra la respuesta de la tableta (línea roja) diluida en la 
celda electroquímica. Cabe señalar que la respuesta obtenida arrojó una corriente 
pequeña pero perfectamente perceptible cuando se compara con el electrolito de fondo 
(recuadro Fig 3). A esta muestra se le adicionaron concentraciones conocidas de 
melatonina estándar y se registró la respuesta electroquímica. Se observó un incremento 
lineal de la corriente con la concentración y la señal se desplaza ligeramente hacia 
valores más positivos de potencial 

 
Figura 3. Respuesta electroquímica de varias concentraciones de ME estándar, en presencia de una 
muestra que contiene ME diluida en solución buffer. Electrodo GC, velocidad de barrido: 100 mV s-1 
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Los resultados no mostraron una buena correlación entre la cantidad registrada en la 
muestra farmacéutica (5 mg) y la obtenida empleando el método aquí reportado. Por lo 
que actualmente estamos trabajando en mejorar el método de calibración y para ello 
estamos estudiando nuevos materiales de electrodo que aporten una respuesta 
confiable. 
La selectividad de un sensor es siempre un problema clave por resolver en la 
determinación simultánea de dos o más analitos. Para investigar la especificidad del 
método, realizamos un estudio con interferencias adicionando 1 mM de dopamina (DA). 
La respuesta electroquímica se muestra en la figura 4. Se observan dos señales en 
aproximadamente 0.446 V y 0.767 V correspondientes a la oxidación de dopamina y 
melatonina respectivamente. Se demostró que el presente método puede ser selectivo 
para la determinación de melatonina en presencia de dopamina. A este respecto 
actualmente nos encontramos profundizando y mejorando el método de detección y 
cuantificación de la melatonina en presencia de sustancias interferentes.   
 

 
Fig. 4.  Respuesta electroquímica de 1 mM de ME en presencia de 1 mM DA sobre un electrodo de GC, 
en solución buffer pH 7.2. Velocidad de barrido: 100 mV s-1. 

 
Conclusiones 
Se presentó un método electroquímico simple de detección de melatonina. El presente 
método no mostró ser confiable para la cuantificación de la melatonina en muestras 
comerciales por lo que se profundiza en mejorar la confiabilidad del método, a través del 
uso de electrodos modificados con nanopartículas metálicas y materiales compositos.  
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Introducción 
Los metales pesados son considerados según la tabla periódica como elementos 
químicos de alta densidad (mayor a 4 g/cm3), masa y peso atómico por encima de 20 
umas y son tóxicos inclusive en concentraciones bajas. El efecto que tienen estos 
metales pesados involucra a toda la cadena trófica, ya que el desecho continuo de 
estos metales termina con la afección de animales, cuerpos de agua, plantas y suelos, 
generando consecuencias negativas en estos sectores, las cuales se amplían al ámbito 
económico debido a los costes elevados para su tratamiento. El mayor inconveniente 
reside en que estos metales no pueden ser degradados (ni química, ni biológicamente) 
y, además, tienden a bioacumularse y a biomagnificarse, es decir, se acumulan en los 
organismos vivos alcanzando concentraciones mayores que las que alcanzan en los 
alimentos o medioambiente, y estas concentraciones aumentan a medida que 
ascendemos en la cadena trófica, provocando efectos tóxicos de muy diverso carácter. 
[1] Por otra parte, los métodos electroquímicos recientemente han demostrado ser útiles 
en el tratamiento de agua contaminada. Dentro de estos métodos se encuentra la 
electrocoagulación, la cual consiste en la eliminación de contaminantes en el agua que 
se encuentren suspendidos, disueltos o emulsificados. La técnica consiste en inducir 
corriente eléctrica en el agua residual a través de placas metálicas paralelas de 
diversos materiales, denominadas electrodos, comúnmente de hierro o aluminio. La 
corriente eléctrica proporciona la fuerza electromotriz (FEM) que provoca las reacciones 
químicas que desestabilizan las formas en las que los contaminantes se encuentran 
presentes. De esta manera, los contaminantes presentes en el medio acuoso forman 
agregados, produciendo partículas sólidas que sedimentan y pueden ser separadas. [2] 
En el presente proyecto se emplea un tratamiento electroquímico para la limpieza de 
agua de la laguna de CU-BUAP contaminada con sales de hierro. El método de 
electrocoagulación usado es la reacción de Fenton, la cual consiste en producir la 
oxidación de un ion metálico a través de la generación de radicales altamente reactivos, 
como los son los OH., usando una celda electrolítica en medio ácido con H2O2. 
 
Proceso experimental 
Muestreo 
Se llevó a cabo un muestreo simple en secciones distintas de la laguna para obtener 
una muestra compuesta con la que se realizó el análisis posterior. 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      492 

 

 

Preparación de estándares y muestras problema 
Se usó sulfato de hierro (III) anhidro (75 % pureza) como fuente del ion metálico. La 
contaminación de las muestras se realiza por medio de la adición de 50 mL de un 
estándar de 10.47 ppm de hierro en 500 mL de la muestra compuesta, obteniendo una 
muestra con 0.95 ppm de hierro en total. Posteriormente, la muestra contaminada fue 
tratada con una digestión ácida previa al tratamiento electroquímico usando ácido 
nítrico al 1%.  
 
Tratamiento por medio de electrocoagulación 
La celda se construyó usando 100 mL de la muestra compuesta previamente 
acidificada, electrodos de hierro a 3 cm de separación y se adicionó un electrolito de 
cloruro de sodio, así como peróxido de hidrógeno y se mantuvo la fuente de energía 
eléctrica constante con un voltaje en 10 ± 0.5 V, como se observa en la Figura 1. El 
tiempo de reacción se varió en 15, 30 y 45 min para cada experimento, obteniendo las 
muestras MC15, MC30 y MC45 respectivamente. 
 

 
Figura 1. Celda electroquímica con muestra contaminada con hierro. 

Caracterización 

Tanto la muestra inicial, como las muestras tratadas denominadas MC15, MC30 y 

MC45 fueron caracterizadas mediante los siguientes parámetros y técnicas analíticas: 

● Sólidos sedimentables: medidos en una probeta de 100 ml después de 30 min. 
● Infrarrojo: los espectros de IR se obtuvieron por medio del equipo FT–IR DIGILAB 

modelo SCIMITAR junto con el sofware Digilab Merlin 3.3, tanto de los sólidos, 
como del clarificado, usando KBr como soporte de pastillas. 

● UV-Vis: se realizó en el espectrofotómetro HACH modelo DR 5000, usando celdas 
de plástico con paso óptico de 1 cm y haciendo barridos en longitudes de onda de 
400 - 800 nm.  

● Turbidez: el clarificado se midió en un turbidímetro Vernier Turbidity, en Unidades 
Nefelométricas NFT.  

● pH: se obtuvo del clarificado en un potenciómetro DAIGGER modelo 5500 pH 
Meter, calibrado con disoluciones buffer de pH = 7, 10 y 14.  

● Dureza total: se determinó con una valoración usando una disolución de EDTA 
0.01 N como titulante y negro de eriocromo T como indicador con un método 
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basado en la NMX-AA-SCFI-2001. La dureza expresada como CaCO3 se obtuvo 
en mg/L. 

● Absorción atómica: el contenido de hierro en el clarificado de todas las muestras 
fue cuantificado utilizando espectroscopia de absorción atómica con una lámpara 
de hierro en un equipo Agilent 55B AA. Se construyó una curva de calibración con 
estándares preparados entre 0.4 y 2 ppm. La ecuación de la línea recta obtenida 
fue y=0.1336x-0.0022, con un coeficiente de determinación R² = 0.9774.  
 

Resultados y Discusión 
Posterior al inicio del tratamiento electroquímico, se observó un cambio en el color en 
las muestras, pasando de una disolución cristalina a una disolución con sedimentos 
visibles de aspecto amarillo-rojizo y algunas secciones oscuras, como se muestra en la 
Figura 2. Los sólidos obtenidos fueron filtrados y caracterizados mediante IR, mientras 
que el clarificado fue caracterizado por las técnicas previamente descritas en la sección 
3.  
 

 
Figura 2. Muestra contaminada a los 30 minutos del tratamiento electroquímico. 

Los resultados de la caracterización del clarificado se encuentran resumidas en la Tabla 
1 mostrada a continuación: 
 
Tabla 1. Parámetros fisicoquímicos de la caracterización del tratamiento de la muestra con sulfato de 
hierro (III) 

Parámetro de caracterización 
Muestra sin 
contaminar 

Muestra 
con hierro  

MC15 MC30 MC45 

pH 7.6     7.16 6.60 8.75 10.69 

Turbidez (NTU) 27.9 36.0  27.9 17.0 16.8 

Dureza total CaCO3 (mg/L) 255 235 110 18 9 

Sólidos sedimentables 
(mL/100 mL) 

< 0.1 < 0.1 35 75 80 

Hierro por absorción atómica 
(ppm). 

0.23 1.27  0.40 0.05 0.07 

 UV-Vis (Absorbancia en 249 
nm)  

0.189 0.669 
No se 

observa 
No se 

observa 
No se 

observa 
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Por otra parte, los espectros IR obtenidos de los sólidos sedimentables presentan un 
comportamiento similar para las muestras MC15, MC30 y MC45 (Figuras 3 a-c), 
indicando no se generan compuestos distintos entre los diferentes tiempos de 
tratamiento. De forma similar, los espectros IR de los clarificados (Figura 4) son 
similares para todas las muestras, por lo que solo se muestra el espectro del clarificado 
de la celda a 15 min. 
 

a) 

15 MIN SOLIDO

 

b) 

30 min solido

 

c) 

01000200030004000

45 min solido

Longitud de onda cm
-1

 

Figura 3. Espectro de IR del sólido obtenido luego de electrólisis de a) MC15, b) MC30 y c) MC45. 

 
En cuanto a los análisis por absorción atómica, en la Figura 5 se muestra la curva de 
calibración obtenida para determinar las concentraciones de hierro en todas las 
muestras, así como la ecuación de la línea recta obtenida por el método de mínimos 
cuadrados. Los resultados indican que las muestras tratadas que contenían inicialmente 
0.95 ppm de hierro terminan con una concentración de 0.40, 0.05 y 0.07 ppm para las 
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celdas MC15, MC30 y MC45, respectivamente, lo que significa una disminución de 
hierro del 57 %, 94 % y 92 %, respectivamente. [3] 
 

 
Figura 4. Espectro IR del clarificado a 15min. 
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Figura 5. Curva de calibración del hierro obtenido por absorción atómica. 

 
Conclusiones  

Con base en la caracterización de las muestras MC15, MC30 y MC45, se ha 

determinado que se presenta una mayor reducción de hierro a los 30 min de 

tratamiento. Los diversos parámetros analizados indican que este efecto es ocasionado 

por los propios electrodos de hierro usados, ya que se puede saturar el sistema con 

Fe(OH)3, el cual se genera por la presencia de los iones OH- generados en la reacción. 

El tratamiento es óptimo hasta los 30 min; sin embargo, si se excede de este tiempo, se 

termina contaminando la muestra nuevamente, lo cual se refleja en la medición de pH 
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que llega a medio básico indicando un exceso de Fe(OH)3. Los parámetros de sólidos 

sedimentables, dureza, absorbancia por UV-Vis y turbidez también indican que después 

de 30 min, no se obtiene una mejora considerable de estos parámetros. De esta 

manera, concluimos que el tiempo de reacción idóneo debe ser de 30 min. Se sugiere 

el uso de voltajes menores para tener un mejor control sobre la celda electrolítica, así 

como para disminuir la energía necesaria para tener un tratamiento eficiente. Cabe 

aclarar, que la reducción del metal contaminante, se da a través de la precipitación de 

Fe(OH)3 como parte de la reacción de electro-Fenton, la cual comienza con la oxidación 

del electrodo de sacrificio a Fe(II) para después, en presencia de H2O2, generar 

radicales OH·, los cuales atacan la materia orgánica, así como iones HO., los cuales 

forman Fe(OH)3, como se muestra en la Ecuación (1) [4]. 

 
𝐹𝑒2+ + 𝐻2𝑂2  →  𝐹𝑒3+ + 𝑂𝐻− + 𝐻𝑂∙    (1) 

 
Tanto los compuestos orgánicos, como los hidróxidos generados sedimentan y pueden 
ser separados, por lo que el sistema es ideal para remover tanto contaminación por 
materia orgánica, como por metales pesados. Debido a la complejidad de la matriz 
orgánica que se puede obtener, actualmente no se sabe con certeza los compuestos 
que están presentes en los sólidos filtrados, y se está trabajando para lograr, la 
caracterización de estos compuestos, así como la variación de condiciones 
experimentales, (corriente, tiempos y electrodos). De esta manera, se comprueba la 
viabilidad del método electroquímico como una alternativa efectiva para el tratamiento 
de aguas contaminadas con metales pesados como el hierro.  
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Introducción 
La luz es una forma de energía que se propaga en el espacio a través de ondas que 
viajan en línea recta en todas direcciones, cuando atraviesa medios de diferente densidad 
cambia de dirección. [1] Cuando la luz brilla sobre un cuerpo da lugar a una serie de 
fenómenos ópticos como: espectaculares atardeceres otoñales, la presencia del arcoíris 
en épocas de lluvia, en las zonas polares las famosas auroras boreales, etc. 
Adicionalmente, se sabe que la luz también puede comportarse como partícula dando 
lugar a procesos de absorción y transmisión de energía, [2] con base en lo anterior se 
infiere que la naturaleza dual de la luz permitió el desarrollo de los métodos 
espectroscópicos analíticos, que se basan en medir la cantidad de radiación absorbida 
por las especies moleculares o atómicas de interés, misma que se relaciona linealmente 
con la concentración, [3] brindando como resultado información sobre la identidad y 
cantidad de las mismas en una matriz.  
Durante el proceso de absorción es posible elegir la longitud de onda selectivamente, y 
de acuerdo con la ley de Lambert-Beer (ecuación 1), en los sistemas transparentes la 
transmitancia es proporcional al inverso de la absorbancia. La absorbancia depende de 
la absortividad, de la distancia recorrida del iluminante a través de la muestra y de la 
concentración del colorante en la muestra.[4] 
 

𝑙𝑜𝑔 𝑙𝑜𝑔 
1

𝑇
 = 𝐴 = 𝛴�̇�𝑎𝑖𝑏𝑖𝑐𝑖                               (1) 

T=transmitancia, A=absorbancia, a=absortividad, b=distancia recorrida, c=concentración. 
 
Con el objetivo de desarrollar habilidades en el manejo de la técnica UV-Vis, en este 
trabajo nos enfocamos en la cuantificación de colorantes comestibles en dulces en los 
cuales, su etiqueta indica el colorante pero no su cantidad. Iniciando con el análisis de 
los colorantes primarios: amarillo, azul y rojo, a través de curvas de calibrado. Después 
nos enfocamos en la determinación de los colorantes secundarios (llamados así por ser 
una mezcla binaria de colorantes primarios) a partir del principio de aditividad de las 
absorbancias, que establece que la absorbancia total de una mezcla Amezcla es la suma 
de las absorbancias de los componentes en sus disoluciones individuales A en las 
mismas concentraciones presentes en la mezcla, expresada en la ecuación de Lambert-
Beer (ecuación 2) [5]:    
 
                                      Amezcla λ1 = Acomponente 1 λ1 + Acomponente 2 λ1 

                                      Amezcla λ2 = Acomponente 1 λ2 + Acomponente 2 λ2   (2) 
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Parte Experimental 
Todo procedimiento experimental enfocado a cuantificación requiere el uso de 
estándares grado analítico, sin embargo, nuestro trabajo considera la parte didáctica, 
motivo por el cual, implementamos el uso de colorantes vegetales de la marca DEMIAN® 
para el análisis. Sus nombres, códigos y fórmula química se resumen en la Tabla 1. 
  
Tabla 1. Nombres de los colorantes vegetales implementados como estándares. 

Nombre 
comercial 

Código 
 

Nombre 
Químico 

Otros 
nombres 

Fórmula 

Rojo 
grosella 

E-129 Rojo Allura Rojo 40 C18H14N2Na2O8S2 

Azul E-133 Azul brillante Blue 1 C37H34N2Na2O9S3 

Amarillo 
huevo 

E-102 Tartrazina Amarillo 5 C16H9N4Na3O9S2 

 
El desarrollo experimental se llevó a cabo en dos etapas, la primera enfocada a la 
cuantificación de los colorantes primarios: amarillo, azul y rojo verificando la longitud de 
onda de máxima absorción según el color y encontrando el intervalo de concentraciones 
adecuadas para la construcción de las curvas de calibración. La segunda etapa dirigida 
a la identificación y cuantificación de colorantes primarios en los colorantes verde y violeta 
que son considerados como una mezcla binaria y aditiva de los colorantes amarillo más 
azul, y rojo más azul, respectivamente. En este escrito nos referiremos a los reactivos 
por su nombre comercial. Las muestras analizadas corresponden a los caramelos 
“agüita”® de color rojo y “Frutin – Modelo”® de colores azul y amarillo. 
 
Los instrumentos empleados durante el desarrollo experimental fueron: 

● Balanza analítica SYMMETRY modelo PA220. 
● Espectrofotómetro UV-Vis GLOBE modelo CS-200PC. 
● Espectrofotómetro UV-Vis HACH modelo DR 5000. 

 
Análisis de colorantes primarios 
Se prepararon disoluciones para cada uno de los estándares indicados en la Tabla 1, en 
intervalos de concentración de 0.072 – 0.080 g/L. Se obtuvieron los respectivos espectros 
de absorción en la región del visible empleando el espectrofotómetro GLOBE modelo CS-
200PC, identificando las λmax de absorción para cada una de estas disoluciones coloridas. 
Una vez corroboradas las λmax para cada colorante, se prepararon curvas de calibración 
para los colorantes primarios: amarillo huevo, azul y rojo grosella. 
 
Análisis de mezclas binarias de colorantes primarios 
Adicionalmente, se prepararon dos mezclas problema A y B con cantidades arbitrarias 
de dos colorantes primarios según lo indicado en la Tabla 2: 
Tabla 2. Componentes de las mezclas binarias de colorantes primarios preparadas arbitrariamente. 
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Mezcla Componente 1 Componente 2 Color de la mezcla Composición 

A Rojo grosella Azul Verde limón Arbitraria 

B Amarillo huevo Azul Violeta Arbitraria 

 
Obteniéndose los espectros correspondientes en el equipo GLOBE CS-200PC y los 
valores de absorbancia en la longitud de onda máxima de cada colorante primario para 
comprobar la ley de aditividad (ecuación 2).  
 
Resultados preliminares y discusión 
Cuantificación de colores primarios 
En el caso de la cuantificación de los colorantes primarios amarillo huevo, azul y rojo 
grosella, los espectros de absorción, presentaron un único máximo de absorción en la 
región del visible como se observa en la Figura 1. 
 

 
Figura 1. Espectros UV-Vis: 1a) color vegetal amarillo huevo. 1b) color vegetal azul. 1c) color vegetal rojo 
grosella. 
 
Los caramelos “agüita”® rojo, y “Frutin – Modelo”® de colores azul y amarillo, presentaron 
las mismas longitudes de máxima absorción que los colorantes amarillo huevo, azul y 
rojo grosella, implementados como estándar. Se procedió a realizar la curva de 
calibración (Figura 2). Los resultados de la cuantificación se resumen en la Tabla 3. 
 
Tabla 3. Concentraciones de colorante para las muestras seleccionadas. 

Caramelo Colorante 
mg de colorante por 100 g 

de caramelo 

Rojo “agüita”® Rojo grosella 4.96 

Azul “Frutin – Modelo”® Azul 21.2 

Amarillo “Frutin – Modelo”® Amarillo huevo 19.6 
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Figura 2. Curva de calibración para los colorantes: 2a) amarillo huevo, 2b) azul, 2c) rojo grosella. 

 
Cuantificación de mezclas binarias de colores primarios 
Para la muestra problema violeta resultado de la combinación de rojo grosella con azul, 
se obtuvieron absorbancias de 0.540 en 520 nm y 0.568 en 630 nm, a partir de la ecuación 
3, según el principio de aditividad: 
 
                                      Amezcla520nm = Arojo520nm + Aazul520nm 
                                     Amezcla630nm = Arojo630nm + Aazul630nm    (3) 
 
En conjunto con la ecuación 1, se obtiene el consecuente sistema de ecuaciones 4:  
 
                          Amezcla520nm = arojo520nmbcrojo520nm +   aazul520nmbcazul520nm 

                          Amezcla630nm = arojo630nmbcrojo630nm +   aazul630nmbcazul630nm        (4) 
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La ecuación 4 representa un sistema de dos incógnitas: las concentraciones de rojo 
grosella (crojo) y azul (cazul) presentes en la mezcla. La longitud de la celda b se mantiene 
constante y es igual a 1 cm. Los valores de las absortividades experimentales se 
presentan en la Tabla 4.  
 
Tabla 4. Absortividades experimentales de los colorantes de la mezcla violeta. 

 Absortividad Lg-1cm-1 

 520 nm 630 nm 

Rojo grosella 13.1 0.381 

Azul 0.747 14.4 

 
Sustituyendo los valores de la ecuación 4 se resolvió el sistema de dos incógnitas con 
ayuda de la calculadora científica CASIO S-V.P.A.M. fx-991MS, obteniéndose las 
concentraciones de rojo grosella y azul en la mezcla de violeta: crojo = 0.0389 g/L y cazul 
= 0.0384 g/L. 
Para el caso de la mezcla binaria verde resultado de azul con amarillo huevo se 
obtuvieron absorbancias de 0.404 en 430 nm y 0.479 en 630 nm. Los valores de las 
absortividades experimentales se presentan en la Tabla 5. A través del sistema de 
ecuaciones en 5: 
 
            Amezcla430nm = aamarillo430nmbcamarillo430nm +   aazul430nmbcazul430nm 

            Amezcla630nm = aamarillo630nmbcamarillo630nm +   aazul630nmbcazul630nm     (5) 

 
Tabla 5. Absortividades experimentales de los colorantes de la mezcla verde. 

 Absortividad Lg-1cm-1 

 430 nm 630 nm 

Amarillo huevo 9.32 0.0964 

Azul 0.348 14.4 

 
Sustituyendo los valores de la ecuación 5 resolvió nuevamente el sistema de dos 
incógnitas, obteniéndose las concentraciones de azul y amarillo huevo en la mezcla 
verde: camarillo = 0.0421 g/L y cazul = 0.0330 g/L.  
 
Evidenciando que el procedimiento es efectivo para conocer la concentración de cada 
componente en una mezcla binaria. 
 
Conclusiones 
Los colorantes amarillo huevo, azul y rojo grosella presentaron un solo pico de absorción 
a las longitudes de onda: 430 nm, 630 nm y 520 nm respectivamente, coincidentes con 
los valores reportados en la literatura para tartrazina, azul brillante y rojo allura. En el 
caso de las mezclas de los colorantes violeta y verde limón se comprobó la presencia de 
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dos componentes, para violeta fueron identificados como rojo allura y azul brillante; para 
verde limón como azul brillante y tartrazina, en concordancia con el espectro de 
absorción. 
La cuantificación del colorante en los caramelos se llevó a cabo a través de curva de 
calibración, en el caso de los colorantes secundarios, como el violeta y verde limón, la 
concentración de cada componente se determinó a través del principio de aditividad de 
las absorbancias. 
Las técnicas espectrofotométricas son una herramienta útil para conocer la identidad y la 
cantidad de un compuesto y son ampliamente utilizadas en la industria en pruebas de 
control de calidad desde fármacos hasta alimentos, motivo por el cual, es importe que 
como estudiante se familiarice con situaciones de análisis que lleven a comprobar y 
verificar analitos, asegurando que las materias primas y productos cumplan con lo que 
se especifica, permitiendo el desarrollo de habilidades.  
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Introducción 
Una de las principales dificultades en la enseñanza de la química es el uso de modelos 
abstractos. El índice de deserción y de reprobación en la Facultad de Química de la 
UNAM es muy alto, por lo que es necesario plantear nuevas estrategias que permitan a 
los alumnos comprender mejor los modelos, su utilidad, sus limitaciones y su aplicación 
en el mundo real [1]. 
Se han propuesto cursos completos con estrategias alternativas para le enseñanza de la 
Química [1] propone una perspectiva constructivista que hace que el estudiante sea el 
protagonista y el responsable de su aprendizaje, mientras que el profesor adopta un rol 
de guía y colaborador del proceso. 
Las metodologías activas se caracterizan por requerir de un compromiso mayor por parte 
de los estudiantes y del docente, por lo que es necesario mantener activa la motivación 
del estudiante para estudiar, comprender y aprender a partir del material proporcionado. 
Almendros et al (2021) aplicaron la estrategia de aula invertida y aprendizaje colaborativo, 
con resultados que sugieren que el aprendizaje de los alumnos puede mejorar con estas 
estrategias y proponen la elaboración de material audiovisual como soporte de estas 
estrategias [2]. 
El objetivo del trabajo es presentar estrategias didácticas con metodologías activas para 
abordar los fundamentos y aplicaciones de las técnicas espectroscópicas usadas 
comúnmente en la elucidación de estructuras de moléculas orgánicas y evaluar mediante 
una encuesta de opinión y los resultados de las evaluaciones, si estos materiales 
coadyuvan a que los alumnos mejoren su aprendizaje. 
 
Parte experimental 
Investigación del marco teórico. Antecedentes de alternativas a la enseñanza tradicional 
aplicadas a la enseñanza de las ciencias físicas y químicas. 
 
Selección de las estrategias: Se eligió una estrategia de aula invertida y aprendizaje 
colaborativo para desarrollar las actividades, complementando con el uso de TICs para 
actividades complementarias. 
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Diseño de las actividades y materiales de apoyo. 
Se desarrolló una estrategia de aprendizaje colaborativo, en la que los estudiantes 
estudiaban los fundamentos, usos y limitaciones de las técnicas espectroscópicas usadas 
en la elucidación de estructuras de moléculas orgánicas. 
Sesión previa (media hora): El grupo, separado en equipos de 3 a 4 integrantes, investigó 
por equipo una técnica diferente del módulo. Las técnicas abordadas fueron: 
espectroscopía infrarroja, espectrometría de masas, resonancia magnética nuclear y 
espectrofotometría UV-Visible.  
Primera sesión (cuatro horas): Cada equipo elaboró un cartel donde se explicaron los 
fundamentos, usos y limitaciones, junto con un ejemplo de interpretación de espectros. A 
los alumnos se les proporcionó la rúbrica de evaluación (Figura 1) para que conocieran 
los criterios a utilizar para calificar la actividad. Simultáneamente se llevó a cabo el trabajo 
experimental con un equipo FTIR y otro de RMN para obtener los espectros de diferentes 
compuestos orgánicos, tanto sólidos como líquidos. 
 

 
Figura 1. Criterios de evaluación contemplados en la rúbrica. 

 
Segunda sesión (dos horas) Estos carteles se presentaron en una exposición tipo 
congreso. Los docentes estuvieron presentes durante esta actividad y ayudaban a 
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realizar preguntas y complementar la información expuesta por los alumnos.  Se aplicó 
una evaluación entre pares utilizando la rúbrica previamente entregada. 
 
Tercera sesión (cuatro horas): se realizó una actividad de elucidación de estructuras, en 
las que se formaron nuevos equipos con el objetivo de compartir los conocimientos 
adquiridos durante la elaboración del cartel. Se realizó un cuestionario interactivo en la 
plataforma Genially. Este cuestionario se aplicó en una sesión grupal, permitiendo que 
los alumnos discutieran antes de dar una respuesta grupal al cuestionario. Se les indicó 
que anotaran la respuesta en sus bitácoras. 
 

a) b)  
Figura 2. a) Tabla para la evaluación entre pares utilizando la rúbrica entregada anteriormente. b) 
Fotografía de la presentación de los carteles. 

 
 

 
Figura 3. Carátula, ejemplo de pregunta del cuestionario interactivo y diapositiva de error en el cuestionario. 
Cada respuesta incorrecta cuenta con material y explicaciones adicionales que permiten que el alumno 
pueda contestar correctamente la pregunta antes de regresar a la pantalla de la pregunta original. 

 
Para evaluar el material, se diseñó una encuesta de opinión en Google Forms con una 
escala tipo Likert. La encuesta no recolectó nombre ni correo de los alumnos, con la 
intención de que fuera anónima y evitar sesgos. 
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Figura 4. Carátula del cuestionario aplicado en Google Forms. 

 
 
Aplicación del material en grupos piloto. 
La primera aplicación de este material fue durante el semestre 2023-1, en el grupo 5 de 
Analítica Experimental II impartido por la profesora Silvia Citlalli Gama González. De 
acuerdo con los comentarios recibidos y las observaciones realizadas, se cambiaron 
algunos aspectos del material generado y el material se aplicó nuevamente durante el 
semestre 2023-2.  
 
Resultados y Discusión 
La respuesta de los alumnos a estos materiales fue en general favorable. Durante la 
sesión de elaboración del cartel se podía escuchar a los alumnos intercambiando 
información, generando un ambiente muy diferente respecto a lo que normalmente se 
tiene en un salón de clases tradicional. El 91.7% de los alumnos que contestaron tuvo 
una opinión favorable respecto a la propuesta de realizar el cartel. 
 
 

 
Figura 5. Gráfico de pastel de la percepción de desarrollar y exponer un cartel. 
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Durante la actividad de elucidación de estructuras es donde se presentaron más dudas 
entre los alumnos. Los comentarios realizados se orientaron a la calidad de la imagen de 
los espectros usados y a la diferencia de dificultad entre los espectros a analizar.  
 
 

 
Figura 6. Comentarios adicionales realizados por los alumnos respecto a la actividad de elucidación de 
estructuras. 

 
 

 
Figura 7. Gráfico de pastel sobre la opinión del material de Genially aplicado. 

 
Al 95.9% de los alumnos que contestaron le agradó la propuesta de los cuestionarios 
interactivos en Genially. Como observación adicional, esta actividad en Genially es 
formativa. No tiene una calificación numérica, más bien se toma en cuenta que el alumno 
haya participado en la discusión grupal y que haya realizado la actividad. Esto fomenta 
la discusión grupal y reduce el estrés respecto a una evaluación tradicional. 
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Figura 8. Gráfico de pastel sobre la percepción de la utilidad del material y actividades aplicadas. 

 
El 95.8% de los alumnos que contestaron consideran que estas estrategias grupales 
permiten mejorar y profundizar en el aprendizaje de las técnicas abordadas. 
 
Conclusiones 
Las estrategias aplicadas lograron que los alumnos se interesen más por la asignatura y 
ayudaron a que se pudiera profundizar de manera más amena en los fundamentos, 
aplicaciones y limitaciones de las técnicas abordadas. La estrategia de aula invertida 
permitió que los estudiantes pudieran intercambiar y complementar los conocimientos 
adquiridos, colaborando entre ellos para obtener un aprendizaje más completo. También 
es necesario elaborar, aplicar y evaluar más material de este estilo, para cubrir más 
técnicas de análisis instrumental y que tanto profesores como alumnos cuenten con una 
alternativa viable a la forma tradicional de impartir el curso. 
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Introducción 
Tener acceso al agua potable es un derecho humano que todo país debe de cumplir, ya 
que el agua contaminada y el deficiente saneamiento se relacionan con la trasmisión de 
diversas enfermedades [1]. En muchas partes del mundo el agua subterránea extraída 
de pozos profundos es la principal fuente de abastecimiento de agua potable, su calidad 
se puede ver afectada debido a las características hidrogeológicas, transporte 
subterráneo, prácticas de uso de suelo, ubicaciones geográficas, y por fuentes 
antropogénicas como el aumento de población, aplicación de pesticidas, vertido de 
desechos y el aumento de la industrialización [2]. La ciudad de Saltillo se abastece 
principalmente de agua subterránea que se obtiene a través de pozos profundos, los 
cuales pueden llegar a tener profundidades de 8 a 500 m, esto dependiendo de la zona 
topográfica [3]. El ion nitrato (NO3

-) se encuentra naturalmente en el medio ambiente ya 
que forma parte del ciclo del nitrógeno y es un nutriente importante para las plantas, 
además es la forma del nitrógeno más oxidada y no reacciona químicamente en 
soluciones acuosas diluidas, generalmente se encuentra a nivel trazas en el agua 
superficial, pero en aguas subterráneas pueden alcanzar niveles elevados, de acuerdo 
con la Organización Mundial de la Salud el nivel máximo de nitratos en agua es de 50 
mg/L [4 y 5]. Una de las características toxicas del nitrato es que puede permanecer en 
el agua durante muchos años aumentando su concentración; El agua potable que 
contiene altas concentraciones de nitratos provoca daños adversos sobre la salud del ser 
humano como la disfunción de la tiroides en niños y mujeres embarazadas, por otro lado 
cuando los nitratos son ingeridos estos se reducen a nitrito formando N-nitrosaminas 
cancerígenas que llevan a la generación de metahemoglobinemia o síndrome del bebe 
azul (incapacidad de los glóbulos rojos para transportar oxígeno), además la descarga 
de aguas subterráneas contaminadas con nitratos en aguas superficiales pueden 
provocar la eutrofización del medio ambiente [6 y 7]. Debido a las consecuencias 
negativas que genera los nitratos presentes en el agua, es necesario su detección esto 
para determinar la concentración y así generar información que ayude a las autoridades 
correspondientes a la toma de decisiones, por lo cual existen diferentes métodos 
analíticos para su análisis como: cromatográficos, electroquímicos, espectrofotometría, 
entre otros., estos métodos presentan diferentes características y sensibilidades [8]. Los 
métodos espectrofotométricos presentan una gran ventaja, ya que la mayoría de los 
laboratorios de análisis pueden adquirir un espectrofotómetro, sin embargo, la desventaja 
principal radica en la composición de la muestra (agua superficial, agua subterránea, 
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agua residual, etc.) ya que puede perder sensibilidad al determinar NO3
- debido a los 

interferentes de las muestras como altas concentraciones de materia orgánica. El objetivo 
de este trabajo fue determinar la concentración de NO3

- presente en agua natural del 
pozo mediante el método espectrométrico ultravioleta selectivo.  
 
Parte Experimental 
La muestra de agua se recolectó del pozo de la Escuela de Bachilleres Ateneo Fuente 
 
Pre-tratamiento de muestra: 
A 50 mL de muestra previamente filtrada (sistema de filtración por gravedad y papel 
Whatman #41) se les añadió 1mL de HCl 1M 
Previo a la lectura de la muestra se realizó una serie de siete estándares en un intervalo 
de trabajo de 1 a 7 mg/L a partir de un estándar certificado de NO3

- de 1000 mg/L 
(Accustandard), con 1 mL HCl, para su detección se utilizó un espectrofotómetro UV/Vis 
(Varian Cary 50 Bio) y se realizó la lectura a 220 y 275 nm para obtener la lectura de 
NO3- y determinar si se puede tener alguna interferencia debida a la materia orgánica 
presente. 
 
Resultados y Discusión 
En la figura 1 se presenta un ejemplo de una de las curvas de calibrado que se obtuvieron   

 
Figura 1. Curva de calibrado de nitratos con absorbancias corregidas mediante el método espectrométrico 
ultravioleta selectivo . 

 
La ecuación que se utilizó para determinar la concentración de la muestra fue: 
y=0.0623±0.0001x+0.0008±0.0002 R2=0.9973±0.0022 
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Finamente se determinó la concentración de la muestra a partir de la absorbancia 
corregida (Absc=Abs220 – 2Abs275) [9]. Si el valor de la lectura a 275 nm es mayor de 10% 
del valor de la lectura a 220 nm, este método no es aplicable, al obtener el porcentaje de 
la Abs275 solo se alcanzó el 5.5 respecto a la Abs220, esto nos indica que no se presenta 
interferencia por la materia orgánica presente en las muestras, por lo tanto, se utilizó la 
ecuación anterior obteniendo 39.80±4.22 mg/L de NO3

-.  

 
Conclusiones 
El método utilizado para determinar la concentración de los NO3

- presentes en la muestra 
de agua del pozo estudiado fue adecuado y además se encuentra por debajo del límite 
permisible que la OMS establece (50 mg/L), no presenta riesgo para la población que 
consuma el agua del pozo de la Escuela de Bachilleres Ateneo Fuente. Sin embargo, 
este estudio es el inicio de un proyecto mayor donde se determinarán los NO3

- utilizando 
otros métodos para adquirir el conocimiento adecuado para aplicar estas metodologías a 
diferentes matrices. 
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Introducción 
La contaminación ambiental por sustancias químicas es un problema actual que 
preocupa debido a su impacto en la salud. Es necesario encontrar alternativas amigables 
con el medio ambiente para reemplazar las sustancias químicas sintéticas. Una opción 
prometedora son los extractos vegetales.  
Las titulaciones son una técnica común y económica en el análisis cuantitativo. En las 
titulaciones ácido-base con monitoreo colorimétrico, se emplean indicadores orgánicos 
que cambian de color de acuerdo con el pH del medio. Generalmente, estos indicadores 
presentan la característica de que el ojo humano puede apreciar claramente la diferencia 
entre dos colores generado por el indicador cuando la concentración de una de sus 
formas químicas con diferente estado de protonación es de 10 a 100 veces mayor que la 
otra. El cambio de color ocurre gradualmente en un intervalo de aproximadamente una a 
dos unidades de pH, conocido como el intervalo de viraje.  
Las antocianinas son pigmentos hidrosolubles que dan color a flores, frutas y verduras. 
Son sensibles al pH, volviéndose rojas en medio ácido, azul oscuro en medio básico y 
violetas durante la transición (Figura 1). Diversos extractos vegetales contienen 
antocianinas, generando cambios de color específicos de acuerdo con el pH.  
En este trabajo, se presentan los resultados de la evaluación como indicadores ácido-
base de los extractos de cuatro tipos de flores: jamaica, nochebuena, dalia roja y dalia 
morada; las cuales contienen antocianinas. De estos extractos se analizaron las gamas 
de colores que presentaron en función del pH, así mismo se emplearon como indicadores 
ácido-base en la determinación de la concentración de disoluciones de ácido clorhídrico, 
acético, bicarbonato de sodio y fosfato de sodio; además de dos muestras complejas, 
una de vino blanco y otra de tabletas de carbonato. Finalmente se adquirieron los 
espectros de absorción en el espectro visible, en un intervalo de pH de 1 a 12. 

 
Figura 1. Cambios estructurales de las antocianinas con respecto al pH. (Figura obtenida de [2]). 
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Parte Experimental 
Los pétalos fueron retirados de las flores (flor de jamaica, nochebuena, dalia morada y 
dalia roja), enjuagados con agua y colocados en papel absorbente para retirar el exceso 
de la misma. Los pétalos se secaron a temperatura ambiente durante 1 semana y se 
seleccionaron los pétalos inmarcesibles y que no se hayan decolorado durante el periodo 
de secado. 
Se pulverizaron usando un molino de aspas (KRUPS F203) y se almacenaron en frascos 
color ámbar. 
Se evaluaron diferentes disolventes de extracción empleando agua a 60°C, etanol a 
temperatura ambiente (tamb) y agua-etanol (80:20) a tamb y 60 °C. 
Cada uno de los extractos obtenidos se colocó en una serie de disoluciones 
amortiguadoras en el intervalo de pH de 1 a 12, para evaluar la gama de colores 
generados por estos. 
Se realizaron una serie de titulaciones ácido-base (Tabla 1) empleando reactivos y 2 
muestras comerciales (vino blanco y tabletas antiácido) con monitoreo potenciométrico 
utilizando un equipo HANNA instruments. Adicionalmente, como referencia, se 
monitorearon colorimétricamente con indicadores sintéticos de fenolftaleína y anaranjado 
de metilo. Estas titulaciones se realizaron por duplicado. 

 
Tabla 1. Combinaciones realizadas en las volumetrías ácido-base. 

Titulante Analito 

 
 
 

NaOH 

HCl 

CH3COOH 

 
Titulación por retroceso 

Tabletas de antiácido con 500 mg de CaCO3, marca conocida.  

Acidez titulable calculado como ácido tartárico (C4H6O6) 

HCl NaHCO3 

Na3PO4 

 
Se realizaron las titulaciones del punto e) utilizando como indicadores los extractos 
vegetales, se calcularon las concentraciones de cada analito y se compararon con los 
resultados de referencia.  
Se adquirieron los espectros de absorción con un espectrofotómetro Evolution 201 UV-
Visible de la marca Thermo Scientific® de cada extracto vegetal a diferentes valores de 
pH, en el intervalo de 1-12. 
 
Resultados y Discusión 
La flor de jamaica se empleó como modelo para observar el comportamiento de los tres 
disolventes de extracción propuestos en la parte experimental, los extractos obtenidos se 
colocaron en disoluciones amortiguadoras de pH= 1, 2, 7, 9 y 12 y se apreció que el 
extracto obtenido en la mezcla de agua-etanol 80:20 presentó colores intensos, en los 
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extractos acuosos se presentaba descomposición temprana del indicador; en etanol los 
colores que se observaron eran muy tenues, por esta razón el disolvente seleccionado 
fue la mezcla de agua-etanol 80:20. 
Una vez seleccionado el disolvente de extracción, se construyó una escala de pH (1-12) 
con disoluciones amortiguadoras de fosfatos, los resultados obtenidos para los 4 
extractos de flores se presentan en la Tabla 2. 
Se prepararon los extractos vegetales para utilizarlos como indicadores a una 
concentración de 0.1 mg mL-1, en titulaciones ácido-base, las cuales se realizaron por 
duplicado. Se determinaron las concentraciones de los analitos seleccionados utilizando 
como referencia el método potenciométrico y los indicadores fenolftaleína y anaranjado 
de metilo. En las figuras 1a y 1b se pueden observar la curva de titulación potenciométrica 
de HCl con NaOH, y la primera derivada de esta, respectivamente. 
 
Tabla 2. Gama de colores observados de las cuatro flores evaluadas, en función del pH. 

 

 
(a)                                                                                               (b) 

Figura 2. Gráficos obtenidos en la titulación de HCl con NaOH por potenciometría. a) Curva pH-métrica: 
pH= f(V). b) Curva de la primera derivada del pH con respecto al volumen.  
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En las siguientes tablas se muestran las combinaciones realizadas y las concentraciones 
obtenidas de cada muestra. 
 
Tabla 3. Concentraciones experimentales obtenidas de analitos ácidos por potenciometría y colorimetría 
usando indicadores sintéticos y de origen vegetal. DE: Desviación Estándar, CV: Coeficiente de Variación, 
DRPV: Diferencia con Respecto al Valor Potenciométrico. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Titulante NaOH [0.083 M] 

Analito HCl 

 Potenciometría Fenolftaleína Jamaica Nochebuena Dalia 
Morada 

Dalia 
Roja 

Concentración 
(mol/L) 

0.090 0.092 0.092 0.088 0.089 0.086 

DE (mol/L) 0.0015 7.63x10-4 1.46x10-3 1.46x10-3 6.60x10-4 9.21x10-4 

CV (%) 1.70 0.83 1.59 1.66 0.74 1.07 

DRVP - 0.0014 0.0017 0.0024 0.0011 0.0039 

Analito CH3COOH 

Concentración 
(mol/L) 

0.135 0.133 0.134 0.115 0.143 0.129 

DE (mol/L) 0.0022 8.97x10-4 7.82x10-4 1.47x10-3 1.38x10-3 1.57x10-3 

CV (%) 1.66 0.68 0.58 1.28 0.97 1.22 

DRVP - 0.0022 0.0010 0.020 0.0079 0.0061 

Analito CaCO3  

Concentración 
(%) 

108.29 108.39 110.00 

DE (%) 0.9761 1.172 0.2614 

CV (%) 0.9014 1.08 0.24 

DRVP - 0.1000 1.7219 

Analito acidez titulable (calculado como ácido tartárico). 

Concentración 
(g/L) 

5.66 6.14 5.56 

DE (g/L) 0 0.0707 0.0695 

CV (%) 0 1.15 0.012 

DRVP - 0.4844 0.0983 
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Tabla 4. Concentraciones experimentales obtenidas de analitos básicos por potenciometría y colorimetría 
usando indicadores sintéticos y de origen vegetal. DE: Desviación Estándar, CV: Coeficiente de Variación, 
DRPV: Diferencia con Respecto al Valor Potenciométrico. 

 
Se puede observar que las concentraciones obtenidas para las disoluciones de HCl y 
CH3COOH (Tabla 3) empleando como titulante el NaOH presentan valores similares 
utilizando como indicadores los extractos vegetales y la titulación potenciométrica. Los 
resultados obtenidos para las muestras comerciales también se observan en la tabla 3, 
por el momento solo se tienen los resultados para el extracto de flor de jamaica como 
indicador. En el caso de la muestra de antiácido (CaCO3) se realizó una ANOVA de un 
factor y no se encontró diferencia significativa entre las medias (P=0.05). Con base en la 
monografía de producto terminado de tabletas de CaCO3 de la FEUM [6] nos indica que 
estas son aceptadas con un intervalo de pureza del 90%-110%, con lo cual podemos 
decir que en los tres análisis realizadas los resultados son aceptables, es importante 
señalar que los resultados obtenidos con la flor de jamaica presentaron menor 
variabilidad en comparación con los resultados obtenidos con fenolftaleína como 
indicador. Por otra parte, en el análisis del vino blanco se nota que la diferencia entre los 
resultados de la jamaica con el método potenciométrico es menor que con el indicador 
sintético, basándonos en la NOM-199-SCFI-2017 [5] que determina una concentración 
de ácido tartárico en vino de 3.5 g L-1 a 8 g L-1 los tres métodos arrojan un valor aceptable 
dentro de la norma, sin embargo, con la fenolftaleína se gasta más hidróxido de sodio 
debió a que la muestra de vino posee un color amarillo pálido, haciendo que la transición 
de color de la fenolftaleína (incoloro a rosa) sea mucho más difícil de detectar. Para el 
caso del empleo de HCl como titulante en el análisis de NaHCO3, (Tabla 4) se observa 
que las dalias moradas muestran la menor diferencia en las concentraciones obtenidas 
para este analito. En el caso del Na3PO4, se observa que el extracto de flor de jamaica 
presenta resultados consistentes con lo obtenido mediante titulación potenciométrica.  
Los extractos de flores empleadas en este trabajo están constituidos por más de una 
antocianina por ello se observan diversas gamas de colores. Esto sugiere la presencia 

Titulante HCl [0.088 M] 

Analito NaHCO3 

 
Potenciometría 

Naranja de 
metilo 

Jamaica Nochebuena 
Dalia 

Morada 
Dalia 
Roja 

Concentración 
(%) 

90.23 91.63 91.70 91.77 91.20 93.89 

DE (%) 1.27 0.36 1.60 1.12 0.65 0.80 

CV (%) 1.40 0.40 1.75 1.23 0.71 0.85 

DRVP  - 1.39 1.46 1.53 0.96 3.65 

Analito Na3PO4  

Concentración 
(%) 

98.52 99.55 99.19 

DE (mol/L) 0.74 0.20 0.22 

 CV (%) 0.75 0.20 0.23 

DRVP - 1.03 0.67 
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de diferentes formas protonadas de antocianina con distintos pKa's. Se realizaron 
mediciones espectrofotométricas en un intervalo de pH de 1 a 12 de los extractos de las 
flores, en la Figura 3 se presentan los espectros obtenidos para la flor de jamaica como 
ejemplo. Con la información obtenida mediante espectrofotometría se seleccionó de cada 
extracto el intervalo de pH a trabajar para poder determinar el pKa de cada sistema. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 3. Adquisición de los espectros de absorción (400 a 700 nm) de los extractos de flor de jamaica, en 
el intervalo pH 4-8. 
 

Conclusiones 
Los extractos de las flores jamaica, nochebuena, dalia roja y morada presentan 
transiciones de color en un amplio intervalo de pH, lo que los convierte en herramientas 
valiosas en el campo del análisis químico.  
Los resultados obtenidos en este estudio muestran la capacidad de los extractos de flores 
como indicadores ácido-base. 
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Introducción 
El género Lactarius pertenece al orden de Russulales y a la familia Russulaceae. Este 
género se caracteriza por la secreción de látex del cuerpo fructífero cuando es cortado y 
por su coloración que varía entre azul obscuro y azul pálido. Crecen en bosques 
templados y en diversas especies de este género se ha observado la asociación 
simbiótica a las raíces de los árboles [1]. Se reporta poca actividad de exportación a pesar 
de su amplia popularidad, tal vez por la diversidad de especies que ofrece [2] 
Adicionalmente, estos hongos sirven de alimento a la fauna local, la cual a su vez 
contribuye a su dispersión y a la regeneración vegetal en zonas perturbadas, dado que 
las excretas son excelente fuente de inoculo micorrizógeno, favoreciendo así el equilibrio 
de los ciclos biogeoquímicos, fomentando la productividad y contribuyendo a la resiliencia 
de los bosques [6]. 
El Lactarius indigo, es una especie que puede presentar píleos, siendo esta la parte 
superior que cae sobre el hongo, es el encargado de sustentar una superficie que 
mantiene alojadas las esporas (himenio), estructuralmente es plana-convexa con una 
depresión central cuando son jóvenes y cóncavos cuando llegan a la madurez, sus 
dimensiones se encuentran entre 2 a 6 pulgadas de ancho, 0.79 a 3 pulgadas de largo y 
0.04 a 0.98 pulgadas de espesor [5]. Tiene un tono azul índigo cuando está fresco y 
húmedo, se desvanece a grisáceo y luego con un brillo plateado, a menudo se mancha 
de color verde grisáceo al maltrato. Por otro lado, el estípite, es el pie que se encarga de 
sustentar el sombrero del hongo. Los tejidos de este pie están compuestos por tejido 
estéril hifal, el contexto es firme, al principio blanquecino, rápidamente cambia a azul 
índigo al corte, cambia a una tonalidad verdosa con el tiempo y la deshidratación. Viscoso 
cuando está húmedo. Olor fúngico fuerte y sabor dulce no acre. Esta seta forma micorriza 
con pinos y robles, creciendo sobre todo durante el otoño [3]. 
Es una especie de amplia distribución geográfica ya que ha sido encontrado en Canadá. 
USA, Colombia, Costa Rica, Guatemala, Japón, China y México. Habita en bisques pino-
encino, entre los 2300 a 3000 metros sobre el nivel del mar [5]. En México este hongo es 
una de las especies comestibles silvestres más consumida e importante en zonas 
templadas de México. En el Centro de México, Oaxaca y algunas zonas de Chiapas esta 
especie se distingue por ser de las especies comestibles más apreciadas por los 
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habitantes de las comunidades o con más alta demanda en los mercados o tianguis 
tradicionales.  
El volumen de producción de hongos frescos en México se estima en 38,708 toneladas 
anuales, lo que representa alrededor del 59% del total de la producción en Latinoamérica, 
siendo este país el 18o productor a nivel mundial. Su exportación genera divisas por más de 
cuatro millones de dólares anuales. Las operaciones comerciales tienen un monto anual 
aproximado de 150,000,000 de dólares, generando alrededor de empleos directos e indirectos 
[1].   
Los hongos Lactarius indigo, debido a su sabor, consistencia y color, tienen gran demanda y 
aceptabilidad en el mercado, aunque sólo hay oportunidad de consumirlos en la época de 
lluvias. [4]. En algunos mercados y tianguis, principalmente en el centro del país, es 
comercializado por su valor alimenticio y es apreciado por su buen sabor, se vende entre 40 
a 60 pesos por kilogramo. 
A pesar de que los hongos comestibles silvestres se han convertido en un recurso alimenticio 
en toda la República Mexicana, no se cuenta con estudios de resonancia magnética nuclear 
para la identificación de compuestos químicos de interés nutricional, por lo cual es importante 
implementar esta técnica para conocer y aprovechar los beneficios nutricionales que 
proporciona esta especie. El presente trabajo describe el perfil metabolómico de las partes 
que conforman al hongo Lactarius Índigo, el píleo y el estípite, identificando metabolitos de 
interés nutricional. Se realizó un protocolo de metabolómica basado en Resonancia Magnética 
Nuclear y Análisis Multivariable.  
 
Parte Experimental 
Se recolectaron 10 hongos en la localidad de Zacualpan, Estado de México. Se separaron 
las partes, estípite y píleo. Las partes fueron liofilizadas y después se realizaron 
extracciones. Los extractos polares se rehidrataron con 1000 µl de tampón fosfato 100 
mmol L-1 en D2O, pH 6.0, con 0.7 mmol L-1 TMSP. Los experimentos de RMN de 1H 
fueron realizados en un espectrómetro Bruker 750 MHz. Los compuestos fueron 
cuantificados por una integración de las señales del TSP en el espectro de RMN de 1H. 
La detección de los metabolitos diferenciales se realizó con base en un análisis 
estadístico multivariado. 
 
Resultados y Discusión 
El espectro de RMN de 1H a 750 MHz característico del hongo Lactarius índigo se 
muestra en la Figura 1a. Los principales metabolitos identificados en el espectro se 
corroboraron con experimentos de RMN 1D y 2D como COSY, HSQC y HMBC. Los datos 
se compararon con los descritos en la literatura y la base de datos Human Metaboloma 
Data Base (http:// www.hmdb.ca). En el espectro se observa principalmente el manitol. 
Este compuesto fue identificado a simple vista debido a las señales de los átomos de 
hidrógeno en 3.66 (dd, J = 11.8, 6.3 Hz), 3.74 (m), 3.78 (d, J = 8.2), 3.85 (dd, J = 2.7, 11.8 
Hz). También se observaron las señales características de la α-glucosa 5.23 (d, J = 3.8 

http://www.hmdb.ca/
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Hz) y β-glucosa 4.64 (d, J = 7.9 Hz). El espectro se dividió en tres regiones. La primera 
región contenía aminoácidos y ácidos orgánicos. Dentro de esta región, se observó que 
el ácido cítrico era el metabolito más abundante identificado por el sistema AB en 2.80 
(d, J = 15,6 Hz) y 2.94 (d, J = 15,6 Hz). Otros ácidos orgánicos como ácido acético, ácido 
cítrico, ácido fórmico, ácido fumárico, ácido láctico, ácido málico, ácido succínico fueron 
identificados en concentraciones menores. Simultáneamente, se identificaron 17 
aminoácidos en esta región; alanina, asparagina, ácido aspártico, ácido glutámico, 
glutamina, glicina, histidina, isoleucina, leucina, metionina, fenilalanina, prolina, treonina, 
triptófano, tirosina y valina (Figura 1b). La segunda región incluía manitol en 
concentración más abundantes, aunque también se identificaron trazas de otros 
monosacáridos como galactosa, glucosa, manosa, mio-inositol, trehalosa y UDP-glucose 
(Figura 1c). En la tercera región se identificaron aminoácidos aromáticos como histidina, 
fenilalanina tirosina y triptófano. En esta región se observó los singuletes característicos 
de ácido fórmico (8.40 ppm) y ácido fumárico (6.54 ppm). Metabolitos característicos de 
los hongos como nicotinato, nicotinurato y 1-methylnicotinate, fueron identificados (Figura 
1c). 
Para determinar la diferencia entre el perfil metabolómico de las partes de los hongos, se 
realizó Análisis de Componentes Principales (PCA) y análisis discriminante de mínimos 
cuadrados parciales (OPLS-DA). En modelo PCA con tres componentes justificaron 
aproximadamente el 86.6 % de la variabilidad total, el primer componente (PC1) 
representó el 82.3 % de la variabilidad y el segundo componente (PC2) representó el 4.3 
% de la variabilidad. La grafica de puntos del modelo PCA mostro una buena separación 
de los dos grupos, esto indica que existen diferencias metabólicas entre las partes de los 
hongos. Esto se corroboro con el modelo OPLS-DA con dos componentes predictivos y 
tres componentes ortogonales que arrojó valores de R2X (cum) = 0.711, R2Y (cum) = 
0.991 y Q2 (cum) = 0.956 (Figura 2). Se realizó la validación del modelo OPLS-DA con 
una prueba de permutaciones, indicando que el modelo es válido. 
Para identificar los metabolitos responsables de la separación de las partes del hongo, 
se realizó un gráfico de cargas del modelo OPLS-DA (Figura 3). Se utilizaron treinta y 
seis metabolitos para construir el modelo OPLS-DA y 14 metabolitos mostraron una 
variación significativa entre las dos partes de los hongos (p < 0.05). El estípite se 
caracterizó por un alto contenido histidina, glucosa y metionina, mientras que el píleo 
tenía altas concentraciones de UDP-glucosa, alanina, asparagina, glutamina, glicina y 
treonina, ácido fórmico, uridina, glycero-3-fosfocolina, 1-metilnicotinato y NAD. 
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Figura 1. Espectro RMN de 1H obtenido a 750 MHz de los extractos acuosos del hongo Lactarius índigo. 
(1a) Espectro de RMN de 1H completo de 0.0 a 10.0 ppm; (1b) Espectro de RMN de 1H expandido de 0.8 
a 3.0 ppm; (1c) Espectro de RMN de 1H expandido de 3.2 a 5.5 ppm; (1d) Espectro de RMN de 1H expandido 
de 5.8 a 9.6 ppm. 
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Figura 2. Modelo OPLS-DA donde se compara los perfiles metabolómicos de las partes del hongo Lactarius 
índigo. 

 
 

 
Figura 3. Diagrama de cargas del modelo OPLS-DA que muestra los metabolitos diferenciales en las partes 
del hongo Lactarius indigo. 

 
Conclusiones 
Es el primer reporte de perfil metabolómico para el hongo Lactarius índigo de gran 
importancia cultural y comercial en México. Se observó que el píleo tiene una mayor 
concentración de metabolitos diferenciales. Los resultados obtenidos muestran que el 
empleo de la metabolómica mediante RMN de 1H es una herramienta sensible y eficaz 
para la determinación de las huellas metabolómicas en alimentos. 
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Introducción 
El crecimiento, desarrollo y el rendimiento de las plantas dependen de varios factores, 
especialmente durante la producción. El estrés abiótico forma parte de los factores 
cruciales e incluye la temperatura, la intensidad de la luz, la salinidad, la disponibilidad 
de agua y de nutrientes, que pueden interrumpir las vías de síntesis de metabolitos 
primarios y secundarios, que son esenciales para satisfacer los requisitos de la planta [1]. 
En cultivos de campo y sistemas hidropónicos es esencial la aplicación de fertilizantes 
que contengan nitrógeno. El nitrógeno (N) es un elemento esencial que trasciende en el 
metabolismo primario y secundario, particularmente en metabolitos que contienen 
nitrógeno en su estructura, tal como ácidos nucleicos, aminoácidos, clorofila, proteínas y 
ciertos lípidos. La deficiencia del elemento conduce a alteraciones directa o 
indirectamente en las rutas metabólicas de las plantas y por ende en las funciones 
estructurales y bioquímicas de la planta [17]. Sin embargo, la aplicación desmedida 
basada en métodos empíricos puede dar lugar a la reducción de la eficiencia del 
nitrógeno, además de efectos negativos en el medio ambiente [1].  
La verdolaga es un cultivo de ciclo corto, que se cosecha entre los 40 y 50 días [3, 8]. Se 
distribuye en muchas partes del mundo y especialmente en las zonas tropicales y 
subtropicales [15]. Debido a su rico contenido nutrimental constituido por minerales, 
polisacáridos, ácidos grasos, proteínas, alcaloides, terpenoides, esteroles, vitaminas, 
lignanos, compuestos fenólicos, flavonoides, homoisoflavonoides, homoisoflavonas, 
glucósidos de amida, alcaloides de amida e isoindol, y oleraceinas ha atraído un gran 
interés para su producción, comercialización y consumo [14]. Varios estudios han 
informado los efectos de las prácticas de cultivo, las condiciones de cultivo y los factores 
genéticos en la composición química de la verdolaga [13]. De los cuales la mayoría se 
han centrado principalmente en su contenido de antioxidantes y ácidos grasos por 
factores abióticos [4, 5]. 
Las prácticas de cultivo, como el abonado son medios útiles y prácticos para la 
modulación de la composición química de la planta [13, 5], la información sobre los 
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efectos del estrés abiótico causado por la variación de nitrógeno es limitada. La 
metabolómica se centra en todos los metabolitos de bajo peso molecular (<1000 Da), los 
cuales son productos finales del metabolismo. Su estudio sirve como un indicador directo 
de la actividad bioquímica de las células en un determinado momento como respuesta 
del organismo a los factores genéticos o ambientales [10]. Por lo anterior la metabolómica 
es una herramienta confiable para la identificación y cuantificación de un amplio espectro 
de compuestos con actividad biológica con la finalidad de proporcionar un perfil holístico 
del metabolismo [2, 9, 6]. La RMN de 1H es una de las principales técnicas analíticas 
usada para estudios de metabolómica ya que permite la detección y cuantificación de 
metabolitos primarios (azúcares, ácidos orgánicos y aminoácidos), y metabolitos 
secundarios (compuestos fenólicos, flavonoides, alcaloides y terpenoides) de forma 
paralela. [7]. Lo anterior permitirá estudiar los cambios metabolómicos de cultivos de 
verdolaga aplicando diferentes concentraciones de nitrógeno, lo que proporcionará 
información valiosa sobre la respuesta de nutrientes y las rutas metabólicas favorecidas 
en la verdolaga (Portulaca oleracea L.). 
 
Parte Experimental 
La siembra se realizó en charolas de germinación de 117 cavidades, con vermiculita 
como sustrato, con 4 semillas por cavidad, y, los semilleros se colocaron en las cajas 
plásticas con agua. Para las cosechas a los 32, 39 y 46 dde, se colecto toda la biomasa 
área de una superficie de 0.03894 m2 de cada una de las unidades experimentales, se 
midió la altura y el rendimiento de la biomasa área.  Las muestras en fresco, se guardaron 
en ultra congelador (-80°C). Posteriormente se liofilizó con nitrógeno, y se molió para su 
posterior análisis en NMR de 1H. 
 
Resultados y Discusión 
En los espectros de RMN de 1H se identificaron 41 metabolitos distribuidos en tres 
regiones espectrales: región alifática (0.8-3.0 ppm), región anomérica (3.0-5.5 ppm) y 
región aromática (6.0-10.0 ppm). En la región alifática, entre 0.8-3.0 ppm, se detectaron 
aminoácidos alifáticos (alanina, asparagina, arginina, ácido glutámico, glutamina, ácido 
γ-aminobutírico, isoleucina, leucina, treonina, valina y prolina), ácidos orgánicos (ácido 
acético, ácido cítrico, ácido málico, ácido pirúvico, ácido succínico y ácido 2-
hidroxiisobutírico), también se identificó etanol. En la región anomérica, se observaron 
colina (3.18 ppm), O-fosfocolina (3.21 ppm) y metanol (3.35 ppm); además de seis 
carbohidratos (fructosa, galactosa, myo-inositol, sacarosa, xilosa, α- y β-glucosa). En la 
región aromática, se identificó el alcaloide trigonelina (8.88 ppm); aminoácidos 
aromáticos como histidina, fenilalanina, triptófano y tirosina; en esta región también se 
observaron ácidos: fórmico (8.42 ppm), fumárico (6.55 ppm), y los isómeros 3-O 
cafeoilquínico (6.47 ppm), 4-O-cafeoilquínico (6.53 ppm) y 5-O cafeoilquínico (6.47 ppm); 
los nucleósidos como adenosina (6.06 ppm), citidina (6.03 ppm), guanosina (5.90 ppm) y 
uridina (7.86 ppm).  Los espectros de RMN de 1H, 13C, y 2D obtenidos a 750 MHz para 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      529 

 

 

los tres cultivares nativos de verdolaga revelo una huella digital particular, dependiente 
del origen de la planta y la concentración de nitrógeno en la solución nutritiva hidropónica 
(Figura 1). 

 
Figura 1. Espectros 1H-RMN a 750 MHz representativos de tres cultivares de verdolaga (Portulaca oleracea 
L.) en función de la dosis de nitrógeno en hidroponía en el intervalo de δ -0.5 a 10.0 ppm, y las expansiones 
para el rango de δ 6.5 a 9.0 ppm. Cultivares (A) Xochimilco, (B) Mixquic, y (C) Cuautla.  
 

Con el uso del mapa de calor se observó que cada cultivar tiene un perfil y concentración 
diferente de los metabolitos dependiendo de la concentración de nitrógeno; la verdolaga 
VX con concentración de 16 Mm N presentó mayor concentración de metabolitos como 
sacarosa, asparagina, fenilalanina, histidina, isoleucina, treonina, tirosina, prolina, 
guanosina, O-fosfocolina, ácido glutámico; el mismo cultivar producido con 12 mM N 
mostró mayor concentración de otros metabolitos como: el ácido acético, ácido fumárico 
los ácidos cafeoilquínico (4-O-CQA y 5-OCQA) y metanol. En la verdolaga VM se 
observaron mayores concentraciones del metaboloma con 16 mM N, los metabolitos que 
destacan son: sacarosa, xilosa, alanina, histidina, tirosina, isoleucina, valina, treonina, 
fenilalanina y ácido glutámico; con 12 mM N se obtuvieron concentraciones altas en 4-O-
CQA, 5-OCQA, adenosina, ácido pirúvico, glutamina, 2-hydroxyisobutirato, acido 
succínico y O-fosfocolina.  La verdolaga VC tuvo un comportamiento similar a los dos 
cultivares antes mencionados, las concentraciones del metaboloma se vieron favorecidas 
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con la concentración de 16 mM N, los metabolitos que destacan son fructosa, glucosa, 
myo-inositol, sacarosa, galactosa, xilosa, alanina, asparagina, ácido aspártico, γ-
aminobutírico, ácido glutámico, glutamina, histidina, isoleucina, leucina, fenilalanina, 
prolina, treonina, triptófano, tirosina, valina (Figura 2). 

 
Figura 2. Mapa de calor del perfil metabolómico de tres cultivares de verdolaga (Portulaca oleracea) en 
función de la dosis de nitrógeno en hidroponía. El color azul representa una tendencia descendente y el 
rojo una tendencia ascendente. T-1: 0,5; T-2: 4,0; T-3: 8,0; T-4: 12,0; T-5: 16,0 mM N L-1.  
 

 
Conclusiones 
El perfil metabolómico de verdolaga mediante RMN reveló que las concentraciones de 
metabolitos primarios y secundarios en verdolaga fueron diferentes entre los cultivares 
nativos, y también por las dosis de nitrógeno en la solución nutritiva aplicada. Los análisis 
de regresión mostraron incrementos en todos los metabolitos detectados en función de 
la concentración de nitrógeno; en términos generales la concentración que promueve la 
mayor concentración de metabolitos es con 16 mM de N. Con la información generada 
mediante la huella metabolómica RMN se puede identificar la dosis optima metabolómica 
de nitrógeno para producir la mayor concentración de los metabolitos de interés 
económico y nutrimental de la verdolaga. 
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Introducción 
El almidón es el polisacárido que forma parte de la reserva energética en los vegetales y 
es parte fundamental en la dieta del humano. Su concentración en vegetales varía según 
su estado de madurez. Químicamente está compuesto de dos polisacáridos: la amilosa 
y la amilopectina, en general, el almidón contiene alrededor del 15 al 30 % de amilosa y 
lo demás de amilopectina [1]. 
Por su estructura, altamente estable y organizada, el almidón es insoluble en agua, sin 
embargo, en agua caliente, la amilopectina puede absorber líquido y propiciar el 
hinchamiento y aumento de volumen de la estructura. 
El yodo reacciona con la amilosa y forma un complejo azul intenso característico, por lo 
que este se utiliza como prueba de identificación del almidón. Sin embargo, también es 
posible efectuar un análisis cuantitativo de la cantidad de almidón en una muestra 
empleando una técnica espectrofotométrica visible. 
En este trabajo se realizó la determinación de almidón en 3 muestras (almidón para ropa 
en aerosol, Maizena y plátano Tabasco) utilizando un espectrofotómetro, un fotómetro 
comercial y un fotómetro casero [2] para comparar los resultados obtenidos en cada uno 
de ellos. 
 
Parte Experimental  
Equipo 
Espectrofotómetro Evolution 201 UV-Visible de la marca Thermo Scientific®; fotómetro 
1100 RS de la marca Cole Parmer® y fotómetro casero elaborado con materiales 
accesibles.  

Curva de calibración 
De una disolución Stock de 135.5 ppm de almidón se tomaron alícuotas de diferentes 
volúmenes (0.5mL,1mL, 2mL, 3mL y 4mL) y se colocaron en matraces volumétricos de 
10.0 mL. Para desarrollar color se agrega 0.1mL de la disolución de iodo y se llevan a la 
marca de aforo con agua. Se preparó un blanco de reactivos en un matraz volumétrico 
de 10.0 mL con 0.1mL de la disolución de iodo y se llevó a la marca de aforo.  

Preparación de la muestra  

mailto:jessi_caalvaa@hotmail.com
mailto:mmonroyb@quimica.unam.mx
mailto:caroflores@quimica.unam.mx
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Almidón en aerosol  
La botella del producto se agitó como lo indica el instructivo y se presionó el botón de 
salida sobre un vaso de precipitado hasta alcanzar 10 mL. Se dejó en reposo durante 
unos 15 minutos para permitir que el propelente escapara del vaso y posteriormente 
tomar 1 mL del producto y colocarlo en un matraz volumétrico de 50.0 mL. Se llevó a la 
marca de aforo con agua. De la disolución al 2 % se tomaron 2 mL y se colocaron en un 
matraz volumétrico de 25.0 mL se agregó el iodo y se llevó a la marca de aforo. Se realizó 
la medición en los tres equipos  

Maizena 
Se pesaron 10 mg de Maizena, se calentó agua hasta ebullición para mezclarla en una 
cantidad mínima con la Maizena, se agitó hasta que se integró por completo. 
Posteriormente se transfirió a un matraz volumétrico de 50.0 mL y se llevó hasta la marca 
de aforo. De la disolución preparada se tomó 1 mL y se transfirió a un matraz volumétrico 
de 10.0, mL se agregó el iodo y se llevó a la marca de aforo. 
 
Plátano 
Se pesó un plátano sin cáscara y se trituró. El pure resultante se mezcló con 250 mL de 
agua y se hizo pasar todo a través de un colador. Se lavó 3 veces el colador con 
aproximadamente 50 mL de agua. Se dejó reposar durante 20 minutos hasta que 
sedimentó y se decantó, desechándose el sobrenadante. Lo decantado se ajustó con 
aproximadamente 400 mL de agua y se calentó de 10 a 15 min, sin llegar a ebullición. Se 
filtró mientras estaba caliente a través de un colador forrado con un papel filtro. De esta 
disolución se transfirieron 2 mL a un matraz volumétrico de 10.0 mL, se agregó el iodo y 
se llevó a la marca de aforo.  
 
Resultados y discusión 
Con el objeto de conocer el comportamiento espectrofotométrico del producto de la 
reacción del iodo con el almidón se realizó una curva de calibración en el 
espectrofotómetro Thermo Scientific® en el intervalo de longitud de onda de 380 a 800 
nm (Figura1). 

 
Figura 1. Espectro de absorción del complejo yodo-almidón obtenido en el espectrofotómetro Thermo 
Scientific®. 
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Cole et. al. [3] reportan que en el almidón en presencia de iodo; la amilosa es la 
responsable del color azul intenso con un máximo de absorción en 630 nm. La 
amilopectina con iodo forman un complejo rojo-violeta (con un máximo de absorción en 
548 nm) y la presencia de una mezcla de amilosa-amilopectina en una proporción de 25 
y 75%, respectivamente forman un complejo morado (con un máximo de absorción en 
600 nm), que es el perfil obtenido en los espectros de la Figura 1.  
De los espectros obtenidos se observa un pico muy ancho con un máximo de absorción 
en la longitud de onda 604 nm. Con base en este resultado se realizó un barrido en el 
fotómetro Cole Palmer, encontrando que el máximo de absorción igualmente se presentó 
a 604 nm. El dispositivo casero no cuenta directamente con la opción de selección de 
longitud de onda. En cada uno de los instrumentos se hicieron las determinaciones por 
triplicado. Las curvas de calibración obtenidas para cada uno de los equipos se muestran 
de las Figuras 2 a 4. 
 

a) 
b) 

Figura 2.a) Espectrofotómetro Thermo Scientific® empleado para realizar las mediciones. b) 
Gráfico de calibrado, absorbancia en función de la concentración de almidón.  

 
En la Tabla 1 se presentan los resultados obtenidos de las curvas de calibración; se 
observa que los tres equipos muestran un coeficiente de determinación mayor a 0.99, 
incluyendo el equipo de construcción casera. Tal como se esperaba, el equipo de 
construcción casera presenta el menor valor de pendiente, lo que indica que es menos 
sensible que los equipos comerciales que cuentan con un sistema óptico más robusto. 
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Tabla 1. Comparación de parámetros de las curvas de calibración 
 m sm b sb0 r2 

Thermo 
Scientific 0.0056 

4.79E-05 
-0.0012 0.0016 

0.9997 

ColePalmer 0.0105 1.47E-04 0.0166 0.0042 0.9992 

Casero 0.0020 3.84E-05 -0.0108 0.0013 0.9986 

m pendiente, b ordenada al origen, sm desviación de la pendiente, sbo desviación de la ordenada al origen 
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Se realizó la prueba de contraste de significación F para comparar las varianzas de las 
pendientes del equipo casero con los equipos comerciales y no se encontró diferencia 
significativa entre los pares de varianzas a un nivel de confianza del 95 %.  
 

Tabla 2. Porcentaje de almidón encontrado en las muestras de Aerosol, Maizena® y Plátano Tabasco en 

los 3 equipos estudiados. 
EQUIPO Thermo 

Scientific® 
Cole Palmer® Casero 

AEROSOL 

Porcentaje de almidón 1.8 1.8 2.3 

Desviación estándar  0.02 0.01 0.04 

Desviación estándar relativa 0.8 0.7 1.6 

MAIZENA 

Porcentaje de almidón - 57.0 55.0 

Desviación estándar  - 1.3 2.4 

Desviación estándar relativa - 2.3 2.5 

PLÁTANO 

Porcentaje de almidón - 0.1 0.1 

Desviación estándar  - 0.001 0.02 

Desviación estándar relativa - 2.1 2.4 

 
Para el análisis de la muestra de almidón en aerosol para ropa, la Maizena y el plátano 
se realizó una ANOVA para comparar las medias muestrales obtenidas con los 
dispositivos de medida. Se obtuvo que para la muestra de almidón en aerosol sí hay 
diferencia significativa entre los fotómetros comerciales y el casero, no así para la 
muestra de Maizena y plátano.  
El resultado del contenido de almidón en la botella de aerosol obtenido para los 3 
dispositivos es de alrededor del 2 %. Para la muestra de fécula de maíz de la marca 
Maizena® el contenido de almidón que se encontró con el dispositivo comercial es de 57 
% y con el dispositivo casero 55 %. En el caso de la muestra del plátano Tabasco se 
detectaron concentraciones de 0.1 % de almidón. Como el objetivo principal fue evaluar 
la idoneidad del uso del fotómetro casero para ser usado con fines docentes y facilitar el 
acceso a un equipo en las prácticas de laboratorio, vemos que los valores promedio de 
cada muestra evaluada no fueron significativamente diferentes en la mayoría de los 
casos, por lo que se considera factible su uso. 
Se observó una recuperación de almidón baja en la muestra de plátano debido a las 
variables que afectan en la ejecución del protocolo, sin embargo, los promedios obtenidos 
no son significativamente diferentes, lo que nos demuestra que no afectó el uso de 
instrumentos de lectura diferentes, aunque es necesario realizar una revisión y 
optimización del protocolo experimental usado. 
También se debe recordar que el almidón está formado principalmente por dos tipos de 
compuestos de cadenas largas de moléculas de glucosa, la amilosa, que es una molécula 
lineal, y la amilopectina, que es una molécula ramificada. Y aunque la amilasa es más 
soluble en agua, bajo las condiciones experimentales aplicadas, no es posible evitar la 
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interferencia de amilopectina, como menciona Cole et. al. [3] la amilopectina en solución 
(atribuible a la fuente botánica) está disponible para unirse con el triyoduro contribuyendo 
al color visual de la solución. 
Conclusión 
En las determinaciones realizadas los 3 equipos mostraron coeficientes de determinación 
por encima del 0.99. Al comparar las varianzas de las pendientes del equipo casero con 
los equipos comerciales y no se encontró diferencia significativa entre los pares de 
varianzas a un nivel de confianza del 95 %. 
Al comparar las medias muestrales obtenidas para la muestra de almidón en aerosol para 
ropa se obtuvo una diferencia significativa entre los fotómetros comerciales y el casero, 
no así para la muestra de Maizena o plátano, sin embargo, el valor obtenido para la 
muestra de aerosol es alrededor del 2 % para los tres equipos.  
Se comprobó que es factible el uso del fotómetro casero con fines de docencia con 
respecto a los dos instrumentos comerciales. En cuanto a los métodos de análisis, es 
necesario realizar ajustes para adecuarlos a los recursos disponibles en los laboratorios 
de docencia, así como para disminuir la generación de residuos y costos. 
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Introducción 
Los limones son uno de los frutos cítricos más comercializados alrededor del mundo 
gracias a sus propiedades nutricionales y farmacéuticas. Su alto valor biológico es 
atribuido a su composición, contiene compuestos como son: flavonoides (diosmina, 
hesperidina, limocitrina), alcaloides y ácidos fenólicos (ácido ferúlico, sinápico, p-
hidroxibenzoico). Su actividad biológica, así como sus propiedades organolépticas y 
nutricionales están fuertemente asociadas con la diversidad intrínseca que existe entre 
su forma de cultivo y su locación regional. Debido a ello, existe una gran necesidad por 
desarrollar metodologías exitosas y reproducibles que permitan su completa 
caracterización. Existen en la actualidad numerosos métodos analíticos para determinar 
la autenticidad y el origen geográfico de productos agroalimentarios como es el caso del 
jugo de limón. Una de las técnicas útil y eficiente para estos propósitos es la 
metabolómica basada en 1H-RMN [1]. 
La metabolómica, se define como la disciplina ómica encargada de la identificación y 
cuantificación sistemática e integral de los metabolitos que se encuentran presentes en 
una muestra biológica, así como sus interacciones y respuestas a intervenciones 
ambientales, o cambios en una matriz biológica [2]. La RMN se caracteriza por ser una 
técnica espectroscópica no destructiva, rápida, robusta y que requiere una mínima 
preparación de muestra lo que permite la identificación de metabolitos en matrices 
complejas [3]. 
En la literatura están reportados diversos estudios de cítricos por metabolómica basada 
en RMN como son la identificación de su perfil metabolómico [4], la identificación de 
biomarcadores [5], la detección de adulteración [6], el estudio de las condiciones de 
cultivo [7], entre otros.  
Para el caso concreto del jugo de limón, la metabolómica basada en RMN ha sido 
aplicada con fines de identificación del perfil metabolómico [1,8–11], identificación de 
biomarcadores [5] e infecciones patógenas [12]. 
El presente trabajo describe la metodología para la preparación de muestras de jugos de 
limón y la adquisición de los espectros de 1H-RMN en un equipo de 700 MHz con 
criosonda, con el fin de identificar los metabolitos que conforman la “huella dactilar” de 
los jugos. Esta metodología podría aplicarse para realizar los análisis de jugos que 
garanticen la identidad y calidad con fines de consumo y comercialización.  
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Parte Experimental 
El jugo de limón se extrajo manualmente previo a su análisis. Para todas las muestras se 
centrifugó un mililitro de jugo a 4°C, 10000 rpm por 15 min. De presentarse sólidos 
suspendidos en el sobrenadante fue necesario dejar reposar por 30 min. A 600 μL del 
sobrenadante, se adicionaron 100 μL de sal sódica del ácido 3-(trimetilsilil)propiónico 
(TSP por sus siglas en ingles) en D2O (0.75 mM). El pH de la muestra se ajustó con 
DCl/NaOD con ayuda de un potenciómetro. Finalmente, se transfirieron 600 μL de la 
disolución a un tubo de RMN de 5 mm y se adquirieron los espectros de 1H-RMN con 
supresión de agua (con la secuencia de pulsos noesygppr1d) en un espectrómetro Bruker 
Avance III HD 700 MHz (campo magnético de 16.4 T) equipado con una criosonda TCI 
H-C/N-D a una temperatura de trabajo de 300K. Los datos de decaimiento de inducción 
libre (FID) se multiplicaron por una función exponencial con un ensanchamiento de línea 
de 0.3 Hz antes de la Transformada de Fourier. El procesamiento de espectros se realizó 
utilizando TopSpin 3.5 pl 6. La corrección de fase y línea base se hizo de forma 
automática, y después se revisó manualmente. Los desplazamientos químicos de 1H-
RMN se referenciaron a la señal de TSP a 0.00 ppm. 
 
Resultados y Discusión 
Considerando el alto contenido de agua en las muestras de jugos fue necesaria la 
supresión de la señal del agua en los espectros de RMN (señal más intensa). Se utilizó 
la secuencia 1D NOESY-presat (1 Dimension Nuclear Overhouser Effect Spectroscopy 
with Presaturation) con la cual se consigue una alta eficiencia en la supresión de la señal 
de agua sin pérdidas de intensidad para la mayoría de las demás señales y con muy 
buena línea base, logrando que la pérdida de información en los espectros se reduzca al 
mínimo. En la Figura 1 se muestran dos espectros de 1H-RMN de jugo de limón adquiridos 
a pH 3 y 7, en los que se observa que la supresión de la señal de agua con la secuencia 
1D NOESY-presat (4.7 ppm) es muy eficiente y sin distorsiones de la línea base.  
En los espectros de la Figura 1 se pueden observar tres regiones según los compuestos 
que aparecen en ellas como: compuestos aromáticos en la región de 9.7 a 5.5 ppm, 
carbohidratos de 5.5 a 3.0 ppm y ácidos orgánicos de 3.0 a 0.0 ppm. La señal más intensa 
del espectro son los dos dobletes del ácido cítrico, cuyo desplazamiento químico depende 
del pH,  a 2.8 ppm a pH=3 y a 2.5 ppm a pH=7.  
En cuanto a la facilidad para identificar los metabolitos, en la región aromática a pH=3 
(Figura 1A), aparecen señales anchas que a pH=7 (Figura 1B) no se observan, por lo que 
se decidió ajustar el pH entre 6.8 y 7.2.  
En la Figura 2 se muestra un espectro de 1H-RMN de una muestra de jugo de limón fresco 
con la asignación de 29 metabolitos y en la Tabla 1 se enlistan dichos metabolitos en 
función de la familia química a la que pertenecen junto con su respectivo desplazamiento 
químico, multiplicidad y constante de acoplamiento.  
Una vez establecido el pH de análisis, se estudió el tiempo en el que los espectros de 1H-
RMN pueden ser analizados sin cambios en las señales una vez preparada la muestra y 
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se determinó que de un día para otro se pueden adquirir los espectros si la muestra se 
mantiene a 20°C. 

 
Figura 1. Espectros de 1H-RMN con supresión de agua a 700 MHz de una muestra de jugo de limón recién 
exprimido. A) pH=3. B) pH=7. Se muestran ampliaciones de la región aromática y del ácido cítrico. 

 

 
Figura 2. Espectro de 1H-RMN a 700 MHz de una muestra de jugo de limón a pH=7 con la asignación de 
algunos metabolitos. 
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Tabla 1.Metabolitos identificados en las muestras de jugo de limón  
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La técnica es muy útil para realizar el seguimiento de la degradación de los metabolitos 
en función del tiempo. Por ejemplo, la Figura 3 muestra la degradación del ácido 
ascórbico (doblete en 4.52 ppm) del jugo de limón a 27°C en función del tiempo. En la 
figura se aprecia cómo la intensidad de la señal va disminuyendo. 

 
Figura 3. Ampliación de la región de los espectros de 1H-RMN a 700 MHz de una muestra de jugo de limón 
a 27°C por 24 horas.  

 
Conclusiones 
En el presente trabajo se optimizó y estandarizó la metodología para la preparación de 
muestras de jugo de limón, la adquisición de los experimentos de 1H-RMN con supresión 
de agua en un equipo de RMN de 700 MHz equipado con una criosonda y el procesado 
de los espectros. Se determinó que el pH entre 6.8 y 7.2 es el valor óptimo para la 
preparación de la muestra.  
En los espectros de las muestras de jugo de limón se identificaron 29 metabolitos. Los 
metabolitos asignados comprenden aminoácidos (alanina, prolina, valina, histidina, 
fenilalanina, isoleucina, treonina, tirosina…), azúcares (fructosa, myo-inositol, sacarosa, 
glucosa…), ácidos orgánicos (ácido cítrico, ácido fórmico, ácido fumárico…), entre otros.  
Es posible utilizar la técnica para tener un seguimiento de la degradación de metabolitos 
en función de la temperatura y del tiempo.  
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Introducción 
El tiocianato es un anión básico que forma compuestos covalentes con una gran variedad 
de especies, su estructura de Lewis es lineal, presenta dos estructuras químicas el SCN- 
(S-tiocianato) y NCS- (N-tiocianato), denominado ligante ambidentado, los metales con 
los que tiene mayor afinidad son Fe, Mn, Cu, Zn y Ni, por lo cual forma complejos 
metálicos [1]. El tiocianato se utiliza en varios procesos industriales como el fotoacabado, 
producción de herbicidas e insecticidas, industria del teñido, producción de fibras 
acrílicas, de tiourea, galvanoplastia y como inhibidor de la corrosión, por otro lado también 
se puede encontrar de forma natural en plantas, bacterias, algas, hongos y animales los 
cuales fisiológicamente son capaces de degradar al cianuro llegando a formar el 
tiocianato, mientras que en el ser humano suele estar presente en bajas concentraciones 
en el suero, saliva y orina, esto como resultado de la digestión de vegetales del género 
Brassica los cuales contienen glucosinolatos o en alimentos como la leche y queso [2,3]. 
Su estudio es importante ya que, el tiocianato no solo estaría presente en nuestro cuerpo 
por la ingesta sino también por exposición al cianuro, parte de este se transforma en 
tiocianato lo que significaría una problemática a nivel de las glándulas tiroideas ya que la 
síntesis de la hormona tiroidea se vería disminuida provocando hipotiroidismo [4]. Existen 
diferentes metodologías que ayudan a la determinación de tiocianato presente en 
diferentes matrices, como los métodos fluorométricos, cromatográficos, electrocatalíticos 
y espectrofotométricos [5]. El método más utilizado es el espectrofotométrico que implica 
la formación de un complejo metálico, esto consiste en una reacción entre el tiocianato y 
el hierro para producir una serie de complejos coloreados rojos, representados por 
[Fe(SCN)n]3-n+ donde n= 1,2,3...6, la concentración de tiocianato determina el número de 
iones que se coordinaran alrededor de cada ion de hierro (III), esta es una reacción 
rápida, con la desventaja de que si se tiene la presencia de los siguientes iones S2-, SO3

2-

, CN-, C2O4
2-, Fe2+ y Cu2+ se ve afectado el color del complejo [6]. No solo la pérdida de 

color afecta la determinación de los complejos, sino también las altas concentraciones de 
tiocianato, puesto que, a bajas concentraciones de tiocianato la especie dominante es 
[Fe(SCN)]2+, a concentraciones intermedias [Fe(SCN)2]+ y a concentraciones elevadas 
[Fe(SCN)6]3-, este tipo de reacciones se llevan a acabo en un medio acido para impedir 
la hidrolisis del catión [7]. El presente trabajo tiene como objetivo determinar la 
concentración de tiocianato presente en muestras de agua modelo, formando el complejo 
rojo [Fe(SCN)]2+ utilizando el espectrofotómetro UV/Vis. 
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Parte Experimental 
Se realizó una disolución de trabajo con Fe(NO3)3 1x10-3M, KSCN 1x10-3M y HNO3 
3.8x10-3M para llevar a su lectura en un Espectrofotómetro UV/Vis (Cary 50 Bio de Varian) 
y obtener la longitud de onda de máxima absorción del complejo formado a pH=2, 
después se procedió a repetir las lecturas cada 10 minutos y después de la hora las 
lecturas se realizaron cada 20 minutos hasta llegar a los 150 minutos, esto con la finalidad 
de determinar la estabilidad del complejo. 
Para determinar el intervalo de trabajo se preparó una serie de ocho estándares de SCN- 
de concentraciones desde 11 a 92 mg/L, manteniendo la relación 1:1 (Fe3+:SCN-) 
Finalmente se realizó la curva de calibrado, utilizando una serie de cinco estándares (23 
a 69 mg/L de SCN-. 
 
Resultados y Discusión 
En la Figura 1 se presenta el espectro que se obtuvo de la disolución de trabajo para 
determinar la longitud de máxima absorción, encontrando que el complejo rojo formado,  
Fe(SCN)2+, presenta un máximo de absorción en 460 nm. 
 

 
Figura 1. Espectro de Absorción del complejo Fe(SCN)2+ y su longitud de máxima absorción en 460 nm. 

 
Con la disolución de trabajo se realizó la cinética (ver Figura 2) para determinar el efecto 
de la disminución del color con el tiempo. 
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Figura 2. Cinética de formación del complejo Fe(SCN)2+ durante 150 minutos. 
 

Como se puede observar, después de los primeros 10 minutos de la primera lectura de 
la disolución de trabajo se tuvo una pérdida de 2.8% de absorbancia, la perdida de 
absorbancia se mantuvo en promedio 1.09% desde los 10 minutos hasta los 70 minutos 
y por último de los 70 a los 150 minutos el descenso de absorbancia fue en promedio 
0.54%. Esto nos indica que las lecturas se deben realizar antes de los 10 minutos para 
obtener una buena linealidad en la curva de calibrado como la que se presenta en la 
Figura 3. 
 

 
Figura 3. Ejemplo de curva de calibrado que se obtuvo para la cuantificación de SCN- a 460 nm 
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En la Figura 3 se presenta la ecuación de la recta y R2=0.9972 la cual nos indica una 
buena linearidad, sin embargo, se puede mejorar la linearidad si se añade el tiocianato 
de forma simultánea a las muestras para disminuir el efecto del tiempo durante la 
preparación de la curva de calibración y la lectura de la muestra. Con estos resultados ya 
podemos determinar la concentración de SCN- presente en una disolución acuosa 
modelo, por lo que se continuará trabajando con este proyecto hasta poder determinar la 
concentración del SCN- en muestras de aguas naturales que contienen una fuerza iónica 
mayor, debido a la presencia de iones que son considerados interferentes para la 
formación del complejo. 
 
Conclusiones 
Con los resultados obtenido podemos concluir que se puede determinar rápidamente la 
presencia de SCN- mediante la formación del complejo rojo Fe(SCN)2+, manteniendo 
constante la relación de la concentración del Fe3+ y el SCN-, y controlando la ácidez del 
medio, sin embargo, es necesario seguir realizando más pruebas para utilizar esta 
metodología en muestras naturales. 
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Introducción 
El presente trabajo forma parte de las actividades del Laboratorio Nacional de Ciencias 
para la Investigación y Conservación del Patrimonio Cultural (LANCIC), formado por 
diversos Institutos de la UNAM: Química, Física e Investigaciones Estéticas. Este 
laboratorio se distingue por trabajar de manera interdisciplinaria para analizar los diversos 
objetos de patrimonio cultural y materiales de referencia. Dentro de las investigaciones 
enfocadas en el estudio de los pigmentos, se tiene por objetivo la caracterización química 
de los componentes y la generación de espectros de referencia, particularmente en 
formulaciones comerciales. 
Los pigmentos son compuestos que proporcionan el color y opacidad a la pintura, son 
sólidos en forma de polvo fino que llegan a tener un tamaño de 0.2 a 20 μm de diámetro; 
pueden ser sustancias orgánicas o inorgánicas, coloridas, blancas o negras; que son casi 
insolubles en el medio donde son incorporados [1,2].  
En esta investigación, el objetivo principal es el estudio de los pigmentos orgánicos que 
han sido empleados en el arte moderno mexicano [2]. Las técnicas analíticas empleadas 
son: Espectroscopía Infrarroja con Trasformada de Fourier por Reflectancia Total 
Atenuada (ATR-FTIR) y Resonancia Magnética Nuclear (RMN). 
La técnica de ATR-FTIR permite observar los grupos funcionales presentes en la 
molécula por las vibraciones de los enlaces de estos mismos. 
La técnica de RMN permite realizar la elucidación de estructuras moleculares y conocer 
la composición química de una muestra [3]. Los experimentos realizados fueron 
unidimensionales de 1H y 13C y los bidimensionales [4]: 
- COSY: Correlación homonuclear para la identificación de enlaces 1H–1H a dos a tres 
enlaces de distancia 
- HSQC: Correlaciones heteronucleares entre 1H–13C a un enlace de distancia, y en 
versión editada (ed-HSQC) indica si las señales provienen de CH y CH3 o CH2. 
- HMBC: Correlaciones heteronucleares a dos o tres enlaces que pueden ser 1H-13C o 
1H-15N.  
 
Parte Experimental 
Se analizaron los pigmentos en las muestras: laca garanza ACK (1), rojo fuego RHK (2) 
y PY12 (3).  
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Espectroscopia de infrarrojo por ATR 
Se tomó una pequeña cantidad de muestra y se colocó sobre el disco de detección del 
equipo de ATR-FTIR, se baja el pico de diamante que presiona la muestra contra el 
detector y se obtiene de manera directa el espectro de infrarrojo con un espectrofotómetro 
de infrarrojo Agilent Technologies Cary 670 con un módulo para ATR PIKE Technologies 
GaldiATR a 20°C usando el programa Agilent Resolution Pro. Seguido de esto, los 
espectros son procesados con el programa de MestReNova v.14.2 para su análisis.  
 
Resonancia Magnética Nuclear 
Para el análisis por RMN, se pesaron 20 mg de muestra en un vial, se le añadieron 600 
μL de cloroformo deuterado (CDCl3) y se agitó con un vórtex para su disolución. 
Posteriormente, se traspasaron a tubos Eppendorf® y se centrifugo a 11000 RPM, 22°C 
durante 15 min para separar los compuestos no disueltos. El sobrenadante se colocó en 
un tubo de RMN de 5mm. Los espectros se adquirieron a 298 K en un espectrómetro 
Bruker Avance III HD 700 MHz (campo magnético de 16.4 T) equipado con una criosonda 
TCI H-C/N-D. El procesamiento se realizó con el programa MestReNova v.14.2. Para el 
análisis de los espectros, se referenciaron las señales del disolvente no deuterado 
residual en 7.26 ppm y 77.16 ppm, del 1H y 13C respectivamente. 
 
Resultados y Discusión 
En la Figura 1 se muestra el espectro 1H RMN de la muestra 1 donde se observan señales 
alifáticas anchas entre 0.5 y 2.0 ppm, aromáticas de 7.0 a 8.5 ppm y por encima de 9 
ppm de hidrógenos unidos a heteroátomos. Este conjunto de señales y la diferencia en 
su intensidad sugiere que existen varios compuestos, y dado que nos interesa estudiar 
los pigmentos nos centraremos en el análisis de las señales aromáticas. 
 

 
Figura 1. Espectro 1H RMN de la muestra 1 y ampliación de la región aromática (7.0 – 8.5 ppm). 

 
A continuación, se explican las correlaciones observadas de los espectros 
bidimensionales de RMN que nos llevaron a la elucidación de la muestra 1, para fines de 
describir con facilidad el proceso de elucidación los átomos del pigmento elucidado al 
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final se encuentran ya asignados. En la Figura 2a se muestra el espectro COSY de 1, 
donde se observan correlaciones en la región aromática: el doblete (d) H6 (8.32 ppm) 
correlaciona con el triplete (t) H5 (7.28 ppm) que este a su vez correlaciona con H4 (t, 
7.09 ppm) y H4 correlaciona con H3 (d, 7.25 ppm). Estas correlaciones nos indica la 
existencia de un anillo aromático de 6 miembros orto-sustituido. En el HMBC (Figura 2b) 
se observan que el protón H1 (2.49 ppm) correlaciona con 3 carbonos: el cuaternario C2 
(128.5 ppm), C3 (130.6 ppm) y el cuaternario C7 (137.0 pmm), lo que indica que el anillo 
aromático esta sustituido por un metilo en posición orto, y dado que H8 (11.32 ppm) no 
presenta correlación en el espectro ed-HSQC podemos inferir que se encuentra unido a 
un heteroátomo. Este protón H8 correlaciona en el HMBC con C6 lo cual indica que el 
anillo orto-sustituido tiene un heteroátomo como sustituyente además del metilo. 
En el COSY también se observa un segundo sistema aromático orto-sustituido con las 
correlaciones: H13 (d, 7.78 ppm) con H14 (t, 7.53 ppm), H14 con H15 (t, 7.70 ppm) y H15 
con H16 (d, 8.45 ppm). En el HMBC H13 correlaciona con: C11 (150.1 ppm), C17 (134.7 
ppm) y con C15 (132.1 ppm). Por otra parte, H16 correlaciona con: C18 (132.5 ppm), C12 
(126.7 ppm) y 14C (128.1 ppm). Esto indica que hay un segundo anillo aromático 
fusionado tipo naftaleno unido por C17 y C12. En este anillo el singulete (s) H11 (9.05 
ppm), correlaciona con: C19 (161.5 ppm) y el carbonilo C9 (179.2 ppm).  
Finalmente se observa que H25 (s, 8.19 ppm) y H22 (s, 7.61 ppm) correlacionan con los 
carbonos cuaternarios: C21 (121.5 ppm), C23 (130.0 ppm), C24 (138.5 ppm) y C26 (133.3 
ppm), donde los desplazamientos químicos de C23, C24 y C26 sugieren la sustitución 
con un heteroátomo. 
El desplazamiento químico del protón H2O (16.54 ppm) y su ausencia de correlación en 
ed-HSQC indica que es un grupo hidroxilo.  
 

 
Figura 2. Espectros de la muestra 1 a 700 MHz a) COSY de la región aromática. b) ed-HSQC (señales en 
color azul) y HMBC (señales en color verde) apilados. 

(a)

(b)
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Analizando el espectro de infrarrojo de la muestra 1 (Figura 3), se observa una señal en 
3253 cm-1 perteneciente a un enlace N-H, una banda en 1552 cm-1 del grupo N=N, en 
1537 cm-1 del grupo N-C=O en forma libre y 1251 cm-1 de NHC=0. Estas bandas indican 
la presencia del grupo azo (N=N). También se observa una banda en 1060 cm-1 
perteneciente a C-Cl aromáticos. 
 

 
Figura 3. Espectro de infrarrojo obtenido por ATR-FTIR de la muestra 1 indicando las bandas más 
representativas del espectro. 

 
Analizando en conjunto los datos de RMN e infrarrojo, se elucidó la estructura del 
pigmento rojo PR112 en la muestra 1. En la Figura 4 se indican con flechas las 
correlaciones clave COSY (rojas) y HMBC (verde) de dicho pigmento y se indican los 
datos espectroscópicos.  
 

 
Figura 4. Estructura del Pigmento Rojo PR112. Con flechas se indican las correlaciones COSY (rojas) y 
HMBC (verdes). En el lado derecho se muestran los datos de RMN 1H y 13C. 

 
Siguiendo el procedimiento anteriormente descrito se analizaron las muestras 2 y 3 en 
las que se identificaron los pigmentos PR3 y PY12. A continuación se muestran los 
experimentos de 1H RMN asignados a cada una de las estructuras, así como las 
correlaciones claves que permitieron su elucidación. 
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Figura 5. Espectro 1H RMN de la muestra 2 con ampliación en la región de 7.4 – 7.7 ppm con asignación. 
 

 

Figura 6. Estructura del Pigmento Rojo PR3 elucidado en la muestra 2. Con flechas se indican las 
correlaciones COSY (rojas), 1H-13C HMBC (verdes) Y 1H-15N HMBC (azules). En el lado derecho se 
muestran los datos de RMN  1H y 13C. 
 

 
Figura 7. Espectro 1H RMN de la muestra 3 con ampliación en la región de 7.0 – 8-0 ppm con asignación. 
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Figura 8. Estructura del Pigmento Amarillo PY12 elucidado en la muestra 3. Con flechas se indican las 
correlaciones COSY (rojas) y HMBC (verdes). En la parte inferior muestran los datos de RMN  1H y 13C. 

 
Conclusiones 
La combinación de los datos obtenidos por RMN y ATR-FTIR permitió la elucidación 
estructural de los pigmentos PR112, PR2 y PY12 en las muestras laca garanza ACK, rojo 
fuego RHK y PY12 respectivamente. Estos pigmentos se encuentran comúnmente en 
obras de patrimonio cultural, por lo que, los espectros obtenidos en este trabajo pueden 
ser empleados como referencia en el análisis de obras de patrimonio cultural. 
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Introducción 
El agua residual proveniente de la actividad industrial contiene compuestos orgánicos 
persistentes (COP) que no pueden oxidarse completamente en los tratamientos 
convencionales. Los procesos convencionales de descontaminación de aguas 
residuales, en ocasiones, no han resultado eficientes para alcanzar el grado de pureza 
requerido. Por ello, ha sido necesario insertar nuevos tratamientos, tal como los 
electroquímicos, que incluyen electrocoagulación (EC) y Procesos de Oxidación 
Avanzada (POA) que consigan eliminar o reducir los contaminantes de una mejor manera 
mediante la aplicación una corriente eléctrica [1]. 
La EC genera iones metálicos en el ánodo formando el coagulante con ayudad de la 
reducción del agua en el cátodo donde se genera iones hidróxido, que ayuda a eliminar 
especies contaminantes tal como, los sólidos suspendidos. Por otro lado, los POA son 
procesos fisicoquímicos basados en la generación y uso de radicales hidroxilos (∙OH), a 

una temperatura y presión cercana a la del ambiente, y que son capaces de producir 
cambios estructurales en las especies químicas contaminantes de forma poco selectiva 
y muy activa, por su alta capacidad oxidante [2][4]. La ventaja de los POA es que la 
materia orgánica contaminante puede degradarse o llegar a la mineralización, sin la 
producción de lodos. 
Por tal motivo en este trabajo se propone utilizar estos dos tipos de tratamiento 
electroquímico para comparar su eficiencia y a su vez ser acoplados a trenes de 
tratamientos de aguas reales [3].  
 
Parte Experimental 
La muestra de agua residual se obtuvo de la industria confitera antes y después de un 
pretratamiento biológico.  
Las muestras fueron sometidas a dos tipos de tratamientos electroquímicos: 
electrocoagulación con electrodos de aluminio (20 cm por 3 cm) y electrooxidación con 
electrodos de Diamante Dopados con Boro (DDB) (22 cm por 2.5 cm) de CONDIAS. 
Los tratamientos se realizan en un reactor electroquímico tipo lote, el cual tiene una 
capacidad de 500 mL, con electrodos de aluminio y electrodos DDB para la EC y EO, 
respectivamente. En ambos se aplicó una corriente eléctrica de 1, 2 y 3 A durante 1 hora.  
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La calidad del agua se analiza mediante parámetros como pH, turbidez, color, Carbono 
orgánico total (TOC), Demanda Bioquímica de Oxígeno (DBO5) y Demanda Química de 
Oxígeno (DQO). Además, se realiza la determinación de grasas y aceites (GyA) [5]. 
 
Resultados y Discusión 
La figura 1 muestra la eficiencia de eliminación de TOC después de aplicar tres corrientes 
a la muestra de agua residual después del tratamiento biológico. De acuerdo con los 
resultados que se presentan en la figura anterior, se observa que la eficiencia de la 
remoción incrementa con el aumento de la intensidad de corriente, generando más 
radicales hidroxilos, que pueden formar un catión radical al extraer un electrón de 
sustratos ricos en electrones, y pueden hidrolizarse fácilmente en medios acuosos dando 
un producto oxidado que suele ser menos tóxico. Se puede observar que la mejor 
eficiencia fue a 3 A logrando una eficiencia de 31 % con DDB en la eliminación de materia 
orgánica. 

 

 
Figura 1. Tratamiento EO-DDB con pretratamiento biológico. 

 
En la figura 2, tras realizar el tratamiento con electro-oxidación se puede observar que el 
valor de la concentración disminuye y esto a su vez nos indica que se requiere menor 
cantidad de oxígeno para oxidar la materia orgánica, por lo que se tendría agua “menos 
contaminada”. 
 
 

 
(a)      (b) 

Figura 2. (a) DQO y (b) DBO5 del agua con pretratamiento biológico, muestreada antes y después del 
tratamiento con EO. 
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En la figura 3, en el tratamiento con 2 A se logra ver una mayor disminución de TOC. Por 
lo que un aumento de la corriente aplicada mejora el paso en el transporte de masa y a 
su vez, el transporte de masa se vería potenciado por el aumento de la velocidad y de la 
turbulencia. 
 

 
Figura 3. Tratamiento EC-Electrodos de aluminio con pretratamiento biológico 

 
 
En la figura 4, se acopló la EC/EO y se observa una disminución en el TOC, sin embargo, 
se requiere mayor tiempo de tratamiento o bien, aplicar una mayor intensidad de corriente 
para tener mejor eficiencia en los tratamientos, ya que solo se logró una eliminación de 
TOC de 24 %, solo hay que considerar que se realizó el tratamiento a la muestra de agua 
residual sin pretratamiento biológico, así que el TOC inicial es prácticamente el doble en 
comparación con la muestra con previo tratamiento biológico. 
 

 
Figura 4. Acoplamiento EC/EO sin pretratamiento biológico 
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También se realizó un análisis de grasas y aceites (GyA) debido a la procedencia del 
agua residual, ya que en la industria confitera utilizan materia prima de este origen para 
preparar diferentes golosinas, tal como el chocolate y pastas dulces. 
En la Tabla 1 se muestra que el agua residual aún con un pretratamiento biológico registró 
una cantidad de GyA de 282 mg L-1. Al aplicar el tratamiento por EO se observa una 
eliminación del 11% y con la EC presento una un 47% de remoción de GyA.  
 
Tabla 1. Determinación gravimétrica de grasas y aceites de muestra de agua con pretratamiento biológico 
antes y después de los tratamientos electroquímicos. 

Muestra de agua GyA, mg/L % de remoción 

Con pretratamiento 

biológico 

282 0 

Tratamiento con EO 250 11.34 

Tratamiento con EC 149 47.16 

 
La EC muestra mejor eficiencia debido a que el proceso es eficiente para remover materia 
particular, tal como la materia coloidal, ya que durante la formación del coagulante atrapa 
la materia orgánica y se separa mediante sedimentación de los lodos generados. Por otro 
lado, la EO genera los ∙OH que degradan y llegan a mineralizar la materia orgánica 

siempre y cuando lleguen a la superficie de los electrodos. 
 
Conclusiones 
La EC parece ser más eficiente que la EO en cuestión de eliminación de materia orgánica, 
principalmente coloidal. 
De acuerdo con el valor obtenido en la DBO5, el agua de la industria de la confitería se 
clasifica como fuertemente contaminada (3763.842 mg/L). 
Se requiere mayor tiempo de tratamiento o una mayor intensidad de corriente para 
observar si los procesos electroquímicos pueden llegar a ser más eficientes. 
La densidad de corriente, así como el tipo, distancia y geometría de los electrodos, es 
importante para conseguir altas tasas de eliminación, ya que determina la producción de 
las especies requeridas para cada tratamiento electroquímico. 
La cantidad de grasas y aceites presentes en las aguas residuales disminuye en un 47.16 
% tras el tratamiento con electrocoagulación. 
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Introducción 
La cromatografía en los diferentes medios de trabajo es un método de separación y 
análisis que tiene aplicación dentro de múltiples disciplinas científicas. Dicha técnica fue 
“inventada” y denominada así por el botánico ruso Mikhail Tswett a principios de siglo XX 
quien la utilizó para separar diferentes pigmentos vegetales, como clorofilas y xantofilas, 
haciendo pasar soluciones de estos compuestos a través de una columna de vidrio llena 
con polvo de carbonato de calcio; posteriormente, las diferentes especies que componen 
las muestras inyectadas pueden observarse separadas en bandas coloreadas a lo largo 
de la columna. [1-4] 
En general, para realizar una separación cromatográfica la muestra de interés se disuelve 
en un solvente al que se le conoce como eluyente, puede ser un gas, un líquido o un 
fluido supercrítico, que posteriormente se utiliza como fase móvil y se hace pasar a través 
de la fase estacionaria, que se presume inmiscible e inmóvil dentro de una columna o 
superficie sólida a utilizar; la elección de las distintas fases a utilizar depende de que los 
componentes de la muestra a separar puedan distribuirse (y consecuentemente 
separarse) en grados distintos entre la fase móvil y la fase estacionaria. Aquellos 
componentes que son fuertemente retenidos por la fase estacionaria se mueven con 
mucha lentitud con el flujo de la fase móvil; en cambio, los componentes unidos 
débilmente a la fase estacionaria se mueven con mayor rapidez; como consecuencia, los 
componentes de la muestra pueden separarse en bandas o zonas distintas que se 
pueden analizar en forma cualitativa o cuantitativa utilizando otros métodos. [1-4] 
La columna cromatográfica está constituida por un tubo (de vidrio o plástico) que se 
empaqueta con un sólido (fase estacionaria), cuya característica principal es no 
reaccionar con el disolvente o la muestra a separar. La fase estacionaria debe 
pulverizarse y mantenerse siempre dentro del tubo de vidrio sin fluir a través de la 
columna. Por otra parte, la fase móvil ocupa los espacios abiertos entre partículas de la 
fase estacionaria. Para comenzar la separación de una muestra, por ejemplo, compuesta 
de tres componentes:  A, B y C (como se muestra en la figura 1), se realiza una inyección 
de la muestra en la parte superior y por las paredes de la columna en el tiempo t0, a partir 
de este momento, los componentes de la muestra comienzan a distribuirse entre las dos 
fases (móvil y estacionaria) 𝑡1, 𝑡2 … 𝑡𝑛 donde n depende del número de componentes que 
se puedan separar en la muestra. [4, 8] 
Una parte fundamental de este experimento es la elución ya que implica la purificación 
de la muestra con el lavado de la columna mediante la adición continua de fase móvil. En 
la primera inyección de fase móvil “nueva”, el eluyente arrastra a la muestra disuelta en 
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la fase móvil avanzando hacia abajo en la columna, es en esta acción donde tiene lugar 
el reparto o distribución entre la fase móvil y la fase estacionaria, 𝑡1, 𝑡2 … 𝑡𝑛 donde n 
depende del número de componentes que se puedan separar en la muestra. [4, 8] 
A medida que la fase móvil fluye por la columna, transporta moléculas de soluto hacia 
abajo de la columna en una serie continua de transferencias entre las dos fases. La 
velocidad media a la que una porción de soluto migra hacia abajo en la columna depende 
de la fracción de tiempo que permanece o reside en la fase estacionaria. Esta fracción 
de tiempo es largo para los componentes de una muestra que son retenidos por la fase 
estacionaria y corto cuando el soluto reside principalmente en la fase móvil. De manera 
ideal, las diferencias de velocidad resultantes hacen que los componentes de la mezcla 
se separen en bandas, que es posible observar a lo largo de la columna como se muestra 
en la figura 1, 𝑡𝑛. [4, 8]  
Es posible aislar las especies separadas haciendo pasar fase móvil por la columna hasta 
que las bandas individuales llegan al extremo de la columna, al ser eluidas y pueden ser 
detectadas o colectadas al tiempo n (𝑡𝑛), como se observa en la figura 1. [4, 8] 
 

 
Figura 1. Representación de las etapas de separación en una columna cromatográfica [8] 

Si bien, la cromatografía es una técnica separación ampliamente utilizada en los 
laboratorios de análisis e investigación, en dónde se utilizan columnas tan complejas 
como las empleadas para cromatografía de líquidos de alta resolución (HPLC), 
cromatografía de gases (GC) o cromatografía de líquidos de ultra-alta resolución UHPLC, 
sin embargo, también pueden ser tan sencillas y construirse utilizando elementos que se 
pueden encontrar fácilmente en el hogar. En el presente trabajo, se muestra paso a paso 
la fabricación de una columna cromatográfica y su uso para la separación de pigmentos 
encontrados en vegetales, frutas, hojas, etc. La motivación del trabajo surge a partir de 
las problemáticas encontradas para realizar experiencias de laboratorio desde casa, 
durante la pandemia por COVID-19, la necesidad de mostrar una alternativa para que los 
estudiantes realicen actividades experimentales desde sus hogares aprendiendo, 
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aplicando y reforzando conceptos como solubilidad, extracción, separación, afinidad, 
purificación y concentración. 
 
Parte experimental 
Durante la presente actividad experimental se prepara una columna cromatográfica con 
materiales que podemos tener a nuestro alcance cotidianamente demostrando que es 
posible realizar una separación por cromatografía desde casa. Los materiales por utilizar 
son: jeringas de diferentes volúmenes (1mL, 3mL,), harina de arroz (comercial o casera), 
alcohol etílico del 96º, algodón, muestras por separar: verduras, vegetales, frutos y hojas, 
recipientes de vidrio con tapa (preferentemente pequeños) y cuchara pequeña. 
Preparación de la muestra 
Se realiza una extracción sólido/líquido. Se inicia colocando una porción de la muestra 
de trabajo, que contiene los pigmentos naturales a separar, en trozos pequeños dentro 
de un frasco como se muestran en la Figura 2 a-c). Posteriormente, se adiciona eluyente, 
en este caso alcohol comercial, hasta cubrir la muestra por completo como se puede 
observar en la Figura 2 d). Por último, para evitar la evaporación del eluyente cerramos 
el frasco y esperamos hasta observar que el eluyente ha cambiado de coloración en una 
tonalidad intensa, lo cual indica que los pigmentos se han extraído al eluyente. Figura 2 
e) muestra el recipiente con la muestra que se desea extraer para la separación de los 
pigmentos.  
 

 
Figura 2. Extracción de la muestra de pigmentos a separar (hojas de guayabo) a) Troceado de las hojas 
de guayabo, b) y c) introducción de trozos pequeños de la muestra a separar un recipiente, d) Adición de 
eluyente hasta cubrir por completo la muestra, e) Protección de la muestra (reposo) para favorecer la 
extracción de la muestra. 

 
Preparación de la fase estacionaria de la columna cromatográfica 
Se coloca una porción de solido adsorbente (harina de arroz) en un recipiente como se 
muestra en la Figura 3 a). Posteriormente, se adicionan pequeños volúmenes de alcohol 
hasta hidratar todo el sólido como es mostrado en la Figura 3 b). Se continúa adicionando 
más eluyente, se mezcla cuidadosamente hasta obtener una composición homogénea 
(Figura 3 c y d). La Figura 3 e), muestra la consistencia semilíquida que se debe tener 
para la fase estacionaria antes de introducirla en el cilindro que sirve como soporte para 
formar la columna cromatográfica. Las cantidades de sólido y eluyente, dependen del 
tamaño de la columna y del número de columnas que se deseen preparar. 
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Figura 3. Preparación de la fase estacionaria: a) Sólido adsorbente (harina de arroz), b) Adición de 
eluyente, c) y d) Agitación de la mezcla (harina-etanol), e) Consistencia a para la fase estacionaria antes 
de introducir a la columna. 

Para empaquetar la columna, se coloca una capa de algodón (lo más fina y delgada 
posible) en la base de la jeringa (Figura 4 a), a continuación, como se muestra en la 
Figura 4 b) y c), se añade lentamente la mezcla de harina/alcohol hasta llenar casi por 
completo la jeringa que utilizamos como columna. Por último, se deja reposar la columna 
sosteniendo la jeringa en posición vertical para conseguir que la fase estacionaria se 
compacte y se observe que por lo menos el 75% del tubo de la jeringa contenga fase 
estacionaria (Figura 4 d). Después de observar el correcto empaquetamiento de la 
columna, se hacen adiciones de alcohol (fase móvil), mismo que se deja fluir por la 
columna para que por gravedad compacte por completo la fase estacionaria en la 
columna. 
 

 
Figura 4. Empaquetamiento de la columna cromatográfica, a) Filtro de algodón, b) y c) llenado de la 
columna, d) Columna empaquetada. 

Carga de la muestra en la columna 
Se debe esperar a que las adiciones iniciales de fase móvil se encuentren dentro de la 
fase estacionaria antes de adicionar (cargar) la muestra a separar. Una vez que se tiene 
el extracto de la muestra a separar, con ayuda de una jeringa, se adiciona desde la parte 
superior de la columna un pequeño volumen de muestra (el volumen depende del tamaño 
de la columna y, deberá ser proporcional a esta, por ejemplo para una columna con 
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jeringa de 5mL, se puede cargar 0.5mL de muestra), la adición de la muestra debe 
realizarse preferentemente en forma suave y por las paredes de la columna para 
mantener una superficie plana y homogénea de la fase estacionaria que favorezca una 
separación uniforme como se muestra en la Figura 5. 
 

 
Figura 5. Carga de la muestra a separar: a) inicio de la adición de la muestra, b) final de la carga de 
muestra. 

Separación de la muestra 
Cuando prácticamente toda la muestra ha pasado a la parte superior de la fase 
estacionaria, se adiciona un pequeño volumen de fase móvil sobre la fase estacionaria 
teniendo las mismas consideraciones que al cargar la muestra, dicho procedimiento debe 
repetirse tantas veces como sea necesario hasta que se logra la separación de los 
componentes de la muestra, el flujo continuo de la fase móvil favorece la elución de los 
pigmentos (componentes) de la muestra. En este momento, es posible observar la 
formación de diferentes bandas (zonas) de colores con diferentes intensidades como 
resultado de la separación de los pigmentos de la muestra como se observa en la Figura 
6, donde se muestra una columna cromatográfica a diferentes tiempos para la separación 
de los pigmentos existentes en un extracto de hojas de guayabo. 

 

 
Figura 6. Columna cromatográfica, a diferente tiempo transcurrido para la elución y separación de la 
muestra de extracto de hoja de guayabo.  
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En la Figura 6, se observa una muestra de color verde (extracto de hoja de guayabo) que, 
al hacerse pasar a través de una columna de cromatografía con una fase estacionaria a 
base de harina de arroz (puede ser comercial o preparada en casa) y etanol comercial 
como fase móvil (eluyente), al transcurrir el tiempo, se observan bandas de diferentes 
colores que varían en diversas tonalidades de verde y amarillo, esto a consecuencia de 
la separación de los componentes del extracto original en diferentes componentes o 
pigmentos (clorofilas, xantofilas y carotenos); los pigmentos verdes pasan rápidamente a 
través de la columna, ya que su afinidad por el eluyente es mayor que por la fase 
estacionaria, mientras que los pigmentos amarillos son retenidos con mayor fuerza por la 
fase estacionaria al tener una mayor afinidad por la fase estacionaria que por el eluyente 
siendo retenidos en la parte superior de la columna mientras que, los pigmentos verdes 
son arrastrados por el eluyente y se mueven a través de la columna de cromatografía. La 
afinidad entre los diferentes pigmentos del extracto y fase estacionaría y móvil, permiten 
realizar la separación de los pigmentos (componentes) de la muestra.  
 

Conclusiones 
Después de llevar acabo la presente actividad experimental podemos concluir que es 
posible realizar actividades experimentales desde casa, las cuales permitan emular 
experiencias de laboratorio que los alumnos realizarían dentro de las instalaciones de 
una institución educativa.  
Es de notar también que, si bien la presente demostración no tiene un rigor comparable 
al que se tiene en un laboratorio de docencia a nivel profesional o de una investigación 
formal, es una propuesta didáctica que sirve para paliar las carencias experimentales de 
los estudiantes que se enfrentan a la posibilidad de tener una sesión de laboratorio de 
química. La actividad aquí descrita, permite reforzar y/o asimilar conceptos como: 
solubilidad, extracción, separación, afinidad, purificación y concentración. 
Finalmente, es posible demostrar que esta columna de cromatografía, puede ser utilizada 
para la separación de pigmentos de otros productos naturales u otros compuestos 
coloridos que encontramos en el hogar. 
Cabe señalar que la actividad aquí descrita, es una actividad que se puede realizar sin la 
necesidad de estar en un laboratorio y, para realizar un análisis de los componentes 
separados en las muestras se requieren de instrumentos como espectrofotómetros ultra 
violeta-visible, infrarrojos, masas, resonancia magnética nuclear u otros que nos permitan 
la caracterización de los pigmentos separados. 
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Introducción 
En nuestra actualidad encontrar opciones de alimentos o snacks realmente saludables 
es complicado entre las ofertas del mercado, encontramos muchos productos que 
proclaman ser benéficos para la salud, pero en la mayoría de los casos la información 
nutrimental no es totalmente clara, y se incorporan varias sustancias sintéticas al  
alimento, como lo pueden ser edulcorantes, colorantes, saborizantes y conservadores 
artificiales, los cuales tienen efectos dañinos a largo plazo en la salud del consumidor. 
Esto representa un problema de salud pública importante, adicionado a esta 
problemática la mayoría de las industrias de alimentos no utilizan materias primas de 
calidad, ingredientes que proporcionen beneficios a la salud. La ciudad de Tijuana B.C. 
considerada como la capital de la cerveza artesanal de México, por los premios 
cosechados gracias a la calidad y diversidad de sus cervezas producidas [1]. Estas 
cervecerías generan grandes cantidades de residuos al año, el residuo en mayor 
proporción es el bagazo cervecero, el cual representa el 85% de los residuos generados 
por esta industria. Este se obtiene después del proceso de maceración, es la parte 
insoluble del grano de cebada que se encuentra mezclado con el mosto, El mosto se 
filtra para ser fermentado y producir la cerveza, en este proceso se obtiene el bagazo 
como subproducto y debe disponerse. Se estima que se producen alrededor de 20 kg 
de bagazo cervecero húmedo por cada 100 L de cerveza elaborada [2], esto es una gran 
cantidad considerando que existen varias cervecerías de producción constante en la 
ciudad, lo cual da origen a una problemática ambiental al ser desechado en rellenos 
sanitarios, ya que su descomposición genera gas metano que es un gas de efecto 
invernadero. Actualmente este residuo se busca aprovecharlo como alimento de 
ganado. El bagazo cervecero contiene en mayor proporción Hordeum Vulgare, un cereal 
comúnmente conocido como cebada, su aporte nutricional es importante, ya que 
contiene proteínas, fibra soluble, algunos minerales y vitaminas del grupo B, se 
considera un nutracéutico ya que posee una gran cantidad de fibra que contribuye en el 
proceso de digestión de carbohidratos, mejora el perfil lipídico en sangre, así como 
también reduce el índice glucémico en sangre [3], lo cual postula a la cebada como un 
gran ingrediente para el diseño de un alimento funcional. El objetivo de este trabajo es 
realizar el análisis nutrimental de una galleta salada utilizando para su diseño como 
ingrediente principal el bagazo de cerveza, avena, semillas por su aporte de Omegas 3, 

mailto:menchaca.gloria@uabc.edu.mx
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6 y Vitamina E, además de especias y hierbas aromáticas que en su mayoría son 
considerados nutracéuticos.  
Primeramente se realizó el análisis a la materia prima de interés y posteriormente 
obtener la información nutrimental del producto terminado para informar de manera clara 
y precisa al consumidor, ofreciéndole una opción que además de su aporte natural de 
macronutrientes tenga beneficios a la salud a largo plazo con su consumo constante, y 
que a su vez la producción de esta galleta contribuya al cuidado del medio ambiente, 
dándole un uso importante al desecho de mayor proporción en la industria cervecera. 
 
Parte Experimental 
Materia prima: El bagazo proviene de la elaboración de una cerveza tipo Kölsch de una 
cervecería artesanal local, con una humedad aproximada del 78%, por lo cual se 
dispone a secar los granos en una estufa de secado a una temperatura controlada de 
60°C como se muestra en figura 1, para su posterior molienda. 
 

(a) (b) 
Figura 1. Materia Prima. a) Bagazo cervecero, donde se puede observar que los granos se encuentran 
aglomerados debido a él gran porcentaje de humedad que presenta. (b) Textura del grano seco, donde 
se puede visualizar una mejor distribución del grano. 

 

Diseño experimental de la receta del alimento funcional: se llevó a cabo la selección de 
ingredientes de la masa de las galletas con el enfoque a realizar un snack “salado” que 
también sea opcional como acompañamiento de comidas o bebidas. Los ingredientes 
empleados para la elaboración de la masa: agua, harina de avena, bagazo de cerveza, 
aceite de semilla de uva, pimienta y sal además de los indicados en la tabla 1, cada uno 
en diferentes proporciones. 
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Tabla 1. Ingredientes adicionales y las cantidades o rangos utilizados para cada receta. 

 
Galleta 

A 

Ajonjolí 

(5 g hidratado 
y 5 g seco) 

Perejil 
(0.5) 

Chile en polvo 
(1.5 g) 

Fécula de maíz 
(10 g) 

 
Galleta 

B 

Chía 

(5 g hidratado 

y 

5 g seco) 

Orégano 
(0.2-0.5 g) 

Albahaca 
(0.2-0.5 g) 

 

Galleta 
C 

Chile en 

polvo 

(1.2 g) 

Orégano 

(0.1 -0.5 g) 

Ajo 

(0.3-0.6g) 

 

 

Se realizaron 15 pruebas hasta optimizar la cantidad de cada uno de los ingredientes en cada 
galleta, partiendo de una proporción 1:1 bagazo-avena y variando el contenido de sal (0.6-1.3 
g), mientras que se mantuvo fijo el contenido de aceite (10 mL) y pimienta (0.5 g), junto con los 
ingredientes de la tabla 1, y se adicionaron en la superficie como diferenciadores un toque de 
semillas girasol y chile en polvo en la galleta A, semillas de calabaza para la galleta B, y en la 

última variante cacahuate para la galleta C, al igual que los tiempos de horneado, realizando 
pruebas de aceptabilidad para las mismas con 10 personas. 
 
Preparación del alimento: se pesan cuantitativamente cada uno de los ingredientes para 
las tres variantes de galletas, se realiza una mezcla incorporando los ingredientes secos 
y húmedos, buscando obtener una masa homogénea en cada uno de los casos, 
encontrando que la masa requería tiempo de reposo en frío, por lo cual se logró mejores 
resultados a las dos horas de refrigeración. De la misma manera se fueron variando la 
cantidad de bagazo, harina de avena y agua que fueron críticas para la masa, 
obteniendo que la proporción 1:2 era la óptima para la galleta B y C, mientras que la 
galleta A requirió sustituir 1/3 de la cantidad de harina de avena por fécula de maíz, para 
su compactación. Las hierbas aromáticas se optimizaron en base a las pruebas de 
aceptabilidad por las diez personas mencionadas. Se continúa con el proceso de 
aplanado para posteriormente adicionar los diferenciadores superficiales en cada una 
de las tres variantes, se realiza el cortado de las galletas de forma circular con 4 cm de 
diámetro, para después pasarlas a una charola y llevarlas al horno por un tiempo 
aproximado de 30-35 min a 180°C. 
 
Preparación de la muestra para el análisis bromatológico: 
Se realiza la molienda de cada una de las muestras de galletas, hasta obtener una 
molienda fina y uniforme en un procesador de alimentos, además se analizará el bagazo 
utilizado. 
Se realizaron las siguientes determinaciones: 

a) Humedad: se empleó una termo balanza marca RADWAG y modelo MA 50.X2.A, a 
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una temperatura de 100°C. 
b) Cenizas: calcinación en seco utilizando mechero y posteriormente una mufla 

Thermolyne 1400 a 700°C durante 4 horas. [4] 
c) Carbohidratos totales: se determinó por el remanente de los componentes 

principales. 
d) Azúcares totales: se utilizó el método fenol-sulfúrico (Dubois, et al en 1956) en 

muestras lixiviadas por 48 horas, midiendo absorbancia a 488 nm en un 
espectrofotómetro HACH 6000, y posterior interpretación en curva estándar [5]. 

e) Azúcares Reductores: se utilizó el método de 3,5 Dinitrosalicílico (DNS) midiendo 
absorbancia a una longitud de onda de 540 nm utilizando un espectrofotómetro 
HACH 6000 [6] en las muestras lixiviadas y posterior interpretación en curva 
estándar. 

f) Fibra cruda: se utilizó muestra seca sin grasa para el proceso de digestión con 
H2SO4 (0.255N) y posterior digestión básica con NaOH (1.25%), se filtra, se lava, 
se seca y pesa, para después calcinarse y registrar el peso del residuo. [7] 

g) Proteínas: se utilizó el método HACH para a determinación de nitrógeno total 
Kjeldahl (TKN) utilizando de 0.2-0.3 g de muestra, después de su análisis se mide 
absorbancia (A) y se interpreta en curva estándar como A vs TKN.  [8] 

h) Grasas y aceites: Por el método Soxhlet empleando un extractor de grasas “Gold 
Fish” usando de 2 a 5 g de muestra. [9] 

i) Sodio como cloruro de sodio: La técnica utilizada fue una titulación argentométrica 
en la muestra lixiviada. [10]  

 
Diseño de encuestas de aceptabilidad y cartas de consentimiento informado, donde el 
participante evaluó principalmente el sabor, la textura, la forma y la presentación (los 
cuales se reportan en este trabajo), adicional a estas características también se 
proporcionaron otros datos como frecuencia en el consumo de galletas, tamaño, 
inclusión de la galleta en la dieta diaria y calificación general. 
 

Resultados y Discusión 
Las tres galletas diseñadas a partir del bagazo cervecero se muestran en la figura 2 y los 
resultados del análisis bromatológico se muestran en la tabla 2. 
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Figura 2. Fotografías de las galletas elaboradas. 
 
Tabla 1. Resultados del análisis bromatológico por 100 g de muestra (aproximadamente 33 galletas): 

 
Parámetro: 

Galleta A 
(Semilla de 

Girasol) 

Galleta B 
(Semilla de 
Calabaza) 

Galleta C 
(Cacahuate) 

Bagazo 
Original 

Humedad 3.3 3.5 1.6 2.5 

Proteínas 8.7 10.4 9.8 11.1 

Carbohidratos 

totales 

67             61 70 81 

Azúcares 

Totales 
22 27.6 28.5 29.9 

Azúcares 

Reductores 
10.0 10.4 12.3 13.1 

Fibra 4.6 6.3 8 5.7 

Grasas Totales 17.4 22.5 15.1 4.3 

Cloruro Sodio 
(mg de NaCl/100g 
de muestra) 

3200 2330 274
0 

250 

 
Se muestra en la figura 3 la curva de calibración para azúcares totales, en donde se 

puede observar el coeficiente de determinación (𝑟2) con valor de 0.9977, lo cual es muy 
cercano a 1 y nos indica la precisión general de la técnica analítica implementada. 
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Figura 3. Curva de calibración para determinar la concentración de azúcares totales en las muestras. 
 

Como resultado del análisis bromatológico para cada una de las galletas podemos 
observar que las galletas B y C presentan alto contenido de proteínas y fibra, aparte del 
aportado por el bagazo cervecero y la avena se debe al uso de semilla de calabaza y 
chía, en la galleta C el aporte es por las proteínas presentes en cacahuate. La galleta C 
presenta menor contenido de grasa, Las galletas A y B presentan mayor contenido de 
grasa principalmente por el aporte de ácidos grasos linoleicos y oleicos que proviene de 
las semillas de girasol y calabaza respectivamente. Las tres versiones de galletas tienen 
distintos aportes nutrimentales (superiores a los que muestra el bagazo cervecero) 
proporcionados por los ingredientes que contienen, algunos de los cuales son 
considerados nutracéuticos e inclusive superalimentos, esto no quiere decir que una 
galleta sea mejor que las otras, ya que las variaciones no son tan amplias. 

 
Resultados de encuestas de aceptabilidad de cada una de las galletas: 
Se le solicitó al participante que evaluará las galletas conforme a su sabor, textura, forma 
y presentación otorgándole un puntaje o calificación en una escala del 1 al 5, donde 1 
se refiere a “Muy Bajo / Total desagrado” y 5 se refiere a “Muy alto / Muy 
agradable”. En la figura 4 se muestran los resultados obtenidos con los valores 
promedio para cada uno de los parámetros evaluados en las encuestas realizadas a 30 
participantes que van desde los 20 hasta los 70 años. El alimento fue altamente 
aceptado por los participantes en el estudio, en promedio obteniendo una calificación 
mínima de 4.30 y máxima de 4.80, resultando como “Muy agradable”, las calificaciones 
más altas fueron para la galleta con cacahuate, seguidas de la galleta con semilla de 
calabaza, en general los participantes comentaron que encontraban un buen equilibrio 
entre los sabores, así como una textura crujiente que fue de gran agrado, afirmando que 
sería un alimento que incluirían en su dieta diaria. 
 

A= 8.9628*(mg/L.) - 0.0217
r² = 0.9977

0
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Figura 4. Gráfico de los resultados de las encuestas de aceptabilidad. 

 
Conclusiones 

Se obtuvieron tres versiones del alimento (galletas) a base de bagazo cervecero 
considerado como un residuo de la industria cervecera, el cual se utiliza como materia 
prima en su elaboración, Los resultados mostraron que los participantes evaluaron con 
muy buena aceptabilidad el producto elaborado, adicionalmente de acuerdo al análisis 
bromatológico se obtiene galletas con contenido nutrimental de buena calidad y que 
puede ser usado como snack que ofrecerá beneficios a la salud por sus ingredientes 
nutracéuticos y superalimentos empleados en el diseño de la receta. El siguiente paso 
en esta investigación es realizar un estudio de mercado y plan de negocio debido a la 
alta aceptabilidad de las galletas elaboradas. 
 

Agradecimientos 
Agradezco a mi directora de tesis Dra. María del Pilar Haro por llevarme de la mano en 
cada uno de mis proyectos de investigación desarrollados durante mi carrera, por brindar 
apoyo y ejemplo académico pero también de vida, a la Facultad de Ciencias Químicas 
e Ingenierías de la Universidad Autónoma de Baja California por siempre ser un espacio 
abierto a las oportunidades, por facilitar instalaciones, equipo y apoyo brindado para la 

realización de esta investigación, así como también a la cervecería LúdicaⓇ, por 

proporcionar la materia prima para lograr el diseño del alimento funcional, así como al 
Q.I. Emmanuel Cota por el enlace con la cervecería y a los participantes en la encuesta 
de aceptabilidad. Los autores agradecen a la Universidad Autónoma de Baja California 
(https://ror.org/05xwcq167). 
 

Referencias 
[1] A. García, La mejor cerveza artesanal de México se produce en Tijuana: RateBeer, 
Forbes México. (2019) https://www.forbes.com.mx/forbes-life/tijuana-se-consolida-
como- la-capital-cervecera-de-mexico/ (Consultado 23 de Julio 2023) 
[2] I. Del C. Barrera Martínez. Revalorización de residuos de la industria cervecera. 

CIATEJ, Gobierno de México, México. (2019). 

https://ror.org/05xwcq167
http://www.forbes.com.mx/forbes-life/tijuana-se-consolida-como-
http://www.forbes.com.mx/forbes-life/tijuana-se-consolida-como-


 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      576 

 

 

https://ciatej.mx/el-ciatej/comunicacion/Noticias/Revalorizacion-de-residuos-de-la-

industria-cervecera/148 (Consultado 23 de Julio 2023) 

[3] J. A. Del Villar Ruiz, E. Melo Herráiz, Guía de plantas medicinales del Magreb. 
Fundación Dr. Antoni Esteve. Barcelona, España. (2010) 
[4] NMX-F-066-S-1978. Determinación de cenizas en alimentos. (1978) 

[5] S. S. Nielsen, Food analysis laboratory manual. Purdue University, West Lafayette, 

Indiana. 2003. 

[6]  S. Nielsen, Food Analysis Second Edition; An Aspen Publication, Gaithersburg, 
Maryland, USA (1998) 
[7]   NMX-F-090-S-1978. Determinación de fibra cruda en alimentos. (1978) 
[8] Rossi, A. M., Villarreal, M., Juárez, M.D., Sammán, N.C., Nitrogen contents 
in food: a comparison between the Kjeldahl and HACH methods, The Journal of 
the Argentine Chemical Society - Vol. 92 - Nº 4/6, 99-108 (2004) 
 [9] NMX-615-NORMEX-2018. Determinación de grasa. (2018) 
[10] NMX-F-360-S-2013. Determinación de cloruros como cloruro de sodio. (2013) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      577 

 

 

DESARROLLO DE UNA METODOLOGÍA ELECTROANALÍTICA PARA LA 
DETERMINACIÓN DE AFLATOXINA B1 BASADA EN UN ELECTRODO DE PASTA 

DE CARBONO MODIFICADO CON NANOPARTÍCULAS DE CuO 
Karen Olguin Contrerasa, Daniel Hernández Ramírezb, Giaan Arturo Álvarez 

Romeroa* 

a Universidad Autónoma del Estado de Hidalgo, Área Académica de Química. Carretera Pachuca-Tulancingo Km 
4.5, Mineral de la Reforma, Hidalgo. México. C.P. 42076. Tel: +52 (771) 717 2000 ext 2217, e-mail: 

giaan@uaeh.edu.mx  
b Universidad Tecnológica del Sureste de Veracruz. Área Académica de Química. Avenida Universidad No.1, 

Nanchital, Veracruz, México. C.P. 96360 
 

Introducción 

Las aflatoxinas (AF) son sustancias toxicas que pueden contaminar los cultivos de 
alimentos. Estas toxinas son producidas por dos especies de hongos relacionados 
llamados Aspergillus flavus y A. parasiticus. En la naturaleza, hay varios tipos de AF, 
pero las más peligrosas para los humanos y los animales son las AF B1, B2, G1 y G2, 
ya que se han encontrado en los principales cultivos alimentarios [1]. 
La aflatoxina B1 (AFB1) es la más común en los alimentos contaminados naturalmente, 
y está identificada como una de las aflatoxinas más tóxicas y cancerígenas para el ser 
humano por la Agencia Internacional para la Investigación del Cáncer [2]. Es por esto 
que, la detección rápida, sensible y precisa de AFB1 en alimentos es de gran 
importancia. Se han reportado en la literatura múltiples métodos analíticos para la 
determinación de AFB1 en alimentos, como cromatografía líquida de alta resolución 
(HPLC) [3], cromatografía en capa fina (TLC) [4], y el ensayo inmuno absorbente ligado 
a enzimas (ELISA) [5]; sin embargo, estos métodos son costosos, consumen mucho 
tiempo y pueden ser insensibles. En comparación con estos métodos, la detección 
electroquímica ha demostrado ser sensible, menos costosa y más rápida. 
Estos nuevos métodos electroanalíticos, basados en el uso de voltamperometrías, 
como la voltamperometría cíclica (VC), se basan, en el empleo de sensores 
electroquímicos construidos a partir de electrodos modificados con materiales inertes 
que permiten determinaciones analíticas más rápidas y a bajo costo [6]. 
Particularmente, los electrodos de pasta de carbono modificados están siendo usados 
con más frecuencia como sensores para la determinación de biomoléculas debido a su 
fácil preparación, sencillez en la modificación y renovación superficial [7]. Las 
nanopartículas (NPs) de óxidos metálicos se pueden incorporar fácilmente en un 
electrodo de pasta de carbono (EPC) y aprovechar el efecto sinérgico de las 
propiedades del grafito (propiedades eléctricas y mecánicas) y las nanoestructuras de 
los óxidos metálicos (propiedades electrocatalíticas) [8]. 
En este trabajo se describe el desarrollo de una metodología basada en 
voltamperometría cíclica empleando electrodos de pasta de carbono modificados con 
nanopartículas de óxido de cobre para la determinación de AFB1. 
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Parte Experimental 
Reactivos e instrumentación. 
Los reactivos químicos usados son, polvo de grafito, aceite de parafina, cloruro de 
potasio, hidróxido de sodio, nanopartículas de óxido de cobre, aflatoxina B1, todo grado 
analítico de marca Sigma-Aldrich. Los experimentos se llevaron a cabo a temperatura 
ambiente y se empleará para la preparación de todas las soluciones requeridas, usa 
agua desionizada con una resistividad de 18.2 M . 
En los experimentos electroquímicos se usa un sistema de tres electrodos, Ag/AgCl 
saturado como electrodo de referencia, una barra de grafito de 6 mm de diámetro como 
contraelectrodo y un electrodo de pasta de carbono modificado con nanopartículas de 
óxido de cobre en la mezcla composite como electrodo de trabajo. 
El electrolito soporte empleado consistió en una solución de cloruro de potasio 0.1M. 
Para la optimización del medio de trabajo se ajustó el valor de pH en el intervalo de 6 
a 13, empleando una solución de hidróxido de sodio. 
Para las mediciones voltamperométricas se usa un potenciostato/galvanostato marca 
Methrom, modelo Dropsens. Para medir los pH de las diferentes soluciones se utiliza 
un potenciómetro marca CORNING, modelo Meter 450. 
 
Preparación del electrodo de pasta de carbono modificado con oxido de cobre. 
La pasta de carbono modificada se prepara mezclando cuidadosamente el polvo de 
grafito, con las nanopartículas de óxido de cobre y aceite mineral empleado como 
aglutinante. La mezcla es homogeneizada durante 15 minutos de manera manual; 
posteriormente la pasta de carbono modificada fue empaquetada en un tubo de plástico 
(jeringa para insulina) y, por último, se inserta un contacto de cobre en uno de los 
extremos para conectarlo con el potenciostato. El electrodo de pasta de carbono sin 
modificar se prepara de manera similar sin incluir a las nanopartículas de óxido de 
cobre. 
 
Efecto del pH del electrolito soporte. 
Se evaluará por voltamperometría cíclica, el efecto del pH del electrolito soporte en el 
proceso de oxidación de la aflatoxina B1 a una concentración de 100 ng/L. El valor de 
pH de la solución electrolítica será ajustado en el intervalo de 6-13 en la escala de pH. 
Se seleccionará el valor de pH que incremente la diferencia de intensidad de corriente 
en el proceso de oxidación entre una muestra con y sin el analito presente. 
Efecto de la composición del electrodo. 
Se evaluará por voltamperometría cíclica, el efecto de la cantidad de óxido de cobre en 
la pasta de carbono sobre la señal de respuesta anódica en la superficie del electrodo 
de trabajo, seleccionando la proporción de modificante que incremente la diferencia de 
intensidad de corriente en el proceso de oxidación entre una muestra con y sin el analito 
presente. 
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Efecto de la velocidad de barrido. 
Por medio de voltamperometría cíclica se estudia el efecto de la velocidad de barrido 
sobre la intensidad de corriente anódica en el proceso de oxidación de la Aflatoxina 
B1. Para ello el valor de la velocidad de barrido será estudiado en un intervalo de 0.1-
1.1 V/s, seleccionando el valor que muestre la mayor diferencia de intensidad de 
corriente entre una muestra con y sin el analito presente. 

Determinación de los parámetros analíticos del método propuesto. 
La metodología optimizada se empleará en el estudio del efecto de la variación de 
concentración de Aflatoxina B1, posteriormente se graficarán los valores de intensidad 
de corriente anódica vs concentración de Aflatoxina B1 para la construcción de una 
curva de calibración. 
Para la determinación del límite de detección (LOD), límite de cuantificación (LOQ) y la 
sensibilidad, se realizará mediante el estudio estadístico de la curva de calibración 
construida usando la metodología recomendada por la IUPAC. 
 
Resultados y Discusión 
Optimización del pH de trabajo para el sistema electroquímico. 
La optimización del pH de trabajo se realizó mediante voltamperometría cíclica (VC) y 
variando el pH de soluciones de KCl 0.1M. Hasta pH 12, la diferencia de intensidades 
de corriente anódica de una muestra con aflatoxina B1 (AFB1) y una solución blanca 
(∆𝑖) es proporcional al aumento en el valor de pH. La figura 1 muestra el valor de 
intensidad de corriente anódica a pH 12 para una muestra con y sin AFB1, existiendo 
una disminución de la intensidad de corriente en presencia de AFB1 respecto al blanco. 
Esto indica, que la AFB1 interviene en la transferencia de electrones sobre la superficie 
del electrodo para la oxidación de 𝐶𝑢𝑂 disminuyendo la intensidad de corriente anódica. 
Se selecciono el pH 12 como valor optimizado para los estudios posteriores. 

 

Figura 1. VC a pH 12 (ajustado con NaOH), usando el sensor 𝐶𝑢𝑂 − 𝑁𝑃𝑠/CPE, para una muestra sin y 

con AFB1 a 100 ngL-1 en KCl 0.1 M, usando una velocidad de barrido de 0.1 V/s en sentido anódico. 

Optimización del porcentaje de 𝑪𝒖𝑶 − 𝑵𝑷𝒔 en electrodos de pasta de carbono (CPE).  



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      580 

 

 

Se evaluó por voltamperometría cíclica, el efecto de la cantidad de 𝐶𝑢𝑂 en la pasta de 
carbono, empleando una solución de AFB1 100 ng/L en 10 ml de KCl 0.1 M. Se 
probaron los siguientes porcentajes de 𝐶𝑢𝑂: 0%, 5%, 15%, 10%, 20% y 25%. Al 
comparar los voltamperogramas obtenidos con los diferentes porcentajes de 𝐶𝑢𝑂, se 

observa que la proporción 15% 𝐶𝑢𝑂, presentó la mayor diferencia de intensidad de 
corriente anódica respecto a una solución blanco y la muestra, en contraste al resto de 
propuestas (tabla 1). La baja conductividad de 𝐶𝑢𝑂, brinda información para contemplar 
que una mayor concentración de este en la mezcla composite produce una disminución 
en el paso de corriente, situación que se refleja en una disminución de la diferencia de 
intensidad de corriente. Se eligió entonces la proporción de 15% de 𝐶𝑢𝑂  como la 
óptima. 

 
Tabla 1. Valores de la diferencia de intensidad de corriente anódica entre una solución blanco y una 
muestra conteniendo AFB1 (∆𝑖) para los diferentes porcentajes de modificante en el CPE. 

% 𝐶𝑢𝑂 en el 
CPE 

∆𝑖 
(µA). 

% 
RSD 

% 5 81.823 2.138 

% 10 117.2

61 

1.699 

% 15 187.3

85 

5.583 

% 20 108.6

64 

2.120 

% 25 43.17

8 

4.956 

 
Optimización de la velocidad de barrido para el sistema electroquímico. 
Se realizó la optimización de la velocidad de barrido para el sistema usando 
voltamperometría cíclica en un intervalo de 0.02 V/s a 0.12 V/s, en una solución de 
AFB1 con una concentración de 100 ng/L en 10 ml de KCl 0.1 M. En la figura 2, se 
observan que el aumento de la velocidad de barrido es proporcional al aumento en la 
diferencia de intensidad de corriente, hasta un valor de 0.1 V/s. Por tal motivo, se 
seleccionó 0.1 V/s como valor optimizado, ya que este, nos brinda una mayor diferencia 
de intensidad de corriente respecto al blanco. 
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Figura 2. Gráfico de la velocidad de barrido vs la ∆𝑖 anódica entre una solución blanco y una muestra 

de AFB1 a una concentración de 100 ng/L disuelta en una solución de KCl 0.1 M a pH 12, usando el 
sensor 𝐶𝑢𝑂-𝑁𝑃𝑠/CPE. 

 
Caracterización analítica de la metodología propuesta. 
Se realizó una curva de calibración a diferentes concentraciones de AFB1 vs ∆𝑖 anódica 
realizando las mediciones por triplicado. Se observa un aumentó proporcional en ∆𝑖 
respecto al aumento de la concentración de AFB1 hasta 140 ng/L, posteriormente ∆𝑖 
anódica disminuye. La Figura 3 muestra la curva de calibración y el análisis de ajuste 
lineal obtenidos, la ecuación de regresión encontrada fue: i (µA) = 1.0401 [AFB1] (ng/L) 

+ 15.062 con una R2 de 0.9953. El límite de detección y cuantificación encontrados 

fueron 9.72 ng/L y 32.40 ng/L respectivamente. 

 

 
Figura 3. Curva de calibración de la diferencia de intensidad de corriente anódica entre una muestra con 
y sin AFB1 vs diferentes concentraciones de AFB1 obtenidas con los parámetros óptimos de la VC, en 
una solución de KCl 0.1M. 
 

Repetibilidad y reproducibilidad. 
La repetibilidad se determinó realizando 10 mediciones sucesivas usando un mismo 
sensor en una solución de AFB1 a 100 ng/L y en las condiciones optimizadas. La 
desviación estándar relativa en la prueba de repetibilidad fue 2.07% (<10%RSD). 
La reproducibilidad se evaluó usando 5 electrodos preparados de manera 
independiente, en condiciones optimizadas y solución de AFB1 100 ng/L. El promedio 
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de RSD para el estudio de reproducibilidad fue de 3.7221% (<10%RSD). Los valores de 
RSD para las ambas pruebas fueron satisfactorias. 
 
Conclusiones 
Los resultados mostraron una respuesta electroquímica lineal y altamente sensible en 
el intervalo de concentración de AFB1 de 10 a 140 ng/L con un límite de detección y 
cuantificación de 9.72 ng/L y 32.40 ng/L respectivamente. Además, se demostró que el 
electrodo modificado presenta una excelente estabilidad y reproducibilidad, por lo cual, 
la metodología propuesta resulta ser una herramienta prometedora para la detección 
rápida y sensible de AFB1 en alimentos y puede ser aplicada como un dispositivo 
analítico portátil y de bajo costo. 
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Introducción 
Los oligoelementos son requeridos en bajas concentraciones por las células vivas y 
realizan actividades esenciales al participar como cofactores para mantener la integridad 
estructural de las proteínas o actividades enzimáticas o como segundos mensajeros [1]. 
No obstante, a altas concentraciones pueden ser tóxicos. La preservación de la 
homeostasis de los oligoelementos es esencial para el correcto funcionamiento de los 
organismos, puesto que, dependiendo de la especie química, la cantidad absorbida y/o 
acumulada en la biomasa determinan si los efectos resultantes son tóxicos o 
beneficiosos. Es importante señalar que dependiendo del tipo de organismo puede existir 
diferente metabolismo y nivel de tolerancia a las concentraciones de los oligoelementos, 
y la absorción de algún ion metálico puede interferir en la homeostasis de otros. Por 
ejemplo, el Fe, Mg, Co y Zn son nutrientes necesarios para el crecimiento y desarrollo 
equilibrado las plantas, algunos estudios han presentado que la absorción de cromo 
puede perturbar la homeostasis de estos elementos [2]. Por otra parte, Saccharomyces 
cerevisiae es un organismo modelo para el estudio de varios procesos celulares 
fundamentales, incluida la absorción, el procesamiento y el control homeostático de 
nutrientes minerales y oligoelementos [3]. El objetivo de este trabajo fue evaluar si el 
medio de cultivo YNB (medio mínimo base de nitrógeno para levadura) y YPG (medio 
complejo compuesto por extracto de levadura, pectona y glucosa), el tipo de cepa (S. 
cerevisiae y S. boulardii) y el Cr (III) influyen en perfil de Cu, Fe, Mo, Zn, Ca, Mg, Na y K. 
La técnica utilizada fue la espectroscopia de emisión atómica acoplada con plasma de 
microondas (MP-AES), la cual tiene la capacidad de detectar varios elementos 
simultáneamente. 
 
Parte Experimental 
Producción de levadura enriquecida con Cr (III) 
Inicialmente, se cultivaron de manera individual las cepas de S. cerevisiae y S. boulardii 
en cajas de Petri con medio PDA (Agar Papa Dextrosa). Para el preinóculo, se tomó con 
un asa estéril una colonia de cada cepa y se transfirió de manera independiente a 
matraces con 100 mL de medio YPG (compuesto por: 1.0 % (m/v) de extracto de 
levadura, 2.0 % (m/v) de pectona y 2.0 % (m/v) de glucosa) o medio YNB (1.7 g/L de 
medio Base de Nitrógeno de levadura, de Sigma-Aldrich No. de catalogo Y0626 y 4 % 

mailto:alma_rce@ugto.mx


 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      584 

 

 

(m/v) de glucosa). Los matraces fueron incubados toda la noche a 28 °C a 150 rpm. 
Posteriormente, las células fueron cosechadas mediante centrifugación a 2000 x g por 
10 min y lavadas 3 veces con agua milli-Q estéril. Una vez obtenidas las células lavadas, 
y con la finalidad de llevar a cabo una rápida absorción de Cr, las levaduras fueron 
preicubadas por 30 min con Cr (III). Para ello, de manera individual en tubos Eppendorf 
de 2 mL se trasfirió una cantidad de 1x109 células y se le agregó 0.1 mL o 1.0 mL de una 
solución con 25,000 mg L-1 de Cr (III) para el medio YNB o YPG, respectivamente. El 
cromo utilizado fue como CrCl3.6H2O. Transcurrido el tiempo de incubación en presencia 
de cromo, el contenido de los tubos fue transferido a los matraces de 250 mL con 100 mL 
del medio correspondiente (YPG y YNB) e incubados por 24 h a 150 rpm. A la par se 
realizaron los cultivos controles (sin cromo) para cada cepa y medio. Al finalizar el tiempo 
de incubación, se tomó la D.O a 600 nm y la biomasa fue lavada 2 veces con agua 
destilada para eliminar el exceso de Cr. La biomasa fue congelada y liofilizada para 
evaluar el crecimiento, incorporación de Cr y análisis de elemental por MP-AES. 
 
Determinación elementos por MP-AES 
Se peso aproximadamente 50 mg de biomasa liofilizada de cada una de las muestras en 
tubos de vidrio para digestión acida y se agregó 1 mL de HNO3 concentrado ultrapuro. 
Los tubos fueron calentados a 80°C durante 20 minutos, posteriormente la temperatura 
se elevó a 120°C y se mantuvo por 3 horas. Cumplido el tiempo las muestras se enfriaron 
a temperatura ambiente y posteriormente fue adicionado 1 mL de H2O2 y las muestras 
fueron calentadas nuevamente a 120°C por 30 minutos [4]. Consecutivamente, las 
muestras se transfirieron a un tubo eppendorf y se llevaron a un volumen de 2 mL con 
agua Mili-Q. Las muestras fueron centrifugadas, diluidas de acuerdo con el contenido del 
elemento y analizadas por la técnica analítica MP-AES (espectroscopia de emisión 
atómica con plasma sostenido por microondas por sus siglas en ingles). Las longitudes 
de onda monitoreadas para cada elemento son presentadas en la Tabla 1. 
 
Análisis estadístico 
Se realizó una Análisis de varianza ANOVA de un factor y utilizando el método Tukey 
(p<0.05) utilizando el software Statistica (TIPCO Software inc. 2018, versión 13). 
 
Resultados y Discusión 
Generación de curvas de calibración 
Las determinaciones de Cr, Cu, Fe, Mo, Zn, Ca, Mg, Na y K se llevaron a cabo mediante 
el método de calibración externa. En la Tabla 1, se presentan los parámetros analíticos 
obtenidos del proceso de calibración. El rango de calibración para Cu, Fe, Mo, Ca, Mg 
fue entre 0.03 a 0.5 mg L-1, para Cr; Na entre 0.03 a 1.0 mg L-1 y para Zn de 0.03 a 3.0 
mg L-1. En todos los casos se muestra buena linealidad y un coeficiente de determinación 
(R2) ≥ 0.99, excepto para Na que fue de ≥ 0.98. Los límites de detección son del orden 
de µg L-1, siendo el más bajo para Cu (6.8 µg L-1) y más alto para Na (130 µg L-1). 
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Determinación de elementos en levaduras enriquecidas con Cr (III) 
Una vez establecidos los parámetros analíticos para cada uno de los elementos a 
determinar, se procedió a evaluar la cantidad de Cr incorporado a la biomasa en las 
diferentes muestras. Los resultados se presentan en la Figura 1. La mayor incorporación 
de Cr a la biomasa fue en el medio YPG para la cepa de S. boulardii (447 ± 71 µg Cr g-1 
de biomasa) comparado con S. cerevisiae (275 ± 76 µg Cr g-1 de biomasa). En medio 
YNB, ambas cepas incorporaron el cromo de manera similar. S. cerevisiae incorporo 391 
± 54 µg Cr g-1 de biomasa y S. boulardii 351 ± 30 µg Cr g-1 de biomasa. Cabe señalar que 
en comparación con el medio base YNB, se utilizó 10 veces más de Cr en el medio de 
YPG; sin embargo, la incorporación de Cr en ambos medios fue similar.   
 
Tabla 1. Parámetros analíticos de la evaluación de las curvas de calibración de los datos obtenidos en MP-
AES. Resumen de las funciones de calibración y coeficiente de linealidad (R2), límite de detección (µg/L) y 
cuantificación (µg/L) instrumentales. 

Elemento 

Λ 
analizada 

(nm) 

Rango de 
calibración 

mg/L 
Función de calibración R2 

LD, 

µg/L 

LQ, 

µg/L 

Cr 427.480 0.03 - 1.00 y = 11605 c - 120 0.9999 13 45 

Cu 324.754 0.03 – 0.50 y = 154897 c + 488 0.9997 2 6 

Fe 302.064 0.03 – 0.50 y = 9758 c + 32 0.9997 3 9 

Mo 379.825 0.03 – 0.50 y = 6223 c - 7 0.9994 6 18 

Zn 481.053 0.03- 3.00 y = 474 c + 5 0.9999 9 29 

Ca 393.366 0.03 – 0.50 y = 96503 c + 3052 0.9982 36 119 

Mg 279.553 0.03– 0.50 y = 107274 c – 2547 0.9994 27 92 

Na 589.592 0.03 – 1.00 y = 176777 c - 1022 0.9882 39 130 

K 266.491 0.03 – 3.00 y = 28446 c + 3927 0.9921 25 85 
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Figura 1. Determinación de la incorporación de cromo total a la biomasa obtenida del análisis por MP-AES 
después de la digestión ácida con HNO3. La biomasa se obtuvo después de 24 h de cultivo en medio YPG sin Cr 

(control) o enriquecidos con 250 mg L-1 de Cr (III) y en medio YNB sin Cr (control) o enriquecidos con 25 mg L-1 de Cr 
(III) para S. cerevisiae (S .c) y S. boulardii (S. b). Las letras distintas sobre las barras indican diferencias significativas 
entre las medias según la prueba Tukey para p≥ 0.5. 
 
Posterior a la incorporación de Cr a la biomasa de las levaduras en la muestra digerida 
con HNO3, se realizó la determinación de los niveles de Cu, Fe, Mo, Zn, Ca, Mg, Na y K 
por MP-AES, llevando a cabo la disolución correspondiente para cada elemento. En la 
Figura 2, se presentan las gráficas con los resultados obtenidos para los elementos 
minoritarios Cu, Mo, Zn y Fe. Para Cu, no hay diferencias significativas entre cepas o por 
la adición de Cr al medio YPG (entre 3.5 a 5.2 µg Cu g-1 de biomasa). Sin embargo, en 
el medio YNB el enriquecimiento con Cr, ocasiona un aumento de aproximadamente el 
doble de Cu incorporado en la biomasa para ambas cepas. Para S. cerevisiae hay un 
aumento en los niveles Mo en la biomasa, cuando ambos medios son enriquecidos con 
Cr (de 18.9 a 28.0 µg Mo g-1 de biomasa para medio YPG y de 36.8 a 67.3 µg Mo g-1 de 
biomasa para medio YNB). Mientras que en S. boulardii este efecto solo se ve en el medio 
mínimo YNB (28.5 a 58.3 µg Mo g-1 de biomasa). En el caso de Zn, la mayor 
concentración se encontró en medio YPG (599-717 µg Zn g-1 de biomasa) con respecto 
al medio YNB (13-123 µg Zn g-1 de biomasa), no presentando diferencias entre las cepas 
o la presencia del Cr.  Para el caso de Fe, no hay diferencias entre las cepas o la 
presencia del Cr en el medio YPG. Sin embargo, en medio YNB se observó que el 
enriquecimiento con Cr en el medio ocasiona mayor incorporación para ambas cepas 
(de19.8 a 34.8 µg Fe g-1 de biomasa para S. cerevisiae y de 38.6 a 57.6 Fe g-1 de biomasa 
para S. boulardii).    
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Figura 2. Perfil de elementos minoritarios (Cu, Mo, Zn y Fe) obtenidos de la biomasa digerida con HNO3 y determinadas 
por MP-AES. La biomasa se obtuvo de células de levaduras cultivadas en medio YPG y YNB en presencia y ausencia 
de Cr (III). Los resultados son expresados en cantidad (µg para Cu, Mo, Fe y Zn) del elemento por g de biomasa. Las 
letras distintas sobre las barras indican diferencias significativas entre las medias según la prueba Tukey para p≥ 0.5. 

 
Los resultados de los elementos “mayoritarios” (Ca, K, Na y Mg) son presentados en la 
Figura 3. La mayor cantidad de calcio se observó en medio YNB y en presencia de Cr 
(973 µg Ca g-1 de biomasa) para la cepa de S. cerevisiae. Por otra parte, se observó una 
menor incorporación de potasio por la presencia de Cr, en ambas cepas y medios de 
cultivo. No hay diferencias significativas en las concentraciones de Na y Mg en la biomasa 
de las levaduras de 8 tratamientos analizados. 
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Figura 3. Perfil de elementos mayoritarios (Ca, K, Na y Mg) obtenidos de la biomasa digerida con HNO3 y 

determinadas por MP-AES.   La biomasa se obtuvo de células de levaduras cultivadas en medio YPG y YNB en 

presencia y ausencia de Cr (III). Los resultados son expresados en cantidad (µg para Ca y Na o mg para Mg 
y K) del elemento por g de biomasa. Las letras distintas sobre las barras indican diferencias significativas entre las 

medias según la prueba Tukey para p≥ 0.5. 
 

Conclusiones 
Los resultados obtenidos en este trabajo sugieren que la composición del medio mínimo 
YPG contribuye a una mayor incorporación de Cu, Mo y Fe cuando los cultivos son 
enriquecidos con 25 mg L-1 de Cr para ambas cepas de levaduras. En este mismo medio, 
también hay mayor cantidad de Ca para S. cerevisiae.  Y la presencia de Cr en el medio 
causa una ligera disminución de K.  
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Introducción 
Las deficiencias nutricionales de oligoelemento como Fe, Zn, Mo, Se y Cr están 
asociadas con diversos problemas de salud [1] Múltiples informes han demostrado que 
la suplementación con Cr (III) tiene efectos beneficiosos para la salud en humanos y 
animales, reduciendo los niveles de triglicéridos y mejorando notablemente la acción de 
la insulina, el control de la diabetes y síndrome metabólico [2]. Sin embargo, también 
reportes de que altas dosis o tratamientos prolongados causan efectos adversos para la 
salud. Por los cual, la EFSA (Autoridad Europea de Seguridad Alimentaria) recomienda 
que dosis de Cr (III) en el rango entre 25-35 µg/día [3], dependiendo de la edad, sexo o 
condición clínica. Los suplementos nutricionales a base de Cr (III) más utilizados en el 
mundo y en México son el picolinato de cromo (III) y levaduras enriquecidas con Cr (III) 
in vivo, que aunque la especie de Cr (III) levadura no ha sido elucidada de manera 
contundente debido los posibles múltiples productos de coordinación formados con el Cr 
por la levadura, se adapta el término “factor de tolerancia a glucosa” (GTF, por sus siglas 
en inglés) que consiste en Cr (III) coordinado con glicina, cisteína, ácido glutámico y ácido 
nicotínico. Por otra parte, las células de S. cerevisiae enriquecidas en oligoelementos 
generalmente se reconoce como seguras y ricas en proteínas y vitaminas [4] e inclusive 
con actividad probiótica, aunado a que el proceso de la producción biomasa por 
fermentación es simples, rápido y fácilmente manejable [5,6]. Sin embargo es importante 
señalar que dependiendo del microorganismo y las condiciones de utilizada, existe 
diferencias en la captación, distribución y acumulación de Cr (III) en la biomasa [7], por 
lo que cada suplemente a base de Cr (III) debe ser evaluado. Por lo anterior, el objetivo 
de este trabajo consistió primeramente en la producción cultivos de levaduras 
biofortificadas con Cr (III) utilizando para ello dos cepas de levaduras: una cepa de 
levadura panadera de S. cerevisiae y una cepa probiótica, así como la utilización de dos 
medios de cultivo: un medio mínimo (YNB) y un medio rico (YPG) los cuales fueron 
enriquecidos con 25 y 250 mg L-1 de Cr (IIII). Una vez obtenidos los cultivos se procedió 
a evaluar el crecimiento, la cantidad de proteínas e incorporación de Cr a biomasa y 
distribución de Cr en las fracciones celulares. 
 
Parte Experimental 
Producción de levadura enriquecida con Cr (III) 
Inicialmente, se cultivó de manera individual las cepas de S. cerevisiae y S. boulardii en 
cajas de Petri con medio PDA (agar papa dextrosa). Posteriormente, para la obtención 
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de un preinóculo, mediante el uso de un asa estéril se tomó una colonia de cada cepa y 
se transfirió a tres matraces de 250 mL con 100 mL de medio YPG (compuesto por: 1.0 
% (m/v) de extracto de levadura, 2.0 % (m/v) de pectona y 2.0 % (m/v) de glucosa) o 
medio YNB (Base de nitrógeno de levadura, de Sigma-Aldrich No. de catalogo Y0626 y 
con 4 % (m/v) de glucosa). Los matraces fueron incubados toda la noche a 28 °C 
Posteriormente, las células fueron cosechadas mediante centrifugación a 3500 rpm por 
10 min y lavadas 3 veces con agua milli-Q estéril.  
Una vez obtenidas las células lavadas, y con la finalidad de llevar a cabo una rápida 
absorción de Cr a las células de levadura se llevó a cabo una preincubación de Cr-
levadura. Para ello, se colocaron en tubos Eppendorf de 2 mL una concentración de 1x109 
células y se agregó dependiendo del experimento, 0.1 mL y 1.0 mL de Cr (III) de una 
solución que contenía 25,000 mg L-1 al experimento con el medio YNB y YPG, 
respectivamente. El cromo utilizado fue en forma de sal de CrCl3. Los tubos con células 
y Cr (III) fueron incubados 30 min a 28 °C. Transcurrido el tiempo de incubación en 
presencia de cromo, el contenido de los tubos fue transferido a los matraces de 250 mL 
con 100 mL medio correspondientes Los matraces fueron incubados por 24 h a 150 rpm. 
A la par se realizaron los cultivos controles (sin cromo) para cada cepas y medio (todos 
los experimentos fueron realizados por triplicado). Al finalizar el tiempo de incubación, la 
biomasa fue centrifugada y lavada 2 veces con agua miliQ para eliminar el exceso de Cr.  
 
Determinación proteínas  
Para llevar a cabo la determinación de proteínas en la biomasa de las levaduras, se 
obtuvo un extracto libre de células mediante la hidrolisis con NH4OH de la siguiente 
manera: en un tubo Eppendorf se pesó 20 mg de biomasa de cada muestra y se añadió 
1 mL de NH4OH 0.1 N y se agitó con ayuda de un vortex [8]. El homogenado se dejó en 
calentamiento a 60 °C durante 1 hora. Finalmente, se centrifugó a 12 000 x g por 20 min 
para separar la pastilla del sobrenadante. Para la cuantificación de proteína se utilizó el 
Kit comercial QuantiPro TM BSA (QPBCA-1KT, de Sigma-Aldrich) que está basado en el 
ácido bicinconínico (BCA). 
 
Determinación elementos por MP-AES 
Para determinar el contenido de Cr total en biomasa, se pesó aproximadamente 50 mg 
de biomasa liofilizada de cada una de las muestras en tubos de vidrio para digestión acida 
y se agregó 1 mL de HNO3 concentrado ultrapuro. Los tubos fueron calentados a 80°C 
durante 20 minutos, posteriormente la temperatura se elevó a 120°C y se mantuvo por 3 
horas. Cumplido el tiempo las muestras se enfriaron a temperatura ambiente y 
posteriormente fue adicionado 1 mL de H2O2 y las muestras fueron calentadas 
nuevamente a 120°C por 30 minutos [9]. Posteriormente, la muestra se transfirió a un 
tubo y se llevó a un volumen de 2 mL con agua Mili-Q. Para el análisis de distribución de 
Cr, la pastilla y el sobrenadante del extracto libre de células fue secado en el SpeeVac y 
posteriormente las muestras digeridas con HNO3 siguiendo el protocolo de descrito 
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arriba. Las muestras fueron centrifugadas, diluidas y analizadas por la técnica analítica 
de emisión atómica con plasma sostenido por microondas (MP-AES). Las longitudes de 
onda monitoreadas para Cr fue 425.433 y 427.480 nm. La cuantificación se llevó a cabo 
mediante el método calibración externa, utilizando seis niveles de concentración (0, 0.03, 
0.05, 0.10, 0.33, 0.5 y 1.0 mg L-1 de Cr). 
Resultados y Discusión 
Evaluación de Crecimiento 
En la figura 1 se presentan los resultados crecimiento obtenidos del enriquecimiento con 
Cr (IIII) de las dos cepas de levadura y dos distintos medios de Cultivo. Para S. cerevisiae 
el enriquecimiento con Cr en el medio YPG causó un ligero aumento en la cantidad de 
biomasa (276 ± 47 mg) en comparación con la muestra control (231 ± 32 mg), sin 
presentar diferencias significativas. En YNB la presencia del Cr provoco disminución en 
la biomasa (160 ± 33 mg a 119 ± 16 mg, para el control y Cr (III), respectivamente), con 
diferencias significativa. Para S. boulardii, se observó que la presencia de Cr (III) en 
ambos medios ocasiona una disminución en la biomasa: en YPG va de 246 ± 30 a 205 ± 
7 mg y en YNB va de 193 ± 4 a 114.6 ± 20 mg. 
 

 
Figura 1. Comparación del crecimiento obtenido por el peso seco de la biomasa total de las levaduras. Las 
muestras de biomasa fueron liofilizadas después de 24 h de cultivo en medio YPG sin Cr (control) o 
enriquecidas con 250 mg L-1 de Cr (III) y en medio YNB sin Cr (control) o enriquecidas con 25 mg L-1 de Cr 
(III) para S. cerevisiae (izquierda) y S. boulardii (derecha). Letras diferentes indican diferencias significativas 
directas (p<0.05) entre medias según la prueba Tukey. (n=3 réplicas biológicas) 
 
Determinación de proteínas 
La determinación de proteínas se realizó en un extracto libre de células obtenido por la 
hidrolisis con HN4OH. Los parámetros analíticos obtenidos para la curva de calibración 
se presentan en la Tabla 1.  
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Tabla 1. Parámetros analíticos de la curva de calibración para la determinación de proteínas. 

Método Rango de calibración  Función de calibración  R2 LD LQ 

BCA 0.5- 30 µg/mL y=0.0146c + 0.0012 0.9955 0.20 µg/mL 0.50 µg/mL 

 
En la figura 2, se presentan los resultados de la cuantificación de proteína. Para S. 
cerevisiae la cantidad de proteína detecta fue entre 9.4 y 10.2 mg de proteína/100 mg de 
biomasa y no se observó diferencias significativas entre los dos medios de cultivo o la 
presencia de Cr. Por otra parte, para S. boulardii la cantidad de proteína producida en el 
medio YPG sin cromo fue similar que para S. cerevisiae y la presencia de Cr causa un 
incremento en las proteínas (11.1 mg de proteína/100 mg de biomasa). La mayor cantidad 
de proteína se detectó en medio YNB (14.6 mg de proteína/100 mg de biomasa). Sin 
embargo, en estas condiciones la presencia de Cr en el medio de cultivo causa una 
disminución en los valores de proteína (8.3 mg de proteína /100 mg de biomasa).  

 

 
Figura 2. Determinación de proteínas en extracto libre de células de las levaduras por el método de BCA. 
El extracto libre de células se obtuvo de la hidrolisis con NH4OH de 20 mg de biomasa obtenida después 
de 24 h de cultivo en medio YPG sin Cr (control) y enriquecidos con 250 mg L-1 de Cr (III) y medio YNB sin 
Cr (control) o enriquecidos con 25 mg L-1 de Cr (III) para S. cerevisiae (izquierda) y S. boulardii (derecha). 
Letras diferentes indican diferencias significativas directas (p<0.05) entre medias según la prueba Tukey 
(n=3 réplicas biológicas) 
 
Determinación de Cr total en biomasa y en la fracción citosólica y pastilla después hidrolisis con 
NH4OH 

En la figura 3 se presentan los datos de la concentración de Cr del fraccionamiento 
celular. Para la biomasa de S. cerevisiae enriquecidos con Cr en medio YPG, la mayor 
cantidad de cromo se encuentra en la fracción citosólica (108 μg Cr/g biomasa) con 

respecto a la pastilla (81 μg Cr/g biomasa); la suma de ambas fracciones presenta un 

porcentaje de recuperación del 67.2 % con respecto al total de cromo total en la biomasa 
(272 μg Cr/g). Para el medio YNB se tiene la misma tendencia que en medio rico, una 

mayor cantidad de cromo en la fracción citosólica (168 μg Cr/g biomasa) y menor 
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concentración de cromo en la pastilla (131 μg Cr/g biomasa), la suma de ambas 

fracciones presenta un porcentaje de recuperación total del 71.1 % con respecto al cromo 
total en la biomasa (391 μg Cr/g).  

En la cepa de S. boulardii, el enriquecimiento de Cr en medio YPG, causo la mayor 
concentración de Cr en la pastilla (278 μg Cr/g biomasa) en comparación con la fracción 

citosólica (178.9 μg Cr/g biomasa) y la suma de ambas fracciones presenta un porcentaje 

de recuperación de cromo entre de 107.2 % con respecto al cromo total en la biomasa 
(447 μg Cr/g). Para el medio YNB se obtuvo menor concentración de Cr en la pastilla 

(79.3 μg Cr/g biomasa) y mayor concentración en la fracción citosólica (145.9 μg Cr/g 

biomasa), recuperando 64 % de Cr de la suma ambas fracciones, respecto al Cr total de 
la biomasa (345 μg Cr/g).   

Conclusiones 
El enriquecimiento con Cr (III) en medio YNB, provoca una disminución del crecimiento 
del 25 y 50 % para S. cerevisiae y S. boulardii, respectivamente. No se observó diferencia 
en la cantidad de proteínas producida en las diferentes condiciones de cultivo, excepto 
para S. boulardii, que aumenta un 40 % en la cantidad de proteína en medio YNB con 
respecto los cultivos de S. cerevisiae o cuando se cultiva en medio YPG y una 
disminución de 50 % por presencia del Cr en el medio de cultivo. La concentración de Cr 
unido a biomasa en S. cerevisiae fue de 272 ± 76 y 447 ± 104 g Cr g-1 en medio YPG 
y YNB, respectivamente.  Mientras que para S. boulardii fue 391 ± 34 y 351 ± 30 g Cr g-
1 en medio YPG y YNB, respectivamente. En cuanto a la distribución de Cr en las 
fracciones, se observó que el Cr, se presenta principalmente en la fracción citosólica, 
excepto para S. cerevisiae cuando se cultivó en medio YPG. 

 
Figura 3. Cr total en pastilla y la fracción citosólica y su comparación con el Cr total incorporado en la 
biomasa de las levaduras determinado por MP-AES. La biomasa fue obtenida después de 24 h de cultivo 
en medio YPG enriquecido con 250 mg L-1 de Cr (III) o medio YNB enriquecido con 25 mg L-1 de Cr (III) 
para S. cerevisiae (figura de la izquierda) y S. boulardii (figura de la derecha). 
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Introducción 
En la actualidad a nivel mundial se buscan soluciones para controlar la contaminación y 

hacer que este llegue a niveles muy bajos, poco aceptable para el hombre, por ello se 

buscan soluciones el cual es el reciclaje de los envases tetra pak como protagonista en 

este proyecto. A nivel de reciclaje, el envase tetra pak, no está́ formado por material 

biodegradable y por tanto de no ser reciclado tardaría miles de años en degradarse. Por 

suerte, existen métodos de reciclaje para dicho envase que permiten reutilizar 

prácticamente por completo sus materiales.  A partir de su composición que comprende 

75% papel + 20% polietileno + 5% aluminio.  El aluminio es un 100 % apto para reciclaje 

obteniendo denominado «aluminio verde», ahorra en la fabricación hasta un 90 % de 

energía frente a la materia primaria [1]. Sin embargo, los métodos para la recuperación 

del aluminio son la calcinación que se lleva por encima de los 950 °C, el cual se requiere 

de cantidad de energía y genera gases que contaminan al medio ambiente. Otro de los 

casos es generar lixiviaciones donde se proponen sistemas ácidos o básicos, que son un 

peligro para el ambiente y los seres vivos [2].  El uso de los solventes eutécticos (DES) 

como en los ultimos años ha permitido generar lixiviados de diferentes metales Ni, Pd, 

Mg, Zn, entre otros. Han sido de gran interés el desarrollo de procesos amigables con el 

medio ambiente, debido a que están conformados por una o dos sales uno donante y el 

otro receptor de enlace de hidrógeno [3]. Es por ello, que su aplicación es factible en el 

reciclaje del aluminio a partir del tetra pak. Llegando a considerar una solución en el 

reciclaje y reutilización de los componentes del tetra pak. [4]. A partir de sus componentes 

es extraordinariamente sencilla, no genera ningún tipo de subproducto y no necesita 

ninguna etapa de purificación, por lo que su huella ecológica es idónea siendo muy simple 

y económico [5]. Es por ello, que en estre trabajo de investigación se aplicara el DES en 

la obtención de un lixiviado de los tetra pak en combinación con técnicas para generar la 

electro – recuperación del aluminio a bajo costo, con un cuidado de medio ambiente y a 

tiempos cortos. [6].   
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Parte Experimental  
En la parte experimental se describirá como se empezó el procedimiento de preparación 
y caracterización superficial. 
 

Preparación de los DES 
El primero el DES formulado de Cloruro de Colina–Urea (ChCl-U) con una relación molar 
1:2, ambos reactivos de Sigma Aldrich con 99% y 90% de pureza, respectivamente. Se 
calentó la mezcla a 90 ºC con una agitación constante durante 24 h. 
 
Generación de Lixiviados 
Obteniendo el DES se procede incorporar 3 g de tetra pak, se montó un sistema de 
recirculación. A 90 °C y en un baño de aceite se montó un matraz de bola que contiene 
DES + tetra pak por 24 h. 
Así mismo en 30 ml de DES se disolvió 15 g de la sal de Cloruro de Aluminio (AlCl3), para 
generar un sistema que nos permita generar una comparación de la señal del lixiviado.  
 
Evaluación Electroquímica 
Para la evaluación electroquímica utilizo un ponteciostato/galvanostato marca Admiral 
instruments con el software Squidstat User Interface, con una celda tipica de tres 
electrodos. Como electrodo de trabajo (EW) - carbón vítreo, contra-electrodo (CE) una 
barra de grafito y como electrodo pseudo referencia (ER) un alambre de plata. La técnica 
aplicada al DES, al AlCl3 y al lixiviado fue la voltamperometria cíclica en un intervalo de 
potencial de 0.85 a -2.3 V en sentido cátodico, a diferentes velocidades de barrido desde 
10 hasta 100 mV/s. Entre cada una de las pruebas se realizó una limpieza electroquímica 
aplicando un potencial de 0.1 V durante 5 min. 
 
Resultados y Discusión  
Los resultados de la técnica de voltamperometría cíclica permitiendo determinar las 
regiones de la lixiviación del aluminio de tetra pak, como se puede observar en la (Figura 
1). Claramente se puede observar, en el caso del DES- Reline no hay procesos de 
reducción u oxidación respectivamente se caracterizó con una velocidad de barrido de 
50 mV/s con un potencial que comenzó de 0.85 V en dirección de barrido catódico a 
temperatura ambiente. En la señal de la sal AlCl3 30 mM podremos apreciar mejor en b) 
donde su velocidad de barrido es de 50 mV/s en su potencial podemos apreciar y analizar 
el pico es de -1.5 a -2.0 V. Para determinar el intervalo para determinar el comportamiento 
del lixiviado con una misma velocidad de 50 mV/s solo la formación del pico se puede ver 
de mejor manera en un potencial de -0.7 a -2.3 V a temperatura ambiente, haciendo una 
comparación de componente haciendo énfasis que se encuentran en la misma zona, 
aunque se presenta un pequeño desplazamiento a valores más negativos en el lixiviado. 
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Figura 1. Comparación de voltamperometría del DES- Reline (-), sal de AlCl3 (-) y el lixiviado generado 

del tetra pak (-). 

 
Se realizó a diferentes velocidades de barrido de 10 en 10 mV/s en un rango que se inició 
de 30 hasta el 100 mV/s (Figura 2). Con un pico de reducción aproximadamente en una 
región de -2.0 a -2.5 V, la temperatura de trabajo es ambiente en todos los casos. En el 
sistema podemos observar las especies que se obtuvieron en el lixiviado, las 
voltamperometrías diferentes velocidades ayuda a indicar el control del proceso de masa 
analizando los picos, las velocidades de barrido que se efectuaron definen que el 
mecanismo de trasporte de la materia esta controlado por la difusión.   

 
Figura 2. Estudio de velocidad de voltamperometría cíclica del lixiviado con Reline del tetra pak para la 
electrorecuperación del Aluminio. 

b) 

 

b) 

a) 

 

a) 
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Conclusiones 
Comprobando con técnicas electroquímicas como es las voltamperometrías cíclicas se 
determine con el pico de reducción se pudo confirmar que es posible recuperar observar 
la señal del aluminio en el lixiviado, indicando que el DES- Reline es un disolvente para 
poder generar los lixiviados. También, los experimentos se llevaron a una temperatura 
ambiente indicando que la recuperación del aluminio podría ser de menor costo, ya que 
no se requiere un calentamiento. Se puede constatar los benecitos de la 
electrorecuperación de aluminio contenido en los envases de tetra pak. 
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Introducción 
El diflunisal (HDif), con nombre químico ácido (5-(2,4-difluorofenil)-2-hidroxibenzoico) 
(Figura 1), es un antiinflamatorio no esteroidal de la familia de los ácidos arilacéticos; 
presenta un valor de pKa de 3.3 [1].  Se utiliza para el tratamiento de la osteoartritis, 
artritis reumatoide y dolor moderado. Es un fármaco con efectos analgésicos, 
antiinflamatorios y antipiréticos, no narcótico de acción periférica [2].  

 
Figura 1. Estructura química del Diflunisal (HDif) 

 
La actividad terapéutica del diflunisal se asocia con su capacidad para inhibir 
competitivamente tanto la ciclooxigenasa 1 (COX-1) como la ciclooxigenasa 2 (COX-2), 
con mayor afinidad por la COX-1 [1]. 
Las ciclodextrinas (CDs) son oligosacáridos cíclicos constituidos por un número variable 

de unidades de D-glucosa, 6, 7 u 8 para las ciclodextrinas nativas   y © 
respectivamente (Figura 2) [3], unidas por enlaces α-(1,4) glucosídico (Figura 3a). La 
característica estructural más importante de estos compuestos es su conformación que 
delimita una cavidad interior relativamente apolar, siendo su exterior de naturaleza 
hidrofílica (Figura 3b). Estas tres CDs, presentan volúmenes aproximados de sus 
cavidades de 174, 262 y 427 Å3, respectivamente [4]. La cavidad interna de las CDs les 
permite formar compuestos de inclusión con una amplia variedad de moléculas 
hidrofóbicas, tanto en medio líquido como en estado sólido [5,6]. Un hecho característico 
es que, tras la formación del complejo de inclusión, el tamaño y la forma de la cavidad 
disponible permanecen prácticamente inalterados [7]. 
La titulación por calorimetría isotérmica (ITC, por sus siglas en inglés) es una técnica que 
funciona mediante la medición directa del calor (Q) que se libera o absorbe durante un 
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evento de enlace; determinando, en un solo experimento, la estequiometría de la reacción 
(N), la entalpía (∆H ) y la entropía (∆S ), de donde se puede obtener ∆G  y Kc [8]. 
En el presente trabajo, se determinó el perfil termodinámico de la formación de los 
complejos de inclusión entre el diflunisal y las ciclodextrinas α, β y γ (αCD, βCD y γCD) a 

pH de 7.0 y a una temperatura de 30 °C por ITC. 

 

 
 

Figura 2. Estructura química de las ciclodextrinas   y © [4]. 
 

 

  
Figura 3. a) Enlaces α-(1,4) glucosídicos. b) Estructura toroidal de una ciclodextrina.  

 
Parte Experimental 
Todas las disoluciones acuosas del fármaco y las diferentes ciclodextrinas se prepararon 

en buffer de fosfatos de concentración 0.1 M a pH 7.0; a estas condiciones de trabajo el 

diflunisal se encuentra en su forma aniónica (Dif─). Las concentraciones empleadas 

fueron de  9 × 10−4 𝑀 para el Dif─ y la concentración de las ciclodextrinas fue de  

9 × 10−3 𝑀. 

En el equipo ITC la disolución de Dif─ se colocó en la celda de reacción (V= 1.4303 mL), 

en la celda de referencia se usó agua desionizada ρ=18.2 MΩ cm; la disolución de cada 

CD se colocó en la jeringa de inyección. Las valoraciones se llevaron a cabo haciendo 

b) 

 

b) 

a) 

 

a) 
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20 inyecciones de 14 μL cada una. Cada inyección del valorante duro 28 s, con un 

intervalo de 300 s entre las inyecciones, permitiendo así que la señal calorimétrica 

generada por la complejación regrese a la línea base. El calor de dilución se midió 

colocando el buffer de fosfatos en la celda de reacción y valorando con la CD 

correspondiente.  

Los resultados calorimétricos fueron tratados con el programa PEAQ-ITC, el cual realiza 

un ajuste para obtener una curva de enlace, donde se puede derivar el perfil 

termodinámico del sistema en estudio. Para esto se debe asumir un modelo de enlace 

en lo que se conoce del sistema de estudio, mostrando una descripción matemática de 

las reacciones químicas que tienen lugar en el sistema.  El calor se calcula en función de 

los moles de ciclodextrina añadidos, indicado en el equilibrio químico de formación del 

complejo de inclusión: 

 𝐷𝑖𝑓− + 𝐶𝐷 ↔ 𝐷𝑖𝑓𝐶𝐷−             𝑙𝑜𝑔 𝑙𝑜𝑔 𝐾𝑐     (1) 

El software PEAQ-ITC minimiza la función error U, Ecn. 2, mediante una regresión no 

lineal. La curva teórica se calcula utilizando la Ecn. 3 (𝑄𝑐𝑎𝑙𝑐
𝑖 ) la cual se compara con el 

dato experimental (𝑄𝑒𝑥𝑝
𝑖 ) de la i-ésima adición, ajustando el ∆H de la especie DifCD–

formada en el proceso de titulación.  

𝑈 = ∑𝑖 (𝑄𝑐𝑎𝑙𝑐
𝑖 − 𝑄𝑒𝑥𝑝

𝑖 )2     (2) 

 

𝑄𝑐𝑎𝑙𝑐
𝑖 = ∆𝑛𝐷𝑖𝑓𝐶𝐷−∆𝐻𝐷𝑖𝑓𝐶𝐷−     (3) 

donde:  

∆𝑛𝐷𝑖𝑓𝐶𝐷− = 𝑛𝐷𝑖𝑓𝐶𝐷−
𝑖 − 𝑛𝐷𝑖𝑓𝐶𝐷−

𝑖−1                (4) 

La Ecn. 4 corresponde a los moles formados de DifCD– en la adición del i-ésimo volumen 

de ciclodextrina. Para calcular 𝑛𝐷𝑖𝑓𝐶𝐷−
𝑖  en el i-ésimo punto de la titulación, se consideran 

la reacción de formación del complejo DifCD– (a partir de sus componentes CD y Dif–) y 
su constante de equilibrio. 

Resultados y Discusión 
La Figura 4 muestra los termogramas (gráficos del lado izquierdo) y las curvas de enlace 
(gráficos del lado derecho) obtenidos durante los experimentos y el proceso de ajuste. La 
estequiometría considerada en los ajustes del programa PEAQ-ITC fue 1:1 (Dif –:CD). 
Los termogramas confirman la interacción entre Dif─ con αCD, βCD y γCD, se observa 

que al momento de la adición de las CDs sobre el diflunisal se eleva la temperatura con 
respecto a la celda de referencia, por lo cual el equipo disminuirá la temperatura de la 
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celda de reacción para así poder igualarla en ambas celdas. La presencia de picos por 
debajo de la línea base en el termograma indica un proceso exotérmico, con entalpía 
negativa. 
En la Tabla 1 se presentan los resultados termodinámicos obtenidos con ayuda del 
programa PEAQ-ITC, en el cual se realiza una resta entre los termogramas de inclusión 
y dilución para todos los complejos. Para el caso del sistema Dif–/αCD no se lograron 

obtener buenos ajustes y por lo tanto, tampoco resultados con significado físico de los 
parámetros termodinámicos. Esto se atribuye a que el volumen de la cavidad de la αCD 

es de 174 Å3, mientras que el volumen molecular del Dif– es de 257 Å3, por lo que el 
diflunisal tendría dificultad estérica para incluirse dentro de la cavidad de la αCD. 

Como era de esperarse, para los sistemas Dif–/βCD y Dif–/γCD, los valores del ∆H  son 

negativos, siendo más exotérmica la formación del complejo Dif–/βCD y menos 

exotérmica para el complejo de inclusión Dif–/γCD. Los datos de ∆G  indican que la 

formación de los complejos de inclusión es espontánea, siendo la más favorecida la del 
complejo Dif–/γCD.  Por otro lado, analizando la entropía, se aprecia que para la formación 

de los complejos Dif–/γCD existe un mayor desorden en el sistema (–T∆S  negativos y 

por lo tanto ∆S <0), lo cual puede atribuirse a la alta deshidratación de la cavidad de γCD 

al momento de incluirse el diflunisal.  

Termograma Curva de enlace 
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Figura 4. Termogramas y curvas de enlace para la interacción de Dif– con las CDs. Las curvas superiores 
en las gráficas de la derecha corresponden al calor de dilución.  
 

Tabla 1. Resultados fisicoquímicos de los complejos de inclusión. 

Experimento  Dif–/αCD Dif–/βCD Dif–/βCD Dif–/γCD Dif–/γCD 

Estequiometría — 1:1 1:1 1:1 1:1 

∆H° (kcal/mol) — −4.19 ± 0.28  −3.66 ± 0.24  

∆G° (kcal/mol) — −4.75  −5.16  

–T∆S° 

(kcal/mol) 

— −0.56  −1.5  

log Kc (M-1) — 3.43 3.23 3.72 4.74 

χ2 — 0.012  0.035  

 
Conclusiones 
El proceso de inclusión para la formación de los complejos en los sistemas Dif–/βCD y 

Dif–/γCD a 30 ºC y a pH de 7.0, es espontáneo y exotérmico. Los complejos que se forman 

en cada sistema son: el complejo 1:1 (Dif–/βCD) para el primer sistema, y el complejo 1:1 

(Dif–/γCD) para el segundo sistema. Para el caso de la interacción de Dif– con αCD, no 

se lograron obtener parámetros termodinámicos debido a que el volumen molecular del 
fármaco aniónico es mayor que la cavidad interna de la αCD. 

Comparando la aportación de la entalpía (∆H ) y de la entropía (∆S ) al valor de la energía 
libre de Gibbs (∆G ), es posible decir que la inclusión es impulsada por la entalpía y no 
por la entropía. 
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Introducción 
Los parabenos son alquil esteres del ácido p-hidroxibenzoico que se utilizan como 
conservadores en productos farmacéuticos, cosméticos y alimentos [1]. Los 
parahidroxibenzoatos como el resto de los conservadores, son un grupo de compuestos 
con probadas propiedades antimicrobianas que se han utilizado en una gran variedad de 
productos durante décadas. Aunque el nivel de toxicidad de estos compuestos es bajo 
se han clasificado como sustancias disruptoras endocrinas. Recientemente, se ha 
reportado una relación entre la exposición prolongada y el cáncer de mama [2]. Debido a 
su uso generalizado, se ha incluido a los parabenos entre los llamados Contaminantes 
Emergentes ya que debido a las cantidades utilizadas en productos de cuidado personal 
y farmacéuticos no se eliminan totalmente durante el tratamiento de aguas residuales y 
pueden encontrarse en diferentes compartimientos ambientales [3]. Las propiedades 
químicas de los parabenos varían con las características de la cadena alquílica del éster, 
siendo el metilparabeno el más hidrofílico, con una solubilidad de 2500 mg/L y un 
coeficiente de partición de 1.96, mientras que el bencilparabeno es el menos polar con 
una solubilidad en agua de 23.4 mg/L y un log P de 3.56 [4]. Se sabe que la actividad 
microbiana de los parabenos mejora con el incremento en la longitud de la cadena 
alquílica éster; sin embargo, el uso de parabenos con cadenas muy largas es limitado 
debido a problemas de solubilidad. La estrategia más común es emplear mezclas de 
parabenos con el fin de obtener una actividad antimicrobiana adecuada [5]. El análisis de 
parabenos se realiza normalmente por cromatografía líquida, aunque también se ha 
reportado el uso de la cromatografía de gases-masas [1]. Para la extracción se han 
reportado diversas técnicas como extracción líquido-líquido, extracción asistida por 
ultrasonidos, extracción soxhlet, extracción en fase sólida, microextracción en fase sólida, 
microextracción líquido-líquido dispersiva, entre otras [1,5]. En este trabajo se presenta 
el desarrollo de un método por extracción en fase sólida y cromatografía líquida de alta 
resolución para el análisis de parabenos en productos de cuidado personal. 
 
Parte Experimental 
Reactivos 
Para el desarrollo del trabajo se utilizaron estándares de metilparabeno, etilparabeno, 
propilparbeno, butilparabeno y bencilparabeno (Sigma Aldrich), ácido fórmico (Sigma 
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Aldrich), acetonitrilo grado HPLC (JT Baker) y agua desionizada, obtenida de un 
purificador de agua Purelab Flex (Elga Veolia).  
 
Análisis espectrofotométrico  
En las primeras tapas del desarrollo del método de extracción, los parabenos se 
determinaron espectrofotométricamente, utilizando un espectrofotómetro (DU-7500, 
Beckman Coulter), obteniendo la absorbancia a 254 nm. 
 
Análisis cromatográfico 
Para determinar la concentración de los parabenos incluidos en este trabajo en los 
extractos, obtenidos en la etapa de preparación de la muestra, se empleó un método 
cromatógrafico, previamente desarrollado y validad en nuestro laboratorio. El análisis se 
realizó utilizando un cromatógrafo de líquidos (Serie 1100, Hewlett Packard) equipado 
con desgasificador en línea, automuestreador, horno para columna y detector UV-Vis de 
longitud de onda variable. La columna utilizada fue una Discovery HS-F5-3 (15 cm x 2.1 
mm, 3 µm; Supelco) que se mantuvo a 45 °C. La elución se realizó en modo gradiente 
utilizando como solventes una solución acuosa de ácido fórmico 0.1 % y acetonitrilo a un 
flujo de 0.2 ml/min. El programa de gradiente inició con un 40% de acetonitrilo, 
manteniendo por 10 min. Se incrementó a 80% en 2 min y se mantuvo por 3 min más, 
para posteriormente regresar a las condiciones iniciales en 1 min dejando acondicionar 
la columna por 9 min.  
El volumen de inyección fue de 3 µL. Las fases móviles se filtraron con membranas de 
nylon (0.45 µm,47 mm; Millipore) y se sonicaron antes de su uso. 
 
Extracción en fase sólida (SPE) 
Para la SPE se utilizaron cartuchos Supelclean Envi-18 de 500 mg (SUPELCO), que 
están rellenos de una fase inversa C18, y una estación de vacío de 12 puertos Visiprep 
(SUPELCO). El flujo de solventes y muestras se mantuvo a 0.5 mL/min. Antes de usarse, 
los carutuchos fueron acondicionados pasando con 5 mL de acetonitrilo y 5 mL de mezcla 
agua-acetonitrilo 90:10. Para determinar el volumen de ruptura se pasaron 15 mL de una 
solución acuosa de parabenos, cada uno a una concentración de 20 ppm, con 10 % v/v 
de acetonitrilo y 0.1 % v/v de ácido fórmico. Se colectaron fracciones de 1 mL y la 
presencia de los parabenos se determinó espectrofotométricamente a 254 nm. Para 
establecer las condiciones de elución, se realizó la extracción de los analitos en un 
cartucho previamente acondicionado. Para ello, se hicieron pasar por el cartucho 10 mL 
de una solución acuosa de parabenos, cada uno a una concentración de 20 ppm, con 10 
% v/v de acetonitrilo y 0.1 % v/v de ácido fórmico, posteriomente se introdujo una etapa 
de lavado con 2 mL de agua. Para eluir se pasaron 5 mL de acetonitrilo, colectando 
fracciones de 0.5 mL que fueron leídas en espectrofotómetro a 254 nm. Para evaluar el 
desempeño del método propuesto se realizó el análisis de una solución de estándares 
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de parabenos a un nivel de concentración de 20 ppm cada uno. El método desarrollado 
fue también utilizado para el análisis de una muestra de enjuague bucal. 
 
Resultados y Discusión 
Los parabenos incluidos en este trabajo (metilparabeno, etilparabeno, propilparbeno, 
butilparabeno y bencilparabeno) son ésteres del ácido 4-hidroxibenzoico que tienen 
coeficientes de distribución entre 1.96 y 3.6, por lo que para la extracción se decidió 
utilizar cartuchos de SPE de fase inversa C18. El procedimiento propuesto de SPE inició 
con una etapa de limpieza y acondicionamiento que se realizó con acetonitrilo y una 
mezcla agua-acetonitrilo 90:10. Posterior a la preparación del cartucho, se continuó con 
la etapa de carga de la muestra. Durante la optimización se pasaron por el cartucho las 
soluciones conteniendo a los parabenos que tenían una composición similar, ya que se 
adicionó un 10 % de acetonitrilo para mantener la humectación del cartucho. Para 
asegurar que los analitos se encontraran en su forma protonada (pKa’s 8.4-8.5 [4]) y 
favorecer así su retención en la fase extractante, antes de la extracción todas las 
soluciones de parabenos se adicionaron con ácido fórmico (0.1 % v/v).  
El volumen de muestra a extraer se estableció determinando el volumen de ruptura. Este 
parámetro indica cuál es el volumen máximo que se puede hacer pasar por un 
determinado tipo de cartucho determinado sin que se produzcan pérdidas [6]. Se 
encontró que los analitos empezaban a eluir después de 10 mL de muestra, por ello este 
fue el volumen seleccionado de muestra a analizar. Para eliminar el solvente de la 
muestra residual y compuestos con baja retención, se introdujo una etapa de lavado con 
2 mL de agua. Considerando la solubilidad de los parabenos y la fase móvil del método 
cromatográfico, la elución se realizó con acetonitrilo. Para establecer los volúmenes 
óptimos se realizó la extracción de 10 mL de una mezcla de parabenos y se eluyó con 5 
mL de acetonitrilo, colectando fracciones de 0.5 mL. En base a estos experimentos se 
decidió desechar los primeros 0.5 mL y colectar el siguiente mL para posteriormente 
analizarlo por cromatografía líquida. 
Para evaluar el desempeño del método, una mezcla acuosa de los parabenos (20 ppm) 
se sometió al análisis por SPE y cromatografía líquida. Para la cuantificación se 
construyeron curvas de calibración para cada analito, con cinco niveles de concentración 
entre 0.4 y 80 mg/L. En todos los casos se obtuvo una relación lineal con coeficientes de 
determinación y de correlación mayores a 0.99 (Tabla 1). Con las concentraciones 
obtenidas para las soluciones extraídas se calculó el % de recobro y la desviación 
estándar relativa para cada parabeno. La recuperación más baja (89.4 %) se obtuvo para 
el metilparabeno y la más alta para el propilparabeno 107.7 %, mientras que para el 
etilparabeno la recuperación fue de 107.4 %, para el butilparabeno de 98.8 % y para el 
bencilparabeno de 104.7 %; en todos los casos la desviación estándar relativa fue menor 
al 6 %. Además, el factor de enriquecimiento se calculó dividiendo la concentración 
obtenida para el extracto entre la concentración obtenida para una solución sin extraer, 
los valores obtenidos variaron entre 8.9 y 10.8. El método propuesto se aplicó al análisis 
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de una muestra de enjuague bucal comercial, acidificada (ácido fórmico 0.1 % v/v) y 
adicionada con 10 % v/v de acetonitrilo. Fue posible detectar la presencia de 
metilparabeno a una concentración de 90 mg/L y, aunque la muestra presenta señal para 
otros compuestos, no coincide con el tiempo de retención de los analitos. En la Figura 1 
se presentan los cromatogramas obtenidos para un estándar de 20 ppm cada uno de los 
analitos y el cromatograma de la muestra de enjuague bucal que contenía el 
metilparabeno y que se adicionó con los estándares de parabenos (5 ppm). 
 
Tabla 1. Curvas de calibración obtenidas para metilparabeno, etilparabeno, propilparabenos, butilparabeno 
y bencilparabeno.  

Analito Pendiente Intercepto Coeficiente de 
determinación (r2) 

Metilparabeno 91.2846 0.3376 0.9999 

Etilparabeno 83.0408 -7.2590 0.9998 

Propilparabeno 76.9212 -34.1382 0.9997 

Butilparabeno 73.8069 26.0322 0.9986 

Bencialparabeno 60.5041 5.4981 0.9998 

 
 

 
Figura 1. Cromatogramas obtenidos para: A) una solución acuosa de parabenos a una concentración de 
20 ppm y B) para una muestra de enjuague bucal adicionada con parabenos (5 ppm) extraída con el método 
de SPE y cromatografía líquida propuesto. 1. Metilparabeno, 2. Etilparabeno, 3. Propilparabeno, 4. 
Butilparabeno, 5. Bencilparabeno. 
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Conclusiones 
En el presente trabajo se desarrolló un método de SPE con cartuchos de fase inversa 
C18 combinado con cromatografía líquida de alta eficiencia que presentó exactitud y 
precisión adecuadas con recobros entre 89.4 y 107.7% y % DER menores al 6%. El 
método desarrollado es simple, rápido y permite concentrar los analitos 10 veces. El 
método propuesto se aplicó satisfactoriamente al análisis de un enjuague bucal 
comercial, sin que se detectara la interferencia de los componentes de la matriz.  
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Introducción 
En este trabajo se hizo una extracción de Lantano por medio de las baterías de Ni-MH, 
se determinó el impacto de las baterías en la sociedad y la contaminación que llegan a 
provocar en el aire, agua y el mal reciclaje. Las bacterias eléctricas son una fuente de 
energía bastante usada en la actualidad como forma de obtener corriente eléctrica de 
una fuente no fija. La energía eléctrica que almacena es consecuencia de la acción 
química de la pila eléctrica. En el 2007, el mercado de las baterías y acumuladores 
portátiles alcanzó de forma aproximada los 450 millones de unidades, cuyo peso total se 
estima en 12.500 toneladas, repartidas entre baterías estándar, baterías de automóvil, 
acumuladores de teléfonos móviles y otros acumuladores recargables.  
Cuando una batería pierde su capa protectora quedan expuestos una serie de metales 
pesados que producen efectos notoriamente nocivos para el ecosistema y nuestra salud, 
entre los que figuran el zinc, cadmio, plomo, mercurio entre otros. Es por ello que es 
importante generar la recuperación de ellos, debido a que algunos presentan una alta 
capacidad de contaminante. Sin embargo, la extracción y recuperación hidrometalurgia 
del Ni y Co está basada en procesos como: lixiviación ácida, trituración, molienda, 
secado, procesos pirometalúrgicos para las menas de sulfuros, lateritas (que incluyen 
óxidos y silicatos) y arseniuros, siendo los más importantes los sulfuros y lateritas, 
utilizando como medio lixiviante al ácido sulfúrico (H2SO4) pero la disponibilidad de menas 
de sulfuros ha decrecido notablemente en los últimos años. México al no ser un país 
productor de estos metales, requiere de comprarlos e importarlos de diversos países 
como Canadá, Australia, China, Rusia e Indonesia. Dados los elevados costos es 
necesario encontrar otras fuentes a partir de las cuales se puedan recuperar estos 
valiosos metales 
En los años setenta, se desarrollaron aplicaciones espaciales para las baterías de níquel 
e hidrógeno (NiH2) [1] y, en la década de los noventa, aparecieron en el mercado las 
baterías secundarias que comprenden a las baterías Ni-Cd y Ni-MH, estas últimas 
compuestas por un 25% de Ni e hidróxido de potasio. Estas baterías dada, su alta 
capacidad de carga rápida y, larga vida útil, son utilizadas en teléfonos móviles, cámaras 
digitales, computadoras y vehículos híbridos eléctricos [2]. 

mailto:williamso@tese.edu.mx


 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      612 

 

 

Las baterías Ni-MH contienen una variedad de elementos metálicos, como las tierras 
raras presentes en grandes cantidades de, más del 50% en peso [3], lantano, neodimio, 
cerio, praseodimio, y en cantidades importantes el níquel y cobalto, estos componentes 
presentan aplicaciones en tecnologías actuales, p. ej. las baterías en automóviles 
híbridos y componentes de equipos electrónicos, lo que las vuelve importantes desde el 
punto de vista económico, industrial, tecnológico y ambiental [4]. Pero, estos elementos 
se encuentran formando compuestos químicos, dentro de los cuales existen óxidos 
metálicos. 
En otros países, se ha comenzado a trabajar en procesos de recuperación de metales a 
partir de materiales que son considerados un desecho, como lo  son las baterías, lo cual 
ha dado origen a diversos métodos de recuperación, que incluyen procesos 
pirometalúrgicos, hidrometalúrgicos o ambos piro-hidrometalúrgicos, que permiten la 
separación selectiva. En la hidrometalurgia se emplean medios ácidos concentrados en 
una etapa de lixiviación para transferir metales de interés desde la fase sólida a la 
solución acuosa. Uno de los ácidos mayormente empleados es el ácido sulfúrico (H2SO4) 
concentrado con una capacidad de recuperación de hasta 80% de tierras raras 
contenidas en baterías gastadas Ni-MH [5]. 
Como es sabido, los procesos hidrometalúrgicos generan millones de toneladas de 
desechos del producto de los procesos de molienda y lixiviación en la extracción de 
metales, que potencialmente pueden dañar el medio ambiente, al mismo tiempo que 
representan un riesgo para las personas que entran en contacto con ellos, pues muchas 
veces son desechados de una manera poco responsable, contaminando las aguas 
subterráneas [6]. 
Existen diversas metodologías descritas en la literatura dentro de las cuales se 
encuentran la deposición química y la extracción por solventes, los cuales presentan 
algunas desventajas en cuanto al uso de reactivos costosos y métodos complicados [7]. 
Una excelente alternativa son los métodos electroquímicos, los cuales presentan ventajas 
respecto a los métodos tradicionales, como son bajo costo, el casi nulo uso de reactivos 
costosos, y una importante reducción del tiempo de recuperación, además que se puede 
hacer una recuperación selectiva de los metales. Adicionalmente, el uso de los DEP en 
electroquímica presenta la ventaja adicional de que no se tiene la influencia del disolvente 
presente, es decir, los procesos de oxidación-reducción del agua, con lo que el intervalo 
de potencial en la cual se puede trabajar es mayor, lo que implica que se recupera de 
una manera más eficiente los metales contenidos en el lixiviado [8].  
En recientes investigaciones, se ha demostrado que la electrodeposición de metales en 
los DEP es favorecida y fácilmente separable del electrolito. En diversos reportes 
científicos se ha estudiado la cinética de la electrodeposición, por medio de técnicas 
electroquímicas como voltamperometría cíclica y cronoamperometría, y se ha 
demostrado que un cambio del DEH del DEP (p. ej. etilenglicol a urea) produce un cambio 
en el mecanismo de nucleación y crecimiento de progresivo a instantáneo 8. Por lo 
anterior, en el presente trabajo, se estudió la capacidad que tienen dos diferentes DEP 
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en la lixiviación del contenido de baterías Ni-MH, y se recuperaron los metales de interés 
mediante técnicas electroquímicas [9]. 
 
Parte Experimental 
Sistemas lixiviantes 
Primero el DES formulado de Cloruro de Colina–Urea (ChCl-U) con una relación molar 
1:2, ambos reactivos de Sigma Aldrich con 99% y 90% de pureza, respectivamente, se 
calento a 90 ºC con una agitación constante durante 24 h para su completa disolución. 
Con un volumen de 30 ml de cada uno de los disolventes, se adiciono 3 g de solidos de 
batería en un recirculador. Reline con una sal de lantato 50 mM para el patron de señal. 
Para los sistemas de DES se aplicará un intervalo de temperatura desde ambiente hasta 
los 60 ºC con agitación constante durante 24 h. 
 
Caracterización Electroquímica 
Para el estudio electroquímico se utilizará una celda típica de tres electrodos, como 
electrodo de trabajo (EW) - carbón vítreo, contra-electrodo (CE) una barra de grafito y 
como electrodo pseudo referencia (ER) un alambre de plata.  
En la técnica de voltamperometría cíclica se realizará el análisis en el sentido catódico, 
para determinar los procesos de reducción. A una velocidad de barrido (mV/s) desde una 
velocidad de 10 hasta 100 mV/s. Determinando la ventana de trabajo donde se observen 
claramente los procesos rédox, es especial los de reducción. Para las técnicas 
electroquímicas se requierio un Potenciostato-Galvanostato de la marca (Biologic) con 
con una celda electroquímica. 
 
Resultados y Discusión 
Los resultados obtenidos de la metodología, se analizan las señales del DES, sal de 
lantano y lixiviado. Donde observamos en la Figura 1, para el caso del blanco (DES) no 
presenta  señal indicando que el DES no interfiere en la señal del lantano. Esto permite 
que el sistema no genere reacciones parásitos que se observen y que modifiquen la 
señal. La sal de Lantano presenta un intervalo en el pico de reducción desde -0.5 a -1.1 
V, indicándonos donde nos permitió encontrar el pico al analizar el lixiviado. En el caso 
del lixiviado el intervalo donde se encuentra el pico de reducción del lantano se presenta 
entre -0.9 a -1.05 V, donde se analizó el sistema.  
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Figura 1. Comparación de voltamperometría del DES- Reline (-), sal de lantano (-) y el lixiviado generado del cátodo 
de la batería Ni-HM (-). 

 
Se realizó el estudio de velocidad de barrido por medio de la técnica voltamoerometría a 
diferentes voltajes y un tiempo determinado para obtener distintos ciclos como se muestra 
en la Figura 2, en la gráfica (a), en las gráficas posteriores (b y c) se compararon  los 
diferentes puntos mínimos del estudio de velocidad en una regresión lineal para observar 
el comportamiento de las mismas. En este caso las gráficas nos indica que es mayor la 
absorción y se lleva un proceso de nucleación máximo para observar las especies que 
se obtienen en el lixiviado. Así mismo se observa con más detenimiento que la difusión 
(r2) se forma con mayor presencia en la raíz de velocidad de barrido como se muestra en 
la gráfica c).  
 

 
Figura 2. a) Estudio de velocidad de voltamperometría de los lixiviados con Reline del cátodo de las baterías de Ni-
HM y estudio de la relación de la velocidad y corriente de pico b) lineal y c) la raíz de la velocidad de barrido. 

a) 
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Conclusiones 
La aplicación de técnicas electroquímicas, permite ser una metodología económica y 
también de corto tiempo de ejecución. Así mismo el poder darle una segunda vida al 
contenido de tierras raras contenidas en baterías, en el caso particular el lantano. La 
recuperación de lantano, basado en un lixiviado de una pila de Ni-HM usada con 
disolventes eutécticos profundos es posible, por medio de las técnicas electroquímicas 
(voltamperometría cíclica), que nos permite una solución rápida y eficiente para obtener 
resultados en corto plazo.  
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Introducción 
Los compuestos absorbentes de la radiación UV son sustancias que se añaden a los 
productos cosméticos con la finalidad concreta de proteger la piel o los productos, de 
determinados efectos dañinos de dichos rayos. Los filtros UV (FUV) se pueden dividir en 
dos grupos: filtros inorgánicos o físicos y filtros orgánicos o químicos, entre los filtros 
químicos se encuentran los derivados de la benzofenona. [1] 
Los filtros UV se utilizan en productos de protección solar y en otros productos de cuidado 
personal como cosméticos, cremas, lociones, aerosoles para el cabello, tintes, champú, 
etc. Después de ser utilizados, los filtros UV pueden ingresar al medio acuático a través 
de rutas directas o indirectas. En el ambiente acuático estos compuestos han sido 
considerados como tóxicos para los organismos acuáticos, por lo que la descarga 
continua y crónica hace que la exposición a ellos suponga un riesgo para los organismos 
acuáticos. [2] 
De las principales preocupaciones por la presencia de productos para el cuidado personal 
en el medio acuático es su capacidad para interferir con el sistema endocrino de las 
especies marinas, puede producir efectos indeseados como: alteración de las funciones 
sexuales de los animales causando feminización, disminución de la fecundidad y 
anormalidades en el desarrollo de algunos organismos. [3] 
Una de las técnicas que se puede utilizar para la separación y preconcentración de los 
filtros ultravioleta es la extracción líquido-líquido. En dicha técnica se emplea un sistema 
ternario de disolventes: el primero de ellos es la muestra acuosa en la que se encuentran 
los analitos de interés, el segundo es el extractante el cual es un disolvente orgánico 
inmiscible con la muestra y en el que el analito es más soluble que en la fase acuosa, y 
el tercero es el disolvente dispersante que consiste en un disolvente orgánico miscible 
tanto con la muestra acuosa como con el extractante y que actúa como puente entre 
ambos. [4] 
Las ventajas que presenta la microextracción líquido-líquido dispersiva es que, 
regularmente, no es necesaria la concentración del disolvente al final del proceso de 
extracción por lo que no se introducen impurezas o en caso de necesitarse, el 
procedimiento es rápido por los volúmenes bajos de disolvente utilizados. Además, de la 
reducción del tiempo de extracción y el volumen de disolventes tóxicos. [5] 
El análisis de filtros UV se puede realizar mediante la cromatografía de líquidos de alta 
resolución (HPLC) que es una de las técnicas más utilizadas debido a que se trata de 
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compuestos orgánicos fácilmente liposolubles, que son mezclados habitualmente en 
formulaciones y por lo tanto dificultan su medida directa sin previa separación. [1] 
La hidroxibenzofenona y la dihidroxibenzofenona, son metabolitos de la oxibenzona, uno 
de los ingredientes comunes en los filtros solares empleados en productos cosméticos y 
protectores solares. Estos contaminantes son desechados en las aguas residuales hacia 
cuerpos de agua natural.  
De esta forma, el objetivo del trabajo es optimizar el sistema de disolventes de la 
extracción líquido-líquido dispersiva que permita la separación de las tres benzofenonas 
en muestras de agua potable. 
 
Parte Experimental 
Condiciones del análisis cromatográfico  
Se optimizaron las condiciones de separación por HPLC para el análisis de los filtros 
ultravioleta estudiados, los análisis fueron realizados en un Cromatógrafo de líquidos de 
la marca Agilent Technologies modelo 1100 con detector UV/Vis. El volumen de inyección 
fue de 20 μL y para la separación se empleó una columna Zorbax C18 de 4.6 x 150 mm 

con un diámetro de partícula de 3.5 μm. La temperatura fue controlada a 40 ºC y se 
empleó una elución isocrática con acetonitrilo (65%) y agua (35%) a un flujo de 1.2 mL 
min-1. La detección se realizó a la longitud de onda de 290 nm y el tiempo de análisis 
programado fue de 5 minutos.  
 
Muestras fortificadas con los FUV 
Para la optimización del método se utilizaron muestras de 10 mL de agua potable 
fortificadas con los estándares de hidroxibenzofenona, dihidroxibenzofenona y 
oxibenzona a una concentración de 1μg/mL, cada uno. 

 
Optimización de la extracción líquido-líquido de las benzofenonas 
Se probaron distintas mezclas de disolventes variando el volumen y el tipo de disolvente 
extractante y dispersante. Los disolventes empleados como disolvente dispersante 
fueron acetonitrilo, acetona y metanol, mientras que el cloroformo y diclorometano fueron 
evaluados como disolventes extractante. 
 
Condiciones óptimas de extracción de las benzofenonas mediante microextracción 
líquido-líquido dispersiva.  
Para la extracción de los analitos se utilizó una mezcla de 2 mL de acetonitrilo como 
disolvente dispersante y 1 mL de cloroformo como disolvente de extracción, una relación 
de volúmenes usada en diferentes trabajos que utilizan la técnica de forma tradicional. 
[6, 7].  La mezcla de disolventes se inyectó rápidamente en un tubo de centrifuga que 
contenía 10 mL de agua fortificada, introduciendo la aguja de la jeringa en el seno de la 
muestra. Después se homogenizó la mezcla durante 15 segundos empleando un vortex 
y se centrifugó a 4000 rpm durante 3 minutos para separar las fases. Después de separar 
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las fases, el cloroformo se colocó en un vaso de precipitados de 5 mL y se evaporó a 
sequedad calentando en un baño de agua a 40 ºC. El residuo se resuspendió con 0.5 mL 
de una mezcla de MeOH (85%) y agua (15%), se filtró con acrodiscos de nylon de 0.45 
μm y se inyectó al sistema de HPLC.  

 
Resultados y Discusión 
Condiciones del análisis cromatográfico 
Las condiciones cromatográficas permiten separar de manera adecuada los analitos de 
oxibenzona, hidroxibenzofenona y dihidroxibenzofenona. En la figura 1 se muestra un 
ejemplo de los cromatogramas obtenidos. 
 

 
Figura 1. Cromatogramas obtenidos con el sistema DLLME-HPLC para: (a) disolución estándar a 20 

μg/mL, (b) muestra blanco y (c) extracto de una muestra fortificada a 1 μg/mL. 1.Hidroxibenzofenona, 

2.Dihidroxibenzofenona y 3.Oxibenzona 
 
Optimización de la extracción de benzofenonas por microextracción líquido-líquido 
dispersiva. 
El disolvente de extracción que permite obtener los mejores recobros de los filtros 
ultravioleta fue el cloroformo, ya que proporciona las señales más altas para las 
benzofenonas, particularmente para la oxibenzona. En la tabla 1 se muestran los 
resultados obtenidos del porcentaje de recobro de los analitos y la desviación estándar 
relativa de los datos al realizar la extracción por triplicado utilizando metanol como 
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disolvente de dispersión y variando el disolvente de extracción. En la figura 2 se 
encuentran los resultados representados de manera gráfica.  
Posteriormente se comparó el porcentaje de recobro y la repetibilidad de la extracción 
variando el disolvente de dispersión. En la tabla 2 se muestran los resultados obtenidos 
del porcentaje de recobro de los analitos y la desviación estándar relativa de los datos al 
realizar la extracción por triplicado utilizando cloroformo como disolvente de extracción y 
variando el disolvente de dispersión.  
 
Tabla 1. Resultados de la eficiencia de la DLLME empleando cloroformo y metanol como sistema de 
disolventes. 

No Analito 
% de recobro 

promedio 
(n=3) 

%DER 

1 Hidroxibenzofenona 59.60 9.98 

2 Dihidroxibenzofenona 53.46 1.65 

3 Oxibenzona 50.38 3.01 

 
 

 
Figura 2. Optimización del disolvente de extracción para la recuperación de las benzofenonas estudiadas, 
utilizando metanol como disolvente dispersante. 
 
Tabla 2. Resultados de recobro utilizando acetonitrilo y cloroformo como disolventes de dispersión y de 
extracción, respectivamente. 

No Analito 
% de recobro 

promedio 
(n=3) 

%DER 

1 Hidroxibenzofenona 82.63 1.12 

2 Dihidroxibenzofenona 83.65 0.51 

3 Oxibenzona 30.34 23.78 
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En la Figura 3 se muestran los resultados de la extracción empleando metanol y 
acetonitrilo. 
 
El método sigue en desarrollo y se optimizará el tiempo de agitación en vórtex para 
evaluar si mejora el recobro y la repetibilidad para la oxibenzona. De igual forma, el 
método se validará para determinar el intervlao de concentraciones en el que puede ser 
aplicado.  
 
 

 
Figura 3. Optimización del disolvente dispersante para realizar la extracción líquido-líquido dispersiva 
utilizando cloroformo como disolvente de extracción.  
 
Conclusiones 
Se logró desarrollar un método de microextracción líquido-líquido dispersiva que permite 
extraer correctamente los analitos de hidroxibenzofenona, dihidroxibenzofenona y 
oxibenzona. Los porcentajes de recobro permiten el análisis de los contaminantes a 
niveles de ppm y se evaluará si el método puede ser aplicable a muestras contaminadas 
con los analitos a concentraciones traza.  
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Introducción.  
En la nanotecnología se estudian, obtienen y manipulan materiales y dispositivos a escala 
nanométrica. Los nanomateriales deben tener al menos una de sus dimensiones en un 
rango de 1 a 100 nm [1]. Las nanopartículas (NPs) de metales nobles, específicamente 
las nanopartículas de oro (AuNPs), tienen excelentes propiedades físicas, químicas y 
biológicas. Actualmente destacan por sus propiedades foto terapéuticas, en la 
elaboración de partículas nanoestructuradas para el transporte selectivo de fármacos y 
en la fabricación de envases con propiedades antimicrobianas o para incrementar la 
resistencia a la abrasión de los envases [2].  
La síntesis de AuNPs utilizando extractos de plantas es un procedimiento simple, 
económico y menos dañino para el medio ambiente. Estos procesos se basan 
fundamentalmente en la reducción del Au (III) mediante metabolitos naturales como 
polifenoles, azúcares reductores, bases nitrogenadas y aminoácidos en lugar de emplear 
reductores químicos, además estos metabolitos pueden actuar simultáneamente como 
estabilizadores de las NPs sintetizadas. Siendo la síntesis, estabilización y purificación 
simple y compatible con el medio ambiente [3-4]. El uso de estos métodos en ocasiones 
iguala o supera las expectativas de las nanopartículas sintetizadas por métodos físicos o 
químicos, en cuanto a costo y características de las NPs obtenidas. En este trabajo se 
sintetizaron AuNPs utilizando el extracto acuoso de las hojas de pelargonium 
odoratissimum, tambien conocido como geranio malva o malvón, este es una planta con 
flor que presenta tallos erectos y hojas aterciopleadas, es endémica de Sudáfrica y 
utilizada en jardinería como planta decorativa. En México se encuentra muy comúnmente 
en casas y jardínes.  Su alto contenido en mucílagos le confiere propiedades 
antiinflamatorias, sirve como tratamiento para afecciones del aparato digestivo, es 
utilizado como agente antibacteriano y cicatrizante natural [5]. 
En este trabajo se presentan los resultados de la síntesis y caracterización de AuNPs 
utilizando extracto de geranio malva como agente reductor. Mediante una reacción 
directa se buscó conocer si el geranio malva presentaba buenas propiedades como 
agente reductor del Au (III). Se evaluaron dos diferentes parámetros: concentración del 
precursor (150 ppm y 250 ppm) y tiempo de síntesis (30, 45 y 60 minutos).  
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Figura 1. Hojas de pelargonium odoratissimum (geranio malva).   

Parte Experimental 
Preparación de extracto acuoso de hojas de pelargonium odoratissimum (malva). 
La planta de geranio malva de donde se obtuvieron las hojas se encuentra en las 
instalaciones del departamento de química en el Cerro de la Venada. Las hojas se lavaron 
con agua desionizada y se secaron en una estufa por 48 h a 50 ºC. Se pesó 1 g de hojas 
secas de geranio malva y se añadió a 50 mL de agua en ebullición por 5 minutos. 
Después de este tiempo la mezcla se dejó enfriar y posteriormente se filtró, primero con 
papel filtro grado 41 y luego con una membrana de microfiltración con tamaño de poro de 
0.22 𝜇𝑚. El extracto se guardó en un refrigerador hasta su uso. 
 
Cuantificación de polifenoles totales por el método de azul de Prussian. 
Este método se basa en una reacción de óxido-reducción donde los iones Fe3+ son 
reducidos a Fe2+ por los polifenoles naturales. La determinación se llevó a cabo de la 
siguiente manera: el extracto de malva al 2% se diluye con agua desionizada. En un 
matraz aforado se adicionan: 1 mL de extracto diluido, 1 mL de K3Fe(CN)6 0.016 M y 1 
mL de FeCl3 0.02 M,  la mezcla se agita utilizando un vórtex y se deja reposar 10 min a 
temperatura ambiente. Posteriormente, se adiciona 1mL de H3PO4 al 85% y se afora a 
10 mL. Se agita nuevamente con vórtex y se lee en espectrofotómetro UV-Visible a 
700nm. Como estándar se utilizó una solución de ácido gálico (AG). La curva de 
calibración se realizó en un rango de 10 a 50 ppm. El contenido de polifenoles totales se 
expresa como mg AG/ g de hojas de extracto seco. 
 
Síntesis directa de estándar de oro (precursor) y extracto de malva 2 %. 
Para la síntesis de nanopartículas de oro se utilizó como precursor una solución de un 
estándar de HAuCl4 de 1000 ppm. Como agente reductor se utilizó extracto de geranio 
malva al 2 % (m/v). La cantidad necesaria de estándar de oro se coloca en un matraz 
aforado de 5 mL, luego se adiciona el extracto de geranio malva  al  2 %  hasta aforar. 
Después las mezclas se agitan unos segundos de manera manual y se dejan en reposo 
a temperatura controlada (25 ºC). La síntesis de nanopartículas se verificó mediante el 
cambio de color en las soluciones con el tiempo. Se evaluaron diferentes concentraciones  
del precursor. 
 
Porcentaje de rendimiento de la reacción de síntesis directa de estándar de oro (III) y 
extracto de malva 2%. 
Para calcular el rendimiento de conversión de Au (III) a Auº, se analizó el contenido de 
oro (III) en la solución inicial y después de la síntesis en los extractos por Espectrometría 
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de Absorción Atómica de Flama. Se tomaron alícuotas de los extractos recuperados en 
el proceso de purificación, se aforaron hasta un volumen de 10 mL. Se realizó una curva 
de calibración de 0.5 a 20 ppm. 
 
Caracterización de las nanopartículas de oro (AuNPS). 
Espectroscopia de Ultravioleta Visible (UV-Vis).  Esta técnica se utilizó para la 
caracterización y el seguimiento de formación de AuNPs a partir de su pico de absorción 
alrededor de los 540 nm. Las nanopartículas sintetizadas fueron transferidas a celdas de 
cuarzo de 1 cm, las lecturas de absorbancia se realizaron desde los 700 hasta los 400 
nm. Los espectros UV-Vis se obtuvieron usando el espectrómetro de UV-Vis modelo Cary 
50 Probe marca Varian. 
Dispersión de Luz Dinámica (DLS). Para determinar el tamaño hidrodinámico de las 
nanopartículas sintetizadas y suspendidas en agua, se empleó la técnica de Dispersión 
de Luz Dinámica (DLS). Las muestras se analizaron en un equipo Malvern Zetasizer Nano 
ZS9. Con este equipo también se realizó la determinación del potencial zeta de las 
AuNPs. 
 
Resultados y Discusión 
Cuantificación de polifenoles totales por el método de azul de Prussian. 
Durante la fase experimental se requirió preparar extracto de malva al 2% con hojas 
cortadas y secadas en diferentes días. En la Tabla 1 se presentan los resultados del 
contenido de polifenoles (mg de AG/ gramo de hojas de geranio malva). Se puede 
observar que existe un cambio considerable en la cantidad de polifenoles presentes en 
las hojas de geranio malva de acuerdo con el día en que fueron cortadas las hojas.  Estas 
diferencias observadas las hemos atribuido a las condiciones ambientales pues las hojas 
usadas se recolectaron de una sola planta. Las primeras hojas fueron recolectadas justo 
antes de que comenzara la temporada de lluvia y días con temperaturas elevadas, en 
tanto que la última recolección se realizó cuando ya había llovido durante 15 días de 
manera constante, esto afectó las condiciones de humedad del suelo lo cual afecta de 
manera directa el crecimiento de las plantas. Una baja humedad trae consigo una baja 
adsorción de agua lo que reduce también la adsorción de nutrientes. Se obtuvo que en 

promedio se tienen 6.022  2.56 mg AG/ g de geranio malva. 
 
Tabla 1. Contendio de polifenoles totales de los extractos acuosos de geranio malva cuantificados por el 
método de Azul de Prussian 

Día de recolección 28 de junio 03 de julio 11 de julio 13 de julio 

mg ácido gálico / g de hojas de 
geranio malva. 

3.170 5.245 6.505 9.169 

 
Síntesis de AuNPs con extracto acuso de geranio malva 
Los extractos preparados de geranio malva al 2 % p/v, fueron utilizados en la síntesis de 
AuNPs. La formación de las nanopartículas puede ser observada pues las soluciones 
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acuosas presentan un cambio en la coloración, la cual refiere a la formación de 
nanopartículas de oro. Esta coloración se presenta pocos minutos después de haber 
agregado el extracto geranio malva al precursor de Au (III). El cambio de color se presenta 
debido a las vibraciones de excitación del plasmón superficial en las nanopartículas del 
metal, la aparación de una coloración que va desde violeta muy tenue hasta café rojiza 
es una evidencia de la formación de AuNPs (Figura 2). 
 
Porcentaje de rendimiento de la reacción de síntesis directa de estándar de oro (III) y 
extracto de malva 2%. 
Para conocer el contenido de Au3+ en solución después del proceso de reducción con los 
extractos utilizados, se realizó la cuantificación después de cada tiempo de reacción 
estudiado mediante absorción atómica de flama. Los resultados muestran que cuando se 
utiliza una concentración del precursor de 150 ppm y el reductor al 2 % se obtiene un 
promedio de 96.12 % de rendimiento con una desviación estándar de 1.484. Cuando la 
concentración de precursor se incrementa a 250 ppm se tiene un promedio de 98.18 % 
de rendimiento y una desviación estándar de 0.367. En ambos casos el tiempo 
transcurrido no parece influir en el rendimiento de la reacción.  
 

 
Figura 2. Soluciones coloidales de AuNPs obtenidas usando como reductor extracto de hojas de geranio malva. 

 

Caracterización de las AuNPs. 
Espectros de UV-Vis. 
En las Figuras 3A y 3B se presentan los resultados obtenidos de los espectros de UV-Vis 
de la dispersión coloidal de AuNPs obtenidas con extracto de hojas de geranio malva al 
2 %. Los espectros se obtuvieron para diferentes tiempos de síntesis (30, 45 y 60 m), 
para dos diferentes concentraciones de precursor (150 y 250 ppm), a una temperatura 
de 25 ºC. Como se puede observar en ambas figuras, ocurre una pérdida en la absorción 
de la banda con el tiempo de síntesis, esto nos indica que el extracto es capaz de reducir 
al precursor, sin embargo no hay control sobre el crecimiento de la nanopartícula 
formada. La frecuencia de resonancia y el ancho de banda de absorción del plasmón 
dependen del tamaño y de la forma de las nanopartículas. En ambas figuras podemos 
observar el mismo patrón espectral, el cual consiste en una banda de superficie 
plasmónica muy ancha que va desde los 550 hasta los 700 nm, centrada en 625 nm 
aproximadamente. Podemos observar que cuando se utiliza una concentración de 250 
ppm de precursor la intensidad del plasmón es mayor, esto debido a que la resonancia 
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del plasmón de superficie depende fuertemente también de otros parámetros como son 
la concentración de nanopartículas, distribución espacial y medio en el cual se 
encuentren dispersas. El tamaño, forma, recubrimiento y estado de agregación de las 
nanopartículas hace que los picos de los espectros se vean desplazados. A medida que 
el tamaño de las nanopartículas de oro aumenta, la banda del plasmón de resonancia 
superficial se desplaza hacia longitudes de onda mayores. Las nanopartículas en formas 
de nanoestrellas o nanorods presentan bandas de absorción que se extienden desde la 
región visible hasta el infrarrojo cercano de 600 a 900 nm [6-7]. 
Caracterización mediante dispersión de luz dinámica (DLS): 
En la Figura 4A se muestra la variación del diámetro hidrodinámico de las AuNPs en 
función del tiempo, para dos diferentes concentraciones de precursor de oro (150 y 250 
ppm). Se puede observar que para ambas concentraciones de precursor, se tiene el 
mismo comportamiento, una disminución del tamaño cuando pasamos de 30 a 45 
minutos de síntesis y luego un incremento a los 60. Cuando se utiliza una concentración 
de 150 ppm, el mayor tamaño se tiene a los 30 minutos de síntesis, mientras que para 
250 ppm  es a los 60 minutos. Se obtienen menores tamaños cuando la concentración 
de precursor es de 150 ppm. Probablemente se obtienen núcleos cristalinos, muy 
pequeños en el primer momento de la síntesis, los que tienden a aglomerarse y formar 
núcleos mayores, al tener una mayor cantidad de núcleos iniciales los aglomerados 
formados serán de mayor tamaño.     

 
Figura 3. Espectro UV-Vis de absorción de AuNPs purificadas y suspendidas en una mezcla de agua/isopropanol 
(80/20), para diferentes tiempos de síntesis con extracto al 2 % w/v. A) 150 ppm y B) 250 ppm de precursor. 

 
En la Figura 4B se muestra la variación del potencial z en función del tiempo de síntesis 
para dos concentraciones de precursor (150 y 250 ppm). Cuando se utiliza una 
concentración de 150 ppm observamos que el potencial zeta disminuye ligeramente de -
14 mV a -16 mV. Cuando se utiliza la concentración de 250 ppm las primeras partículas 
muestran una ligera carga negativa (-5.0 mV) a los 30 minutos de síntesis la cual 
permanece prácticamente constante a los 45 minutos y luego este potencial disminuye 
hasta -16 mV a los 60 minutos. Estos valores de potencial zeta nos indican que las 
superficies de las partículas se encuentran cargadas negativamente por grupos 
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electronodanores, sin embargo está carga no logra que las partículas permanezcan 
suspendidas por períodos de tiempo largos. Los sistemas coloidales no son estables y 
por ello hay aglomeración importante, lo cual concuerda con lo obtenido mediante DLS y 
UV-Vis. 
 

 
Figura 4.  Variación del A) diámetro hidrodinámico de partícula y B) potencial zeta en función del tiempo, para dos 
concentraciones de precursor de oro (150 y 250 ppm), obtenido mediante DLS. 

 
Conclusiones. 
El extracto de hojas de pelargonium odoratissimum (geranio malva), presenta buenas 

propiedades reductoras para el Au (III). El contenido de polifenoles fue de 6.022  2.56 
mg AG/ g de hojas de geranio malva. Es posible sintetizar nanopartículas de oro utilizando 
como agente reductor el extracto de hojas de geranio malva, los rendimientos de 
reducción de oro son superiores al 96 %.  
Los resultados de la caracterización muestran que se tienen agrupaciones de 
nanopartículas en el rango de micropartículas (260 - 680 nm). Es necesario realizar 
estudios de microscopía para conocer las morfologías. 
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Introducción 
Las primeras impresiones que obtenemos de un producto comercial nacen desde la vista, el 
color es algo primordial a la hora de presentar un producto y poder facilitar su comercialización. 
Generalmente los colorantes no modifican la calidad del cosmético, pero el desarrollo de estos 
comparado con los avances que se hacen con respecto a su toxicidad en nuestros organismos 
muchas veces no van a la misma velocidad. Por lo anterior, cuando nos damos cuenta de los 
riesgos que éstos provocan, ya hay un gran mercado haciendo uso de estos y el desuso de 
esta materia prima les crearía perdidas enormes.  
El colorante rodamina B es un compuesto químico empleado como colorante violeta y 
perteneciente a la familia de las rodaminas desarrollado en 1887 por Ceresole. Este colorante 
es ampliamente usado en las ramas textil y para teñir papel. Sin embargo, en la industria 
alimenticia y cosmética también se utiliza para dar color a los productos y mejorar su 
apariencia. Aunque su uso en materia cosmética está prohibido por la FDA, en países en 
desarrollo se sigue agregando con la finalidad de reducir costos. Las ventajas que tiene la 
rodamina B con respecto a otros colorantes, es que las concentraciones necesarias para dar 
una coloración intensa son menores a las 5 ppm, por lo que su uso es económico y difícil de 
rastrear por métodos convencionales.  
Los padecimientos más relacionados con este colorante van desde irritación a piel y ojos hasta 
cáncer, en el peor de los casos, debido a la alta conjugación electrónica que es común en este 
tipo de colorantes. 
 

 
Figura 1. Molécula de Rodamina B.  

 
Otro reto por afrontar con el uso de este colorante es lo difícil que es separarlo del agua debido 
a su gran afinidad con ésta, los métodos más convencionales para realizar su separación van 

https://es.wikipedia.org/wiki/Compuesto_qu%C3%ADmico
https://es.wikipedia.org/wiki/Colorante
https://es.wikipedia.org/wiki/Rodamina
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desde membranas líquidas, ozonificación y absorción, los cuales no son muy efectivos 
además de ser de un costo bastante elevado.   
El presente trabajo tiene como objetivo desarrollar un método que permita el análisis de 
rodamina B en productos cosméticos a los que la sociedad pueda estar expuesto y causar 
daños a la salud y al ambiente.  
El extractante en este caso son los compuestos llamados líquidos eutécticos profundos, (DES, 
por sus siglas en inglés). Estos compuestos son formados por la complejación de una sal 
cuaternaria de amonio y una sal metálica o un donador de puente de hidrógeno. Los líquidos 
que resultan de estas mezclas tienen propiedades muy útiles como su alto punto de 
congelación y la facilidad que tienen de prepararse, generalmente aplicando una pequeña 
energía térmica. La principal ventaja de estas sustancias es que se puede manipular la 
polaridad del disolvente al variar la relación molar de sus componentes, haciendo posible casi 
cualquier extracción.  

 
Parte experimental 
Preparación del disolvente eutéctico profundo (DES). 
En un vial de 10 mL se agregan cloruro de tetrabutilamonio (TBACl) y ácido decanóico (AD) 
en proporción molar 1:2, respectivamente. Se mezclan con una barra de agitación magnética 
durante 40 min hasta la formación del líquido.  
 
Dilución del producto cosmético.  
Se pesaron 100 mg del producto cosmético y se mezclaron con 10 mL de etanol. Se agitó 
durante 1 hora y se centrifugó cada mezcla durante 8 minutos a 4000 rpm.   
 
Extracción de la Rodamina B. 
Se colocaron 2.5 mL del sobrenadante del producto diluido en un tubo de centrífuga y se 
agregaron 300 μL del DES y agua destilada hasta formar 10 mL de mezcla. Se agitó en un 

baño de ultrasonido por dos minutos y se centrifugó durante 8 minutos a 4000 rpm. El tubo de 
centrifuga se invirtió durante 2 minutos hasta que las fases se separon. En esta posición, el 
tubo se sometió a congelación durante 5 minutos para solidificar el DES. Se separó el agua 
de la mezcla y se dejó fundir el sólido a tempertura ambiente. Finalmente, el DES se diluyó a 
1 mL con etanol. 
 
Análisis de las muestras. 
Los extractos fueron analizados por espectrofotometría visible a 550 nm utiliando celdas de 
cuarzo de volumen reducido (1.5 mL). Como blanco se utilizó una mezcla de 300 μL de DES 

con 700 μL de etanol. Se realizaron barridos para obtener los espectros entre 700 y 400 nm 

para los estándares y muestras. 
Se optimizó el análisis por cromatografía de líquidos y las mejores condiciones fueron volumen 
de inyección de 20 μL, fase móvil a 1 mL/min en gradiente con acetonitrilo (A) y agua + 0.02 

% de ácido acético (B), 0 min 45 % A, 6 min 90 % A, 8 min 90 % A, y un tiempo de equilibrio 
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de 5 min. Se utilizó una columna Zorbax C18 de 150 x 4.6 mm con diámetro de partícula de 5 
μm. La detección se realizó a una longitud de onda de 550 nm. 

 
Resultados y discusión.  
Para el análisis, se realizó un barrido del espectro visible para identificar la longitud de onda 
máxima a la que absorbe la rodamina B usando como disolvente etanol. En la figura 2 se 
puede observar que el punto de máxima absorción es a 550 nm, por lo que las lecturas de la 
curva de calibración y el análisis de los productos comerciales se realizaron a esta longitud de 
onda.  
 

 
Figura 2. Absorción de la Rodamina B en la región visible del espectro electromagnético. 

 
Se analizó por triplicado cada muestra comercial para detemrinar su espectro de absorción 
visible y poder compararla con nuestro estándar para evaluar la presencia de rodamina B. Los 
resultados se muestran en la figura 3. 
 

 
Figura 3. Comparación entre los espectros de absorción de un esmalte con una disolución estándar de la 
rodamina B a 2 μg/mL. 
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Los espectros de las muestras presentan interferentes que no permiten determinar con certea 
la presencia o no de rodamina B en las muestras. 
De esta forma, se optó por la optimización del análisis de los extractos por medio de la 
cromatografía de líquidos en fase reversa. 
Las condiciones utlizadas permitieron obtener el resultado en un tiempo de 10 minutos como 
se observa en la figura 4. 

  

 

 
 
Figura 4. Cromatogramas del análisis de Rodamina B en una muestra de esmalte fortificado. 

 
También, se evaluó la linealidad del sistema cromatográfico obteniendo un valor adecuado en 
el intervalo de 1 a 20 μg/mL. 

 

 
Figura 5. Linealidad del sistema cromatográfico para la determinación de Rodamina B. 
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Como se muestra en la figura 4, al inyectar los extractos de muestras comerciales no se ha 
logrado determinar la presencia de Rodamina B en los productos analizados por lo que serían 
una buena opción para utilizarse como blancos en el proceso de validación de la metodología.  
 
Conclusiones 
La metodología desarrollada presenta una extracción eficaz y ecológica para poder analizar 
rodamina B en productos cosméticos. 
Debido a la presencia de interferentes en los extractos, la técnica de cromatografía de líquidos 
resulta una mejor opción para el análisis de las muestras de esmalte y labiales.  
Los resultados nos indican que no existe presencia de Rodamina B en los esmaltes y labiales 
analizados, se seguirán estudiando muestras de interés para completar el presente estudio.  
 
Agradecimientos 
Los autores agradecen a los proyectos CONACYT 321878 y DGAPA-PAPIIT IN227323 por el 
apoyo recibido. 
 
Referencias. 
[1] Smith, E. L., Abbott, A. P., & Ryder, K. S. (2014). Deep Eutectic Solvents (DESS) and their 
applications. Chemical Reviews, 114(21), 11060-11082.  
[2] Farooq, M. Q., Abbasi, N. M., & Anderson, J. L. (2020). Deep eutectic solvents in 
separations: Methods of preparation, polarity, and applications in extractions and capillary 
electrochromatography. Journal of Chromatography A, 1633, 461613.  
[3] Yilmaz, E., & Soylak, M. (2018). A novel and simple deep eutectic solvent based liquid 
phase microextraction method for rhodamine B in cosmetic products and water samples prior 
to its spectrophotometric determination. Spectrochimica Acta Part A: Molecular and 
Biomolecular Spectroscopy, 202, 81-86.  
[4] Tatebe, C., Zhong, X., Ohtsuki, T., Kubota, H., Sato, K., & Akiyama, H. (2014). A simple 
and rapid chromatographic method to determine unauthorized basic colorants (rhodamine B, 
auramine O, and pararosaniline) in processed foods. Food Science and Nutrition, 2(5), 547-
556. https://doi.org/10.1002/fsn3.127 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      635 
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Introducción 
Se ha demostrado recientemente que la extracción asistida por microondas es una 
técnica eficiente en la obtención de compuestos bioactivos [1]. En investigaciones 
previas, se ha utilizado este método para extraer aceites esenciales de naranja, logrando 
mayor rendimiento comparado con técnicas convencionales como el prensado en frío y 
la hidrodestilación [2, 3]. Aparte de la eficiencia, este proceso extractivo tiene como 
ventajas: tiempos más cortos de extracción, menor impacto ambiental y aceites 
esenciales de mayor calidad. En este trabajo se estudió la extracción, identificación y 
cuantificación del limoneno en el aceite esencial del flavedo de naranja. Este compuesto 
es un componente clave de dicho aceite esencial debido principalmente a sus 
propiedades terapéuticas [3, 4], haciendo que la extracción de aceite sea de gran 
relevancia en la industria farmacéutica y cosmética. Mediante un diseño experimental de 
Box-Behnken, se analizaron de manera sistemática las variables críticas del proceso: 
temperatura, tiempo de irradiación y proporción de los disolventes siendo la 
concentración de limoneno la variable respuesta. El diseño utilizado también nos permitió 
obtener un modelo de regresión, del cual se evaluaron los supuestos estadísticos de 
linealidad y normalidad, así como conocer el impacto de las variables estudiadas en el 
proceso, lo cual permitirá maximizar el rendimiento de limoneno en la extracción de aceite 
esencial de naranja en estudios posteriores. 

 
Parte Experimental 
Extracción del aceite esencial de naranja mediante extracción asistida con microondas. 
Se utilizaron cáscaras de naranja frescas obtenidas de un mercado local en Santiago de 
Querétaro, México. Las extracciones se realizaron en un microondas modelo Anton Paar 
Multiwave Pro. Siguiendo lo reportado por Attard et al [5]. Se pesaron 0.5 g del flavedo 
de naranja cortado en trozos de 5 mm x 5 mm y se colocaron en un tubo de microondas, 
al cual se le añadieron 10 mL de la mezcla de disolventes de acuerdo con la Tabla 1. Se 
selló el tubo y se expuso a diferentes temperaturas y tiempos de extracción como indica 
en la Tabla 1. Posteriormente, el extracto obtenido se recogió para realizar la 
identificación y la cuantificación del aceite esencial caracterizado como limoneno. 
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Diseño de superficie de respuesta mediante Box-Behnken. 
Se diseñó un experimento de tres factores y tres niveles: proporción de acetona en la 
mezcla de disolventes (%), la temperatura de extracción (°C) y el tiempo de extracción 
(min), la variable respuesta fue el la concentración de limoneno expresado como mg de 
limoneno/ g de cáscara. El rango de variables independientes y sus niveles se muestran 
en la Tabla 1, siendo -1 los niveles bajos, 1 los niveles altos y 0 los intermedios. Las 
condiciones de extracción fueron optimizadas con el diseño de Box-Behnken utilizando 
Minitab como software. 
 
Tabla 1. Variables y niveles codificados en el diseño Box-Behnken para las corridas experimentales en la 
extracción de limoneno asistida por microondas.  

Corrida 
A: Porcentaje de acetona 

en hexano (%) 
B: Temperatura de 

extracción (°C) 
C: Tiempo de 

extracción (min) 

1 -1 -1 0 

2 1 -1 0 

3 -1 1 0 

4 1 1 0 

5 -1 0 -1 

6 1 0 -1 

7 -1 0 1 

8 1 0 1 

9 0 -1 -1 

10 0 1 -1 

11 0 -1 1 

12 0 1 1 

13 0 0 0 

14 0 0 0 

15 0 0 0 
(A:  -1 = 25 %, 0 = 50 %, 1 = 75 %; B: -1 = 100 °C, 0 = 120 °C, 1 = 140 °C; C: -1 = 10 min, 0 = 20 min, 1 = 30 min) 

 
Identificación de limoneno por CG-EM presente en el aceite esencial de naranja extraído 
La identificación del limoneno se realizó analizando los extractos en un cromatógrafo de 
gases acoplado a un equipo de espectrometría de masas Agilent (CG-EM-HP). De 
acuerdo con lo reportado Liu et al [6]; el sistema CG-EM fue equipado con una columna 

capilar HP-5MS (30 m ✕ 0.32 mm ✕ 0.25 μm). Los espectros de masa se obtuvieron por 

impacto electrónico (EI) a 70 eV con un rango de m/z de 50 a 500. Las temperaturas del 
inyector y del detector empleadas fueron 150°C y 250°C respectivamente. La temperatura 
inicial del horno fue de 80°C y posteriormente se elevó a 250°C (17°C/min) durante 10 
min. Se utilizó helio como gas acarreador con un flujo de 1.0 mL/min y split de 50:1. Los 
espectros de masas obtenidos fueron analizados usando la base de datos de espectros 
de masas del NIST para identificar el espectro del limoneno en el aceite esencial. 
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Cuantificación de limoneno (4-Isopropenil-1-metil-1-ciclohexeno) por CG-EM presente en 
el aceite esencial de naranja extraído. 
Se prepararon 6 disoluciones de limoneno en hexano con concentraciones 1000, 2000, 
3000, 4000, 5000 y 6000 µg/L, junto con una disolución blanco de hexano y se analizaron 
por CG-EM en las mismas condiciones de las muestras de aceite esencial.  A partir de 
los cromatogramas obtenidos a distintas concentraciones, se creó una curva de 
calibración por medio del método de estándar externo, donde se graficó el área de las 
señales en relación con la concentración. Asimismo, se obtuvieron los límites de 
detección y cuantificación, para obtener información descriptiva de la curva que permita 
determinar las concentraciones de limoneno presentes en las muestras de aceite esencial 
obtenidas. La concentración de limoneno se expresó como miligramos de limoneno por 
gramo de cáscara.  
 
Resultados y Discusión 
Se aplicó la metodología de superficie de respuesta (RSM) con un diseño Box-Behnken 
[7] para identificar las condiciones óptimas en la extracción del aceite esencial. 
 
 

 

Figura 1. Diagrama de pareto de efectos estandarizados 

En la Figura 1, Se identifica que la interacción del tiempo y temperatura es la única que 
sobrepasa la línea de referencia que identifica el umbral de importancia. Las gráficas de 
residuos de la Figura 2 ayudan a determinar si se cumplen los supuestos mínimos 
cuadrados ordinarios. (a) verifica que los residuos se están distribuyendo normalmente si 
al graficarse se asemejan a una línea recta. (b) Confirma que los resultados se distribuyan 
aleatoriamente y sin patrones reconocibles, datos atípicos o patrones en los puntos 
indican una violación al supuesto de linealidad.  (d) También verifica que no se viole el 
supuesto de linealidad cuando los residuos son independientes entre sí. 
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La ecuación de regresión en unidades no codificadas describe la relación entre la 
respuesta y los términos en el modelo, los resultados se interpretan utilizando las 
unidades naturales de cada variable (1). 

        𝑚𝑔/ 𝑔 𝑐á𝑠𝑐𝑎𝑟𝑎 . = 83.0 + 0.80%𝐴𝑐𝑒 + 1.86𝑡 − 1.99𝑇 − 0.00387%𝐴𝑐𝑒 ∗ %𝐴𝑐𝑒 
       +0.0368𝑡 ∗ 𝑡 + 0.01091𝑇 ∗ 𝑇 − 0.00014%𝐴𝑐𝑒 ∗ 𝑡 − 0.00352%𝐴𝑐𝑒 ∗ 𝑇         

         −0.02575𝑡 ∗ 𝑇                         (1) 
 
donde 

%𝐴𝑐𝑒 = 𝑃𝑜𝑟𝑐𝑒𝑛𝑡𝑎𝑗𝑒 𝑑𝑒 𝑎𝑐𝑒𝑡𝑜𝑛𝑎 
𝑡 = 𝑇𝑖𝑒𝑚𝑝𝑜 𝑑𝑒 𝑒𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑐𝑖ó𝑛 

𝑇 = 𝑇𝑒𝑚𝑝𝑒𝑟𝑎𝑡𝑢𝑟𝑎 𝑑𝑒 𝑒𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑐𝑖ó𝑛 

 

Figura 2. Gráficas de residuo para determinar si se cumplen los supuestos mínimos cuadrados ordinarios. 
(a) La línea recta graficada verifica la distribución normal de los datos. (b) 2 datos atípicos y significativos, 
demuestra que uno de los factores estudiados no es estadísticamente significativo. (c) Confirmación de la 
distribución normal de los datos. (d) La tendencia ascendente y descendente denotan nuevamente la 
insignificancia estadística de uno de los factores. 

 
El análisis estadístico desglosado en las Figuras 1 y 2 demuestra la linealidad del método, 
y ejemplifica a partir de los diagramas de residuo vs orden, y de residuo vs ajustes, la 
violación al supuesto de linealidad en el método. Siendo el factor no significativo el 
responsable de los datos y forma atípica en ambas gráficas. 
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Figura 3. Gráficos de superficie. (a) Relaciona la concentración respecto al porcentaje de acetona vs 
tiempo de extracción. (b) Concentración respecto al porcentaje de acetona vs la Temperatura de extracción. 
(c) Concentración en función de la temperatura vs el tiempo de extracción. 

El diagrama de superficie resumido en la Figura 3 sugiere en (a) que con tiempos más 
altos el rendimiento incrementa. (b) A temperaturas cercanas a 100°C, el rendimiento 
también aumenta. (c) La extracción se ve incrementada en las condiciones extremas de 
tiempo y temperatura, siendo 100 °C y 30 minutos las condiciones de mejor rendimiento. 
Todas las extracciones dieron mejores resultados con un 50% de acetona en hexano, 
debido a la polaridad de la acetona, que aumenta el calentamiento en microondas, y a la 
baja polaridad del hexano que permite solubilizar el limoneno. Esto concuerda con lo 
mencionado por Eskilsson et al y Shaw et al [8, 9], que reportan rendimientos más 
eficaces en mezclas 1:1 acetona-hexano. 
En la Tabla 2 se presentan los extractos más concentrados en las diferentes condiciones 
empleadas. 
 
Tabla 2. Comparación de extractos más concentrados a las 3 diferentes condiciones de % de acetona. 

Condiciones de 
extracción 

25% Acetona, 20 
min, 140 °C 

50% Acetona, 30 
min, 100°C 

75% Acetona, 20 
min, 100°C 

Concentración de 
limoneno [mg/g] 

46 217 46 

 
Hay una diferencia marcada en la concentración de limoneno obtenida con 50% acetona. 
Ya que con poca concentración de acetona el disolvente no es capaz de calentarse de 
manera uniforme por irradiación con microondas, incluso a la temperatura más alta. Esto 
se debe a que, solo la acetona es capaz de calentarse por la aplicación de microondas. 
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Por el contrario, con mucha acetona, la polaridad de la mezcla es mayor, imposibilitando 
la solubilización del limoneno, a pesar de alcanzar temperaturas más altas en menos 
tiempo [10]. 
Las condiciones optimizadas por el diseño Box-Behnken resultaron ser un 58.3% de 
acetona a 100°C por 30 min, con las cuales se obtuvieron 44 mg de limoneno por gramo 
de cáscara. Los resultados se compararon con un método validado con hexano puro 
como disolvente, irradiado con microondas por 30 min a 110°C  en el que se obtuvo una 
recuperación de limoneno de 40 mg de limoneno por gramo de cáscara.  Con ello se 
aprecia cómo, a pesar de ser resultados similares, el método propuesto tiene un 
rendimiento 10 % mayor que el método con hexano, lo que sugiere una mejor 
recuperación de limoneno bajo estas condiciones. 
 
Conclusiones 
La extracción de limoneno mediante microondas puede ofrecer rendimientos más altos si 
se logra mantener un calentamiento uniforme en todas las muestras durante todo el 
proceso.  
Se lograron determinar dos condiciones favorables para una mayor extracción, siendo 
tiempos máximos (30 min) con temperaturas mínimas (100°C); y tiempos mínimos (10 
min) con temperaturas máximas (140°C), todas utilizando una proporción de 50% de 
acetona en hexano como disolventes.  
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Introducción 
En la actualidad, existe una gran preocupación a nivel mundial, debido al considerable 
incremento en los índices de contaminación de efluentes industriales por parte de metales 
pesados tales como el cromo, níquel, cadmio, plomo y mercurio. Estas sustancias tóxicas 
tienden a persistir indefinidamente en el medio ambiente, comprometiendo el bienestar y 
equilibrio no solo de la fauna y la flora existente en dicho ecosistema, sino también la 
salud de las personas residentes en las comunidades aledañas, mediante su 
acumulación e ingreso a la cadena trófica. [1]   
Debido a la actividad antropogénica que ha sufrido el Lago de Texcoco se han reportado 
resultados alarmantes de diversos contaminantes en las muestras de lodo tomadas por 
Universidad Autónoma de Chapingo, siendo estos sedimentos fuentes de metales tóxicos 
capaces de contaminar cuerpos de agua de la zona que es abastecida por el Lago de 
Texcoco [2]; al realizar análisis se encontraron resultados positivos para metales 
pesados, debido a la infiltración de agua y el contenido de metales del sedimento de Cu, 
Zn, Ni y Pb en el subsuelo del confinamiento obteniendo, obteniendo resultados cercanos 
al límite permitido por la norma mexicana NOM-127-SSA1-2021–DOF, [3].  
Según Organización Mundial de la Salud (OMS), estableció que la máxima concentración 
de iones de metales pesados en el agua debe estar en un rango de 0.01-1 ppm, sin 
embargo, en la actualidad se reportan concentraciones de iones de metales pesados 
hasta de 450 ppm en los efluentes [4]. Sin embargo, aunque el subsuelo presenta un 
porcentaje de adsorción de metales es bueno, el problema es que la capacidad de 
adsorber el Cu no es la misma que los otros elementos [5]. Ya que el cobre, aunque es 
esencial para el funcionamiento normal del metabolismo en humanos, su consumo 
excesivo a través de aguas o bebidas contaminadas, puede producir nauseas, vómitos 
y/o dolor abdominal, pérdida del cabello, anemia y daños renal y hepático [6].  
Es por ello que se ha investigado diferentes técnicas para remover cobre de aguas y 
suelos contaminados, donde se puede generar a partir de una precipitación química, el 
intercambio iónico, la adsorción, la filtración por membrana, las técnicas de tratamiento 
electroquímico, etc. [7], Siendo la última, una alternativa viable de bajo costo, rápida y 
amigable con el medio ambiente, en este trabajo se presenta la alternativa para reducir 
los niveles de cobre en el pozo Leandro Valle para generar sus consumo de una manera 
más segura. 
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Parte Experimental  
Para la etapa experimental será dividida en 2 etapas, las cuales consistirán: La 
caracterización fisicoquímica de los principales parámetros sanitarios químicos del agua 
de pozo Leandro Valle. Para la segunda etapa se someterá a la remoción electroquímica 
del Cu2+ mediante técnicas electroquímicas. 
 
Caracterización fisicoquímica  
Se recolectaron 500 ml de agua de pozo hora con hora en el lapso de una jornada laboral 
completa, perteneciente al turno nocturno, ya que se considera el momento donde el pozo 
alcanza su máxima estabilización. Para el agua potable y de pozo se evalúan diferentes 
parámetros sanitarios químicos, principalmente dureza, alcalinidad y cloruros, estos se 
midieron mediante una titulación comparativa [1]. 
  
Tabla 1. Pruebas fisicoquímicas para determinar parámetros sanitarios. 

Prueba Condiciones 

Dureza 

Se tomaron 50 ml de agua en una probeta volumétrica, agregándola buffer para 
dureza COO3 y 1 mg de negro de Eriocromo estos reactivos nos darán un color 
morado. Posteriormente se someterá a la titulación con EDTA, hasta obtener un 
color azul. 

Alcalinidad 
Se tomaron 100 ml de agua, se le agregaron 10 gotas de fenolftaleína y 10 gotas 
de naranja de metilo obteniendo un color naranja. Se sometió a la titulación con 
ácido sulfúrico al 0.1 M, hasta obtener un color rojo. 

Cloruros 
Se tomaron 100 ml de agua, se le agregaron 10 gotas de cromato de potasio 
obteniendo un color amarillo vibrante, Se tituló con nitrato de plata hasta obtener 
un color café. 

Cloruros 
totales 

Se tomaron 10 ml de la muestra, adicionando 5 gotas de yoduro de potasio, más 
10 gotas de ácido fosfórico, otras 10 gotas de ácido clorhídrico y 10 gotas de 
almidón, en este caso como no existe presencia de cloro el resultado obtenido 
es incoloro. 

 
Parámetros fisicoquímicos del pH y conductividad   
Se monitorio de manera constante el pH y la conductividad, se evalúo 250 ml de agua 
con un potenciómetro, el equipo debe estar previamente calibrado para su uso, al realizar 
dicha calibración la slope de ser menor al 95% y programar a una temperatura de 25°C 
para el pH y 20°C para la conductividad. 
Las concentraciones de metales pesados son componentes cuantificados mediante el 
uso de espectrofotometría, en este caso nos enfocamos únicamente en el Cu2+. 
 
Técnicas Electroquímicas 
Para la aplicación de las técnicas electroquímicas se utilizó una celda típica de tres 
electrodos; como electrodo de trabajo carbón vítreo, como contra electrodo una barra de 
grafito y el electrodo de referencia Ag/AgClsat. Para determinar el potencial de reducción 
del cobre, se utilizó la voltamperometria cíclica.  
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Posteriormente se aplicara la técnica electroquímica para la realización de la remoción 
del cobre, a partir de los resultados obtenidos de la voltamperometría. 

 
Resultados y Discusión  
A partir de la caracterización fisicoquímica del agua de pozo realizada en el laboratorio, 
se reportan resultados favorables para la gran mayoría de los componentes sanitarios 
químicos (Tabla 2), mismos que son comparados con los [2] límites máximos y mínimos 
permisibles según la NOM-127-SSA1-2021–DOF. Se tiene un pH promedio de 7.2 el cual 
nos da información general de que el pozo se encuentra en las condiciones de idealidad 
para suministrar este vital líquido al consumo humano, para el caso de la conductividad 
nos da resultados de 280 μm/L en promedio. [8] Este parámetro al igual que el pH nos da 
una información general del contenido sanitario químico por lo que se entiende no es un 
agua naturalmente dura (alto contenido de sales); por lo que no sorprende que los [2] 
parámetros de alcalinidad y dureza se encuentren muy por debajo de la norma mexicana.  
Sin embargo, [2] el Cu+2 se observa muy cercano al límite máximo permitido LMP por la 
norma mexicana, aunque en comparación a las normas internacionales se encuentra por 
arriba de los LMP, por lo que es un parámetro que según los sistemas de gestión de la 
inocuidad generan una alarma a monitorear frecuentemente y controlar; la electroquímica 
es una opción favorable para la solución de ambos problemas, mediante una 
voltoamperometría se puede reducir el Cu+2, mientras que para la caracterización del 
proceso rédox es posible determinarlo mediante una cronoamperometría cíclica. 
 
Tabla 2.  Resultados obtenidos de la caracterización fisicoquímica del agua de pozo 

Perfil fisicoquímico Limite permisible  
Intervalo de 

concentración  
Dureza  200 mg/L 70 mg/L 

Alcalinidad 500 mg/L 130 mg/L 

Cloruros 35 mg/L  15 mg/L 

pH 6.5-8.5 7.2 

Conductividad 200 μm/L-380 μm/L 280 μm/L 

Cu+2 (espectrofotometría) 2.00 mg/L 2.00 mg/L 

 
Se comparan los resultados obtenidos con los límites permisibles indicando que los 
parámetros fisicoquímicos (Tabla 2) se encuentran muy por debajo del LMP, a partir del 
estudio se encuentra una estabilidad química de los componentes, la dureza y alcalinidad 
nos indican que es un agua de naturaleza blanda y que puede ser sometida a un proceso 
de potabilización sencillo para su consumo humano. No es necesario eliminar los 
componentes con un sistema sofisticado como puede ser el uso de la osmosis inversa. 
Para el caso de los cloruros que se define como un electrolito (un ion cargado 
negativamente), se encuentra en una cantidad casi mínima; finalmente el cloro total no 
se encuentra presente.  
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Tabla 3. Resultados de los principales parámetros sanitarios químicos.  

Componente 
Volumen de las 
muestras (ml) 

Gasto del 
titulante (ppm) 

Color del analito 

Dureza 50 55 Azul 

Alcalinidad 100 120 Rojo 

Cloruros 100 35 Café 

Cloro total 10 Sin presencia Incoloro 

 
En la Figura 1, se observa el comportamiento del pH y de la conductividad que presenta 
el pozo Leandro Valle tiene un comportamiento estable y constante, como ya se había 
mencionado este es el parámetro principal a monitorear en este tipo de procesos ya que 
nos genera información esencial de las condiciones del pozo, al conocer los valores de 
la conductividad podemos conocer los sólidos totales al ser tan bajos, se vuelve a afirmar 
que un proceso electroquímico para la remoción sería suficiente para cumplir el objetivo 
de la reducción del Cu+2. 
 

   
Figura 1. Comportamiento del pozo Leandro Valle a) pH y b) conductividad 

 
Conclusiones 
A partir de los resultados obtenidos del perfil fisicoquímico del agua se afirma que cumple 
adecuadamente con los parámetros de las normas mexicanas en sus componentes 
sanitarios químicos, tales como: alcalinidad, dureza, cloruros, pH, conductividad y solidos 
totales, por lo que sería  conveniente centrarnos en un método electroquímico 
únicamente para la recuperación del Cu+2 

 y ligandos, ya que este método no modificaría 
la naturaleza del agua de pozo ni se complicaría el proceso de potabilización en el agua 
purificada para consumo humano. La utilización de métodos electroquímicos nos permite 
cumplir con el objetivo de remover diversos metales pesados pero también nos ayuda a 
generar una caracterización especifica de los metales tóxicos debido a su alta 
sensibilidad, además de que estas técnicas son consideradas económicas, de fácil 
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aplicación y contribuyen a la optimización del proceso, ya que el tiempo de contacto para 
la remoción del Cu+2 seria corto. 
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Introducción 
Los conservadores son uno de los grupos más importantes de aditivos, ya que estos 
tienen como función prevenir, retrasar o detener la degradación de los alimentos 
causados por algunos microorganismos o enzimas [1]. 
Los parabenos son alquil ésteres del ácido p-hidroxibenzoico que se emplean 
ampliamente en la conservación de alimentos, fármacos y cosméticos, debido a su alta 
estabilidad a diferentes pH´s y su función antimicrobiana de amplio espectro [2], los 
cuales múltiples ocasiones se utilizan en mezcla de estos con el fin de obtener un mayor 
campo de inhibición microbiana [3], por lo que el análisis simultáneo de este grupo de 
compuestos es importante. 
En la actualidad estos compuestos han incrementado el interés de diversos grupos de 
investigación, ya que, se observó una asociación en la disrupción en el sistema endócrino 
y la aparición de cáncer de mama en pacientes que utilizaban productos con dichos 
conservantes [3]. 
La Microextracción Líquido-Líquido Dispersiva (DLLME) basada en el uso de un sistema 
ternario de solventes [4] ha demostrado ser una técnica capaz de extraer y preconcentrar 
al analito, de forma simple, rápida y con una alta eficiencia de extracción [5]. 
Por su parte, el uso de líquidos iónicos ha tomado importancia ya que han demostrado 
ser disolventes respetuosos con el medio ambiente para muchos procesos sintéticos y 
catalíticos, lo que ha impulsado su uso para sustituir a los disolventes orgánicos volátiles 
en diferentes técnicas de microextracción en fase líquida [6]. En este trabajo se presenta 
la aplicación de un método de Microextracción Líquido-Líquido Dispersiva con mezcla de 
líquidos iónicos (MIL´s-DLLME) para la determinación de parabenos en muestras de 
productos de cuidado personal. 
 
Parte experimental 
Reactivos 
Para el desarrollo del trabajo se utilizaron estándares de metilparabeno, etilparabeno, 
propilparbeno, butilparabeno y bencilparabeno (Sigma Aldrich). 
Líquidos iónicos: Tetrafluoroborato de 1 -decil-3-metilimidazolio (DMIM-BF4), 
tetrafluoroborato de 1 -etil-3-metilimidazolio (EMIM-BF4) ambos de Iolitec. 
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Ácido fórmico (Sigma Aldrich), acetonitrilo grado HPLC (JT Baker) y agua desionizada, 
obtenida de un purificador de agua Purelab Flex (Elga Veolia).  
Análisis cromatográfico 
Para determinar la presencia de parabenos en las muestras seleccionadas para este 
estudio, se utilizó un método cromatógrafico, previamente desarrollado y validado por 
nuestro grupo de trabajo. Los análisis se llevaron a cabo empleando un cromatógrafo de 
líquidos (Serie 1100, Hewlett Packard) equipado con desgasificador en línea, 
automuestreador, horno para columna y detector UV-Vis de longitud de onda variable. La 
columna empleada fue una Discovery HS-F5-3 (15 cm x 2.1 mm, 3 µm; Supelco), la cual 
se mantuvo a 45 °C. La elución se llevó a cabo en modo gradiente empleando como fase 
móvil una mezcla de solución acuosa de ácido fórmico 0.1 % y acetonitrilo a un flujo de 
0.2 mL/min; siguiendo el siguiente programa de gradiente: inicio 40 % de acetonitrilo 
(durante 10 min), se incrementó a 80 % en 2 min y se mantuvo por 3 min más, 
posteriormente regresa a las condiciones iniciales en 1 min dejando acondicionar la 
columna por 9 min.  
El volumen de inyección fue de 3 µL y la longitud de onda de análisis fue de 254 nm. 
 
MIL´s-DLLME 
Cuatro muestras de productos de cuidado personal (3 enjuagues bucales y un 
desodorante líquido) adquiridos en supermercados locales, fueron empleadas para este 
estudio. 
La Microextracción líquido-líquido dispersiva con mezcla de líquidos iónicos  se llevó a 
cabo empleando un método previamente optimizado en nuestro laboratorio. Para esto, 5 
mL de la muestra fueron tomados y llevados a un volumen total de 50 mL empleando un 
buffer de formiatos a pH 3; posteriormente 5 mL de esta solución de trabajo fueron 
colocados en tubos de vidrio cónicos para centrifugación. Una vez colocado el volumen 
de la solución en los tubos una mezcla de 50µL de DMIM-BF4 (extractante) y 125 µL de 
EMIM-BF4 (dispersante) fueron medidos e inyectados en el seno de la solución con ayuda 
de un microjeringa. Después de 5 min los tubos fueron llevados a centrifugación durante 
10 min a 3000 rpm a una temperatura de 25 °C. 
Una vez concluida la centrifugación la fase extractante depositada en el fondo del tubo 
fue removida con una microjeringa y 15 µL de esta fueron resuspendidos a un volumen 
total de 250 µL en una mezcla agua:acetonitrilo (40:60), para su posterior introducción al 
cromatógrafo de líquidos; todas las muestras se analizaron por triplicado. 
Para las muestras que presentaban color, se probó la extracción a la muestra tanto 
coloreada como clarificada. La clarificación se hizo tomando 20 mL de la muestra y 
colocando 0.4 g de carbón activado en el recipiente que la contenía, este fue agitado 
durante 5 min con ayuda de un vortex, para posteriormente ser filtrada. 
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Resultados y Discusión 
Los parabenos incluidos en este trabajo (metil, etil, propil, butil y bencilparabenos) son 
ésteres del ácido 4-hidroxibenzoico, los cuales son empleados como conservadores en 
productos de cuidado personal [7]. Su amplio uso, su relación con problemas de salud 
asociados a la disrupción endócrina [8] y su presencia en fuentes de agua como 
contaminantes emergentes [7]; aunado a la baja regulación que hay para algunos de ellos 
en muchos países, convierte su identificación y cuantificación en un punto de interés para 
la Química Analítica. 
Cuatro muestras de cuidado personal adquiridas en supermercados locales fueron 
seleccionadas y nombradas del 1 al 4. Las muestra 1, 2 y 3 correspondieron a enjuagues 
bucales de diferentes marcas y etiquetados, las cuales declaraban la presencia de 
diferentes parabenos en sus formulaciones. La muestra 4 se trataba de un desodorante 
líquido el cual declaraba ser libre de parabenos. 
Las muestras 1 y 4 no presentaban color, mientras que las muestras 2 y 3 tenían un color 
azul intenso. 
Previo a la extracción, las muestras coloreadas fueron sometidas al proceso de 
clarificación empleando carbón activado como se describen en la sección anterior con la 
finalidad de que los compuestos coloreados no interfirieran tanto en el proceso de 
extracción como en el análisis cromatográfico. Además, una mezcla de la solución 
estándar de parabenos (2 mg/mL) fue tratada y analizada al igual que las muestras como 
referencia a los tiempos de retención de los analitos involucrados en el estudio. 
El método de MIL´s-DLLME empleado fue desarrollado y optimizado previamente en 
nuestro laboratorio y comparado con otros métodos de DLLME los cuales empleaban al 
menos un líquido iónico en su sistema ternario, demostrando este menores valores de 
%DER que los métodos reportados, además de ser útil para la extracción de los 5 
parabenos incluidos en el estudio [9]. 
La muestra 1 declaraba en su etiquetado la presencia de metil parabeno, mientras que 
las muestras 2 y 3 mencionaban que contenían metil y propil parabeno. 
En la figura 1 se muestran los cromatogramas de la extracción a la solución estándar de 
la mezcla de parabenos, así como la extracción por triplicado de la muestra 1 en la cual 
se puede observar por la superposición de los cromatogramas la reproducibilidad del 
método de extracción en muestras reales, mostrando un %DER del área de la señal 
cromatográfica de 10.4%  para la recuperación del metilparabeno, el cual fue extraído 
exitosamente de la muestra. 
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Figura 1. Cromatogramas obtenidos para: A) Una solución estándar de parabenos a una concentración de 
2 mg/mL y B) Muestra 1 (enjuague bucal) ambos empleando el método de MIL´s-DLLME y cromatografía 
descritos. 1. Metilparabeno, 2. Etilparabeno, 3. Propilparabeno, 4. Butilparabeno, 5. Bencilparabeno. 
 
En cuanto a las muestras 2 y 3, estas muestras como se mencionó anteriormente 
contenían color por lo que se llevó a cabo el proceso de MIL´s-DLLME tanto para la 
muestra coloreada original, como para la muestra clarificada; con la finalidad de observar 
la diferencia en la recuperación de los parabenos declarados en el etiquetado de las 
mismas, los resultados de dicha comparación se observan en la figura 2. Donde 
claramente se puede observar que la señal de los parabenos contenidos en la muestra 
disminuye considerablemente en la muestra clarificada con carbón activado, por lo cual 
es probable que la parte de los analitos estén siendo retenidos por este durante el 
proceso de clarificación, sin embargo, es importante resaltar que al hacer la extracción 
de la muestra original la señal del propil parabeno (3) se solapa con la señal de otro 
componente de la mezcla, el cual en la muestra clarificada no se observa, por lo que 
resultaría interesante analizar si aún con la retención de los analitos de interés en el 
carbón activado el uso de este sería recomendable al hacer más selectiva la identificación 
del propil parabeno y con ello su posible cuantificación empleando el sistema de 
detección de nuestro método. 

 
Figura 2. Cromatogramas obtenidos para: A) Muestra 2 (enjuague bucal) coloreada de MIL´s-DLLME y B) 
Muestra 3 (enjuague bucal) coloreada y clarificada  ambos empleando el método de MIL´s-DLLME y 
cromatografía descritos. 1. Metilparabeno, 3. Propilparabeno. 
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Por último, una muestra de un desodorante líquido (muestra 4) sin color y el cual 
declaraba no contar con la presencia de parabenos en su formulación fue analizada. En 
la figura 3 se muestran los resultados obtenidos en la extracción de la muestra original, 
así como de la misma muestra adicionada con la mezcla de parabenos a una 
concentración de 2 mg/mL. En el análisis de la muestra se observa una señal con tiempo 
de retención similar al etil parabeno, por lo que se decidió analizar esta muestra en un 
cromatógrafo con detector de arreglo de diodos donde podemos observar que la señal 
con tiempo de retención similar al etil parabeno no corresponde al mismo, al presentar 
un espectro de UV completamente diferente al de este compuesto, tratándose así de otro 
componente de la muestra el cuál es extraído por nuestro método de MIL´s-DLLME. 

 
 
Figura 3. Cromatogramas obtenidos para: A) Muestra 4 (desodorante líquido) B) Muestra 4 adicionada con 
una mezcla de estándares de parabenos a 2 mg/mL ambos empleando el método de MIL´s-DLLME y 
cromatografía descritos, C) Mezcla de parabenos junto a los espectros de UV de  cada una de las señales 
y D)  Muestra 4 junto al espectro de UV de la señal con tiempo de retención 4.66 min. *De ser posible, sería 
deseable que aumentará el tamaño de la figura 3, ya que no se alcanzan a distinguir con claridad los valores 
numéricos de los ejes en cada gráfico* 

 
Conclusiones 
El método de MIL´s-DLLME optimizado con anterioridad por nuestro grupo de trabajo es 
aplicable en la recuperación de parabenos de muestras reales de cuidado personal, tales 
como enjuagues bucales y desodorantes líquidos. Es importante resaltar que este 
método nos permite recuperar de forma simple y rápida este tipo de compuestos de las 
muestras con o sin tratamiento previo de las mismas, considerando que la composición 
de dichas muestras es principalmente acuosa.  
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El método además de ser simple y rápido, consume una cantidad de reactivos 
sumamente bajo, generando una cantidad de residuos mínima. Además, de que el 
empleo de líquidos iónicos en el sistema ternario de disolvente, permite tener una buena 
reproducibilidad gracias a su baja volatilidad. 
El método de MIL´s-DLLME podría ser una alternativa para el rastreo de parabenos en 
diferentes tipos de muestras tanto de productos de cuidado personal, como de origen 
medioambiental. 
 
Agradecimientos 
Agradecemos a la Universidad Autónoma de Nuevo León por su apoyo con el Programa 
de Verano Científico y Tecnológico de Investigación, así como con el Programa de Apoyo 
a la Ciencia Tecnología e Investigación 2023. 
 
Referencias 
[1] Badui Dergal S. Química de los alimentos. PEARSON Addison Wesley, 4a Edición, 
738 (2006). 
[2] Wei H, Yang J, Zhang H, Shi Y. Chemical Research in Chinese Universities, 30(3), 
368–73 (2014). 
[3] Jain R, Krishna M, Mudiam R, Chauhan A, Ch R, Murthy RC, et al. Food Chemistry, 
141 (1), 436–43 (2013). 
[4] Rezaee, M., Assadi, Y., Milani Hosseini, MR., Aghaee, E., Ahmadi, F., et al. Journal of 
Chromatography A 1116 (1-2), 1-9 (2006).  
[5] Ocaña-González JA, Villar-Navarro M, Ramos-Payán M, Fernández Torres R, Bello-
López MA. Analytica Chimica Acta, 858(1), 1 –15 (2015). 
[6] Khani R, Ghasemi JB, Shemirani F.  Spectrochimica Acta Part A: Molecular and 
Biomolecular Spectroscopy, 122, 295–303 (2014). 
[7] Ramos-Payan M., Maspoch S., Llobera A. Talanta, 165, 496-501 (2017). 
[8] Zheng L, Wang H, Lv Q, Shen X, Liang J.  Journal of Separation Science, 40 (22), 
4385-93 (2017). 
[9]Garay Obregón Gabriel Omar (2020). Desarrollo de un procedimiento de 
microextracción líquido-líquido dispersiva empleando líquidos iónicos para la 
determinación de parabenos. Tesis de Licenciatura. UANL. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      653 

 

 

DETERMINACIÓN DE LOS PARÁMETROS ÓPTIMOS PARA LA EXTRACCIÓN DE 
As(V) POR SISTEMAS ACUOSOS DE DOS FASES FORMADOS POR 

POLÍMERO/SAL 
Isaac Damián Hernández Gonzáleza, Teresa Alejandra Razo Lazcanoa, María Del Pilar 
González Muñoza, Julio César Armas Pérezb, José Antonio Reyes Aguilerab, Guadalupe 

Falcon Millána* 
aCerro de la Venada s/n, Pueblito de Rocha. C.P. 36030. Guanjuato, Guanajuato. bLomas del Bosque 

103, Lomas del Campestre. C.P. 37150. León, Guanajuato. 
e-mail: id.hernandezgonzalez@ugto.mx, g.falcon@ugto.mx  

 
Introducción  
La contaminación del agua ya sea por causas antropogénicas o fuentes naturales, se ha 
convertido en una preocupación ambiental importante en diferentes partes del mundo. La 
problemática mayor de esta contaminación es que la población de varios países está 
expuesta a altos niveles de arsénico (As) a través de la toma de aguas subterráneas ricas 
en As [1].  
El arsénico, un conocido carcinógeno, se considera uno de los productos químicos más 
peligrosos del mundo, consumirlo o ingerirlo en alimentos o bebidas puede causar 
enfermedades  y problemas de salud como arsenicosis un nombre común generalmente 
utilizado para problemas de salud relacionados con As, el cual puede tener síntomas 
como: trastornos de la piel, cánceres de piel, cánceres internos enfermedades de los 
vasos sanguíneos de las piernas y los pies, posiblemente diabetes, aumento de la presión 
arterial, y trastornos reproductivos entre otros [2].  
Sabiendo lo anterior es de vital importancia implementar métodos para “purificar “o 
remover el arsénico del agua, actualmente existen varios métodos para realizar estos 
tratamientos de agua. Por mencionar algunos se tiene: oxidación, coagulación-floculación 
y adsorción [3]. 
Las técnicas mencionadas anteriormente requieren tiempos de operación largos y 
costosos, utilizan cantidades importantes de otros compuestos químicos tóxicos y 
constan de varias etapas en el proceso para lograr remover el As. 
En la actualidad existen sistemas bifásicos comúnmente formados por dos polímeros 
(generalmente polietilenglicol (PEG) y dextrano) o un polímero y una sal (por ejemplo, 
fosfato, sulfato o citrato) [4,5].  Estos sistemas están basados en la técnica de extracción 
líquido-líquido y han ganado interés debido al gran potencial para la extracción, 
separación, purificación y enriquecimiento de biomoléculas. Aunque, el comportamiento 
de partición involucrado en el método es complejo y difícil de predecir.  
Por estas razones hemos decidido optar por un método eficaz, simple y amigable con el 
medio ambiente basado en los sistemas acuosos de dos fases (ATPS, por sus siglas en 
inglés Aqueous Two-Phase Systems) para lograr extraer As(V) hacía la fase polímerica.  
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Parte Experimental  
Se trabajó con PEG de peso molecular 400 g/mol, sulfato de sodio (Na2SO4), fosfato 
ácido de sodio (Na2HPO4), arseniato de sodio (Na2HAsO4) y ácido nítrico (HNO3) para 
ajustar el pH.  
 
Preparación de ATPS  
En esta primera parte de la experimentación se utilizó PEG 400 g/mol para preparar la 
solución polimérica, la cual está compuesta por una considerable concentración de PEG 
y una pequeña concentración de la sal de sodio (Na2SO4 o Na2HPO4), la solución salina 
está compuesta por una considerable concentración de la sal de sodio correspondiente, 
H3AsO4 (obtenido de la modificación de pH con HNO3 de la sal Na2HAsO4) en las 
siguientes concentraciones: 0.05, 0.10, 0.15, 0.20, 0.25, 0.5 y 1 M y una pequeña 
concentración de PEG 400. Ambas soluciones se ponen en contacto durante 45 minutos 
a agitación constate de tipo ping-pong a 135 rpm.  Después se espera a que se formen 
las dos fases acuosas y se llegue al equilibrio para finalmente caracterizar cada fase. 
 
Resultados y Discusión 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1. Gráfico de curva de calibración de As(V). 

 
En la Figura 1. Se presenta la curva de calibración realizada para la determinación de la 
concentración de As(V) en cada una de las fases de los ATPS con una tendencia lineal.  
Es importante mencionar que se trabajó con la especie neutra H3AsO4 presente en la 
solución salina, ya que el PEG al no tener carga podría interaccionar con la especie 
neutra por algún mecanismo de solvatación. Por lo que en la siguiente tabla se presentan 
los resultados de la cuantificación de As(V). 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
  
Número 1, enero-diciembre 2023                                                                                 https://taqam.amqa.org.mx/ 
 

 
 
ISSN: 3061-7758 | https://taqam.amqa.org.mx/                                                                      655 

 

 

Tabla 1. Concentración de As(V) en fase polimérica y fase salina de los ATPS. Valores de coeficiente de 
distribución de As(V) y porcentaje de extracción de As(V) 

Concentración 
As(V)inicial 

(M) 

Concentración 
As(V) Fase 
polimérica 

(ppm) 

Concentración 
As(V) Fase 

Salina (ppm) 

Relación de 
Distribución 

(D) 

Porcentaje de 
extracción de 

As(V) 
 

0.05M 454 512 0.89 54.93 
0.10M 824 1104 0.75 50.67 
0.15M 1287 1933 0.67 47.79 
0.20M 1877 2320 0.81 52.66 
0.25M  2537 2798 0.91 55.48 
0.50M 11276 20417 0.55 43.16 

1M 26341 45600 0.58 44.27 

 
Los porcentajes de extracción de As(V) utilizando ATPS de PEG 400 y Na2SO4 muestran 
valores dentro del rango de 43 a 55.5% de remoción. No existe como tal una tendencia 
de acuerdo con el aumento en la concentración inicial de As(V) como se esperaría que 
fuera al aumentar la concentración de éste. Sin embargo, se obtienen resultados 
importantes e interesantes ya que a concentraciones menores de As(V) de 0.05 y 0.10 M 
se obtienen porcentajes de extracción de 55 y 50% respectivamente en una sola etapa, 
y en realidad el agua contaminada con As(V) llega a tener concentraciones del orden de 
20 a 50 ppm o mayores por lo que 0.05 M de As(V) cubre ese orden de concentraciones. 
Lo que puede estar ocurriendo es que la relación de volúmenes de las fases cambia con 
respecto a los volúmenes iniciales que se ponen en contacto, es una de las diferencias y 
distinciones que tienen este tipo de sistemas con respecto a la extracción líquido-líquido 
convencional, y esas diferencias importantes en los volúmenes impactan en las 
concentraciones de As(V) y por lo tanto en el porcentaje de extracción. Aunado a esto 
existe la posibilidad que la presencia de especies iónicas de arsénico pueda estar 
presentes en las fases debido al cambio en el pH que se da al poner en el medio el PEG 
y el Na2SO4, el cambio es ligero, de aproximadamente valores de 2.3 pero tomando en 
cuenta los pKa´s del H3AsO4 (pKa1: 2.26, pKa2: 6.76 y pKa3: 11.3), la presencia de la 
especie H2AsO4

- ya está presente en las fases y en esta forma ya no interacciona con el 
PEG. Aún hay muchos estudios por hacer para lograr tener una explicación completa del 
comportamiento del proceso de extracción de As(V) utilizando estos sistemas bifásicos.  
 
Conclusión  
Se lograron formar los ATPS y en la caracterización de las fases se pudieron determinar 
porcentajes de extracción de hasta el 55% de As(V) en una sola etapa utilizando ATPS 
formados por PEG 400 g/mol y Na2SO4 con 0.25 M de H3AsO4 agitando por 45 minutos.  
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