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RESUMEN

La formacién de profesionales en el area quimica demanda la necesidad de
desarrollar habilidades y criterios experimentales que solo pueden ser cubiertos a
través del trabajo en laboratorio. Sin embargo, en la mayoria de los casos se emplean
reactivos quimicos que, de no ser tratados adecuadamente, tienen un impacto
negativo por la generacion de desechos tdxicos, ademas de que se requiere el uso de
equipos poco accesibles por su costo. Es por eso que se plantea el desarrollo de una
practica sustentable utilizando extractos de tés verde y negro como reactivos para la
determinacién espectrofotométrica de hierro mediante la formacién de complejos
coloreados. Para su medicion se propone la construcciéon y empleo de un dispositivo
espectrofotométrico elaborado con materiales accesibles. Los datos obtenidos para
la practica propuesta muestran una buena correlaciéon entre la concentracion del
analito y la respuesta del instrumento por lo que es factible su implementacion.

ABSTRACT

The training of professionals in the chemical area demands the need to develop skills
and experimental criteria that can only be covered through laboratory work.
However, in most cases, chemical reagents are used which, if not properly treated,
have a negative impact due to the generation of toxic waste, in addition to requiring
the use of equipment that is not very accessible due to its cost. For this reason, the
development of a sustainable practice using green and black tea extracts as reagents
for the spectrophotometric determination of iron through the formation of colored
complexes is proposed. For its measurement, the construction and use of a
spectrophotometric device made with accessible materials is proposed. The data
obtained for the proposed practice show a good correlation between the
concentration of the analyte and the response of the instrument, making its
implementation feasible.
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Introduccion

En la actualidad es imposible imaginar un laboratorio en
donde se realicen mediciones analiticas que no cuente
con alguna técnica instrumental de analisis. Su creciente
importancia radica, entre otras cosas, en el grado de
automatizaciéon que pueden alcanzar y la mejora en
sensibilidad y reproducibilidad de resultados. Los
principales tipos de estas técnicas analiticas son:
espectroscépicas, electroquimicas y cromatograficas.
Dentro de las espectroscépicas sobresale por su
versatilidad y sencillez la espectroscopia de absorcién
molecular UV-Vis, siendo ampliamente usada en analisis
quimicos, clinico, bioquimico, farmacéutico, ambiental,
de alimentos, etc., en parte provocado por los avances en
el campo de la electrénica y la informatica, que han
permitido el desarrollo de equipos cada vez mas
confiables y accesibles (Rios, et al., 2012).

Pero al mismo tiempo que se han desarrollado
instrumentos de mediciéon cada vez mas sensibles y
robustos, también han surgido diversos proyectos
académicos que buscan obtener modelos simplificados
que permitan a los estudiantes tener acceso a un
prototipo de minima instrumentacién mediante el cual
puedan comprender los principios de las técnicas a la par
que aplican sus conocimientos para resolver problemas
analiticos (Martinez y Baeza, 2004).

En la Facultad de Quimica, UNAM, el tema de
espectroscopia de absorcion molecular, desde un
enfoque analitico experimental, se aborda en las
asignaturas de Analitica Experimental I y II, que son de
caracter obligatorio para las carreras de Licenciatura en
Quimica, Quimica de Alimentos y Quimica Farmacéutico
biolégica. Sin embargo, debido al nimero de estudiantes
que hay en los laboratorios de docencia, es dificil que
cada uno pueda interaccionar directamente con los
equipos disponibles, por lo que el disefio de prototipos
hechos a base de elementos accesibles y de bajo costo
brinda la oportunidad de que cada alumno explore,
experimente, manipule y, a la vez, pueda adquirir y
procesar datos (Esteban, etal., 2019; Muiioz, etal., 2017).

Pero ademas de resolver el problema de acceso al uso de
espectrofotometros, los laboratorios de analitica en
general tienen el reto de integrar el enfoque de
sustentabilidad en la planeacion y ejecucion del trabajo
experimental y con ello conseguir reducir el impacto
ambiental de los residuos generados, que ademas de
contaminar, representan un alto costo a la institucion.
Para lograr esta meta debe buscarse un cambio de
perspectiva en el que desde un inicio se plantee evitar la
generacion de residuos en lugar de proponer
tratamientos para desecharlos, es decir, prevenir en vez
de controlar (Avila et al., 2015).
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Es por ello que se propone utilizar complejos coloridos
para efectuar andlisis cuantitativos del contenido de
diversos analitos por espectrofotometria de absorcion
molecular en el Vis utilizando curvas de calibracion
basadas en la ley de Lambert-Beer incorporando el uso
de reactivos menos téxicos (Kuntzleman y Jacobson,
2016). Y puesto que estd perfectamente documentado
que el té verde y el té negro son ricos en contenido de
polifenoles, los cuales pueden formar complejos
coloridos con el Fe (III) y Fe (II) capaces de absorber luz
en la zona visible del espectro electromagnético, es
posible considerar muy apropiado y ventajoso su uso
para realizar analisis cuantitativo del contenido de hierro
en diversas muestras de una forma sencilla y confiable,
ademas de econdmica, sustentable y respetuosa con el
medio ambiente (Lapanantnoppakhun et al,, 2019).

Desarrollo
Justificacion

Como consecuencia del aumento del numero de
estudiantes que ingresa a las carreras que ofrece la
Facultad de Quimica, UNAM, se ha observado una
disminucién del contacto directo de los alumnos con los
instrumentos analiticos y un incremento en la cantidad
de residuos generados durante el trabajo practico. Es por
ello que en el Departamento de Quimica Analitica se esta
buscando proponer alternativas didacticas que faciliten
y enriquezcan el proceso de ensefianza aprendizaje del
trabajo experimental en los laboratorios de docencia y
simultaneamente contribuir a una mejor gestién de
recursos.

Objetivo

Desarrollar un prototipo éptico de bajo costo para su uso
en los laboratorios de analitica experimental I y II que
posibilite el aprendizaje de los fundamentos de la
espectrofotometria de absorcion molecular y que
proporcione respuestas confiables para la resolucién de
problemas analiticos con fines didacticos.

Proponer metodologias analiticas en las que se
incorporen criterios de sustentabilidad y quimica verde,
sustituyendo, en la medida de lo posible, el uso de
reactivos toxicos y/o costosos.

Es asi que mediante el uso de los tés verde y negro como
reactivos naturales (Martinovic, et al, 2017) para la
determinacién de hierro pueden abordarse topicos
fundamentales dentro de la quimica analitica como:
formacion de complejos, analisis cuantitativos, curvas de
calibraciéon, métodos espectroscopicos y la ley de
Lambert-Beer. Ademds, se estard fomentando Ila
sustentabilidad mediante la aplicacion de varios
principios de la quimica verde como el uso de reactivos
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menos téxicos, disminucién de la generacion de residuos,
uso de disolventes inocuos, etc., con lo que ademas se
incrementara la seguridad de los alumnos durante el
trabajo practico.

Conjuntamente el empleo del prototipo
espectrofotométrico  elaborado  con  materiales
comerciales, econémico y que es capaz de realizar
mediciones de absorcion precisas, permitira a los
estudiantes comprender el principio de las mediciones
espectrofotométricas, identificar sus componentes
fundamentales y su funcién.

Metodologia
Elaboracién del prototipo espectrofotométrico

Para la elaboracion del prototipo se consideraron las
principales partes que constituyen un espectrofotometro
de absorcién molecular (Figura 1).

Fuente / I
de luz
:b/

N\
\ | Detector

Celda para
muestra

Rejilla

Figura 1. Componentes generales de un espectrofotémetro.

Su funcionamiento empieza con una fuente de energia
radiante, en este caso se empled un led de luz brillante, la
cual es enfocada en un seleccionador de longitud de onda,
para lo que usamos una rejilla de difraccién de 400 lineas
montada sobre un servomotor que controla el angulo de
la rejilla. La luz que pasa por la rejilla se dirige a un
compartimento donde se deposita la muestra dentro de
una celda de vidrio o plastico que permita el paso de luz.
Finalmente se coloca una fotorresistencia LDR como
detector.

El prototipo disefiado se controla con una placa de
desarrollo Arduino version 1, la cual es la encargada de
encender la fuente de iluminacién, energizar el
servomotor, que a su vez desplaza la rejilla de difraccion
a diferentes angulos en funcién del tiempo. Y finalmente,
para traducir el valor de resistencia del LDR debida a la
luz que incide en ella, en un intervalo de 0 hasta 1024
Bits, se envia esta informacion a través de un puerto USB
serial y utilizando el software “Data Streamer” de Excel,
el cual permite leer y procesar, se obtiene el registro de
datos con una computadora (Figura 2).
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Para realizar las medidas primero se aline6 el led y se
registraron los datos del blanco de reactivos, es decir, la
disolucién amortiguadora de acido acético/acetato de
sodio 0.2 M a pH 5 con el extracto del té. La luz que llegd
la fotocelda bajo esas condiciones se registr6 como
intensidad medida I,. Después se colocd cada una de las
muestras y la intensidad de luz resultante correspondié
a la Imuestra. En cada caso obtuvimos la absorbancia
aplicando la ecuaciéon (1) para determinar la
transmitancia (T) y la ecuacién (2) para convertirla en
absorbancia (A).
T — Imuestra (1)

Io

A= —log 1T = logso (2)

Imuestra

Figura 2. Prototipo elaborado con elementos electrénicos
faciles de obtener.

Método para la propuesta prdctica

Para la curva de calibracion se prepararon las siguientes
soluciones patroén:

Solucién madre de Fe (III): se pesaron 484 mg de
FeCl3.6H20 en 100.0 mL de agua destilada.

Solucién intermedia de Fe (III): se transfirieron 25.0 mL
de la soluciéon madre a un matraz aforado de 100.0 mL y
se llevd al aforo con soluciéon amortiguadora de acido
acético/acetato de sodio 0.2 M a pH 5.

Para los patrones de lectura (finales) se midieron los
volimenes indicados en la Tabla 1 y se llevaron a un
volumen de 25.0 mL con solucién amortiguadora de
acetatos 0.2 M a pH 5.

Tabla 1. Preparacion de la curva de calibracién.
ppm Fe (III)

mL de solucién Volumen de aforo

intermedia (mL)
1 25 10
2 25 20
3 25 30
4 25 40
5 25 50
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Como reactivo natural se empleé el extracto obtenido de
bolsas de té verde comercial. Para prepararlo se colocé el
contenido de una bolsa de té en 50 mL de agua caliente
durante 10 minutos y se diluydé con solucién
amortiguadora de acido acético/acetato 0.2 M a 250.0
mL.

Para el desarrollo del color, utilizando vasos de
precipitados, se midieron 5.0 mL de cada punto de la
curva de calibracion y se le adicionaron 10.0 mL de la
solucidn de reactivo natural de té.

Como blanco de reactivos se midieron 5.0 mL de solucion
amortiguadora de acetatos 0.2 M pH 5 y se le adicionaron
10.0 mL de soluciéon de reactivo natural de té.

El procedimiento previamente descrito se realiz6 tanto
para el té verde como negro para comparar resultados.

Resultados y discusion

Estd ampliamente reportado la formacion instantanea de
complejos estables obtenidos de extractos de té verdey
negro con iones de hierro debido a la presencia de
polifenoles(Lapanantnoppakhun, et al, 2019). Cuando
preparamos una disolucion de Fe3* esta presenta un
color amarillo palido, al colocar el extracto de té la
disolucidn se tifie de un color intenso como se muestra
en la Figura 3.

Figura 3. Desarrollo de color de los puntos de calibracién
para la construccién de la curva con los diferentes niveles de
concentracién de la solucién de Fe3+.

Fue posible observar cambio en absorbancia de luz
visualmente y también se determiné con el prototipo
fabricado por el grupo de trabajo.

Es importante recalcar que el uso de extractos de plantas
como reactivos naturales ofrece la ventaja de disminuir
riesgos de accidentes quimicos para los estudiantes
mientras trabajan en el laboratorio, ademas de bajar
costos y fomentar la sustentabilidad mediante la
realizacion de una practica en donde se considera el uso
de reactivos biodegradables, no toxicos, solubles en agua
y comercialmente disponibles.
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El siguiente punto por tratar fue la medicién de la
absorbancia de los patrones de lectura obtenidos
previamente en el prototipo desarrollado. A
continuacidn se describe su funcionamiento: se coloca el
blanco o las muestras en el compartimento; se inicia la
adquisicion de datos con el comando de lectura
proporcionado por un micro-interruptor. Esta
instruccion permite que la rejilla de difraccién inicie su
movimiento desde su posicion perpendicular con
respecto a la fuente, hasta un angulo de 90° con respecto
a su posicion inicial. Desde el momento que se enciende
la luz del led se adquieren los datos de la luz que llega al
sensor (LDR). Los resultados crudos obtenidos con el
prototipo se presentan en la Figura 4.

0.8 4

Absorbancia

Recorrido del motor

Figura 4. Datos crudos obtenidos en el prototipo y
transformados a unidades de absorbancia.

Como se observa en la figura 4, se obtienen pequenos
escalones que se atribuyen al movimiento del
servomotor, estos datos crudos obtenidos con el
prototipo son los que usamos para construir las curvas
de calibracion descritas mas adelante, sin embargo, se les
realizé un suavizado procesando los datos en el software
Origin, obteniéndose las graficas presentadas en las
Figuras 5y 6 para los complejos de Fe3+-polifenoles de té
verde y negro respectivamente.

Estos datos son muy similares. Sin embargo, se observa
una pequeiia diferencia en la posicion de los maximos, es
decir, el prototipo nos indica una ligera diferencia en los
angulos de la posicién de la rejilla.

Para comparar el desempefio del prototipo desarrollado
se efectud la lectura de cada uno de los puntos de la curva
de calibracién de ambos tés en un espectrofotometro UV-
Vis comercial, para obtener su respectivo espectro de
absorcidn, ilustrados en las Figuras 7 y 8.
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Figura 5. Curva de respuesta espectral para los complejos de
té verde-Fe3+ (diferentes concentraciones) obtenidos con el
prototipo, después de un suavizado.
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Figura 6. Curva de respuesta espectral para los complejos de té
negro Fe3+ (diferentes concentraciones) obtenidos con el
prototipo, después de un suavizado.

De los espectros de los complejos formados con los tés y
obtenidos con el espectrofotémetro comercial se puede
observar que los perfiles en la zona cercana a 400 nm y
hasta 700 nm presentan diferencias muy sutiles y que el
equipo es suficientemente sensible para distinguir que
las relaciones de los maximos en 400 y 550 nm son
diferentes en ambos tés. Esto no fue detectado con
nuestro prototipo, sin embargo, si se detectd que los
maximos de absorbancia obtenidos corresponden a una
posicidon diferente de la rejilla.
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Figura 7. Espectros de los complejos de té verde-Fe3+ a
diferentes concentraciones obtenidos con el espectrofotémetro
UV-Vis comercial.
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Figura 8. Espectros de los complejos de té negro-Fe3+ a
diferentes concentraciones obtenidos con el
espectrofotémetro UV-Vis comercial.

El siguiente paso fue verificar si se cumplia la Ley de
Lambert-Beer en las lecturas de las soluciones patréon
realizadas en el prototipo. Para ello se consideraron los
datos obtenidos en el punto de maxima absorcién de
cada curva y se utilizaron para construir la curva de
calibraciéon del té verde y negro (Figuras 9 y 10,
respectivamente). En el caso del té verde la disolucion
patrén mas concentrada (50 ppm de Fe3+*) no permitia el
paso suficiente de luz, por lo que se eliminé de la curva.
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Por lo demas, se puede apreciar que la absorbancia de las
disoluciones depende linealmente de la concentracién en
el intervalo de 10 a 40 ppm. Esta relacién lineal es una
demostracion de que se cumple la Ley de Lambert-Beer.
En el caso del té negro la relacidn lineal se observa entre
10 y 50 ppm. Por lo tanto, concluimos que el prototipo
puede realizar mediciones analiticas suficientemente
precisas del sistema estudiado para fines didacticos.

También se construyeron las curvas de calibraciéon
obtenidas con el espectrofotémetro UV-Vis considerando
los picos de maxima absorcidn localizados en 406 y 400
nm en los tés verde y negro, respectivamente, y también
se representaron en las Figuras 9 y 10.

o7 Te verde *
064  y=0.00858x+0.25499 A
r’=0.9997 o
0.5+ A /
[$) '.’,.«
G 04 .
s e m  Dispositivo
§ 0.3 P ® Espectro (406 nm)
s
0.2 ,.
o  y=0.01447x-0.02376
Dot =0.9995

10 20 30 40 50

Concentracién de Fe*(ppm)

Figura 9. Curva de calibracidn obtenida para el té verde.

La pendiente obtenida por el instrumento comercial en
los complejos de té verde fue de 0.01447, mayor que la
obtenida en el prototipo (0.00858).

e
Té negro
P
1.0 .
y = 0.01671x+0.21519 /,'/-4'-':'
8 084  2=0.994 e
S o 8
@ 064 P
Q o P
< I ®m Dispositivo
/,.,/ - g ® Espectro (400 nm)
044 w7 @
y=0.02149x-0.01554
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Figura 10. Curva de calibraciéon obtenida para el té negro.
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Al estudiar los complejos de té negro, nuevamente la
pendiente obtenida por el instrumento comercial fue
mayor (0.02149) que la obtenida con el prototipo
(0.0167). Estas diferencias se atribuyen a la sensibilidad,
sin embargo, en las condiciones empleadas, esta
sensibilidad no afectard el resultado.

En todos los casos se observo una muy buena bondad de
ajuste al modelo de correlacién lineal entre la sefial del
instrumento y la concentraciéon de las soluciones de
referencia, evaluada a través del coeficiente de
correlacion producto-momento de Pearson (r), tanto
usando el equipo comercial como el prototipo, (Miller
and Miller, 2002).

Este experimento demostré que el prototipo se puede
usar en los laboratorios de docencia para medir la
absorbancia de muestras coloreadas y que ademas
existen muchas posibilidades de introducir cambios el
disefio para conseguir mejores resultados con un mayor
numero de aplicaciones.

Conclusiones

Los estudiantes de licenciatura pueden aprender quimica
analitica utilizando recursos seguros y de bajo costo,
empleando extractos naturales.

Este ejercicio muestra que el prototipo construido puede
usarse para medir la absorbancia de la luz visible de las
disoluciones de muestra al dar respuestas
instrumentales proporcionales a la concentracién del
analito de interés, en este caso el hierro, con una buena
correlacion lineal y, por lo tanto, con muchas
posibilidades de proporcionar resultados confiables, lo
cual deberda evaluarse con mayor rigurosidad con
diferentes aplicaciones.

Se espera que un dispositivo simple como el prototipo
presentado auxilie a los profesores en la enseflanza de
algunos conceptos basicos como resolucion espectral y
Ley de Lambert-Beer, entre otros, y que permita el disefio
de practicas experimentales tomando en cuenta criterios
de sustentabilidad ambiental aplicables a la quimica
analitica verde, en las que se consideren aspectos tales
como: empleo de reactivos biodegradables, menos
toxicos, facilmente reciclables, uso de disolventes
inocuos, disminuciéon de la generacién de desechos y
aumentando la seguridad del ejecutante.
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