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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue implementar un sistema multicomponente menos
contaminante para el ambiente en el Laboratorio de Espectroscopia Molecular y Atomica de
la ESIQIE. Actualmente, el sistema permanganato de potasio/dicromato de potasio en acido
sulfarico es el utilizado para fines didacticos debido a sus caracteristicas, sin embargo es un
sistema altamente contaminante por los reactivos y por el disolvente utilizado. Por tal motivo
se busca sustituir dicho sistema por uno mas amigable con el ambiente, constituido por
indicadores. Las pruebas se llevaron a cabo utilizando los indicadores rojo de metilo, azul de
metileno, naranja de xilenol, naranja de metilo, calmagita, verde de bromocresol y sus
posibles mezclas para de esta manera seleccionar la mas adecuada para su implementacion.
Los indicadores se prepararon con concentracion de 10° M debido a que con esa
concentracion es posible aplicar la Ley de Lambert — Beer para la espectroscopia, ademas de
que con esto se logra también disminuir la concentracion de los residuos. El intervalo de
longitud de onda de experimentacion fue de 380 a 760 nm, correspondiente a la region visible
donde absorben las sustancias coloridas. En base a los resultados obtenidos se concluy6 que
los indicadores mas adecuados son el azul de metileno y el naranja de metilo debido a que
ambos presentan estabilidad a la temperatura y a la luz, los colores de éstos son diferentes y
sus longitudes de onda no se traslapan, ademas de que no hay reaccion entre ellos, por tal
motivo se llevd a cabo la combinacion de estos indicadores para hacer la mezcla binaria
cumpliendo con las caracteristicas del analisis de multicomponentes en la técnica de
Espectrofotometria UV — VIS.

En el primer capitulo se presentan las generalidades de los indicadores que se probaron asi
como de la técnica Espectrofotometria UV — VIS utilizada para el desarrollo del trabajo, su
principal fundamento, sus limitaciones, ventajas y desventajas. En el segundo capitulo se
detalla la metodologia aplicada para obtener los espectros de absorcion de las mezclas
analizadas, incluyendo la preparacion de soluciones utilizadas y las condiciones de operacion
del espectrofotdmetro UV — VIS que se usd. En el tercer capitulo se muestran los
espectrogramas, calculos y resultados obtenidos asi como el analisis y discusion de los
mismos. Finalmente, en el cuarto capitulo se presentan las conclusiones relevantes del trabajo

desarrollado, para saber si se cumplié con los objetivos.
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INTRODUCCION

La Quimica Analitica se encarga de caracterizar la materia quimicamente, tanto de manera
cualitativa como cuantitativa, esto se refiere a determinar de qué sustancias quimicas esta
compuesta y en qué cantidades. Debido a que los productos quimicos forman parte de nuestro
entorno, las aplicaciones de la Quimica Analitica son muy extensas e importantes, ya que
van desde el muestreo y analisis ambientales e industriales, hasta las ciencias biologicas y la

quimica clinica.

Para poder analizar una muestra, esta pasa por ciertos tratamientos dependiendo de sus
caracteristicas y el método analitico a emplear, el cual se selecciona tomando en cuenta

ciertos factores entre los que se encuentran la exactitud y precision que se requiera.

Las posibles técnicas a utilizar en un proceso analitico son el analisis gravimétrico donde el
analito, sustancia a analizar, se separa por precipitacion y seguidamente se realiza una
medicion del precipitado; analisis volumétrico que consiste en un proceso denominado
titulacion donde se lleva a cabo la reaccion quimica del analito con un volumen medido de
reactivo de concentracion conocida; analisis instrumental, constituido por técnicas

instrumentales basadas en la medicion de una propiedad fisica de la muestra.

Entre las técnicas instrumentales se encuentran las técnicas espectrofotométricas que utilizan
la luz para medir concentraciones quimicas, de las cuales la Espectrofotometria UV — VIS es
la que nos incumbe en el presente trabajo. Dicha técnica se basa en la absorcion de radiacion
ultravioleta y visible para la determinacion quimica cualitativa y/o cuantitativa de las
muestras a analizar. Es aplicada en el control de calidad de industrias como son la produccion
de pinturas, farmacéutica, alimenticia, entre otras también relevantes. Es por esto la
importancia de su ensefianza como parte de la linea curricular “Andlisis Instrumental”
impartida en la ESIQIE, sin embargo no debemos olvidar también la parte del cuidado del
ambiente que en la actualidad es una de las cuestiones mas importantes y preocupantes a
nivel tanto industrial como educativo, de ahi los objetivos del presente trabajo que van
encaminados principalmente a implementar un sistema multicomponente menos
contaminante para el ambiente para su uso didactico en la imparticion de la préactica
“Determinaciéon de mezclas de dos componentes por Espectrofotometria UV — VIS.”

PADILLA SALAZAR MARIA FERNANDA 1Ql ~1l~
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I

Perteneciente a la programacion didactica de la asignatura “Espectroscopia Molecular y
Atémica”, ya que el sistema multicomponente empleado para impartir la practica antes
mencionada, era el constituido por permanganato de potasio y dicromato de potasio
utilizando &cido sulfurico como disolvente debido a que cumple con las caracteristicas
necesarias para su analisis, sin embargo tanto los reactivos como el disolvente son altamente
contaminantes. Este es el motivo por el que se busca sustituir dicho sistema por uno mas
amigable con el ambiente constituido por indicadores, que son sustancias empleadas en el
analisis volumétrico para sefialar el final de la reaccion quimica que se lleva a cabo en este
tipo de andlisis y que son menos contaminantes, ademas de que se utilizan concentraciones

muy pequefias que van de 10° a 107 M.

En el presente trabajo se muestra el procedimiento de seleccion de la mezcla de indicadores

mas adecuada para su implementacion en el laboratorio.
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OBJETIVOS

Objetivo general

Implementar un sistema multicomponente menos contaminante para el ambiente por
Espectrofotometria UV — VIS.

Objetivos especificos

a) Sustituir los reactivos empleados en la practica “Determinacion de mezclas de dos
componentes por Espectrofotometria UV — VIS.” Impartida en el Laboratorio de
Espectroscopia Molecular y Atomica, por sustancias menos contaminantes.

b) Realizar el analisis de mezclas de indicadores por Espectrofotometria UV — VIS
probando diferentes concentraciones y longitudes de onda.

c) Elegir la mezcla de indicadores mas adecuada para su implementacion en base a las
caracteristicas de su espectro, estabilidad a la temperatura y la luz, costos y grado de

ecotoxicidad.
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1.1 FUNDAMENTOS DE LAS MEDICIONES POR
ESPECTROFOTOMETRIA UV - VIS

Por definicion: “El espectro electromagnético es el conjunto de longitudes de onda de todas
las radiaciones electromagnéticas”. [Green facts, 2019]

De acuerdo a la longitud de onda, el espectro electromagnético se divide en distintas regiones:
Rayos Gamma, Rayos X, Ultravioleta (UV), Visible (Vis), Infrarrojo (IR), Microondas y
Ondas de Radio (Figura 1). La region ultravioleta abarca desde los 10 hasta los 380 nm,
mientras que la visible comprende una parte muy pequefia del espectro electromagnético que

va de los 380 a unos 780 nm.

Longitud de onda ecreciemte () — 5

\VA NV

Microondas Ondas de Radio

Ultravioleta

}\ 4+————— Frecuencia creciente (v)

Espectro visible

400 500 600 T00

Figura 1. Espectro Electromagnético.

El ojo humano puede percibir los objetos con color debido a que éstos transmiten o reflejan
Gnicamente una parte de la luz en la region visible. Cuando la luz blanca atraviesa un objeto,
éste Unicamente absorbe ciertas longitudes de onda y transmite las no absorbidas (Tabla 1).
Las longitudes de onda no absorbidas se perciben como un color denominado complemento

de los colores absorbidos.
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Tabla 1. Colores de las diferentes longitudes de onda de la region visible. [Christian., 2009]

380 — 450 - Violeta
450 — 495 Azul

495 — 570 Verde

570 — 590 Amarillo

590 — 620 Anaranjado

620 — 750 Rojo

Amarillo verdoso
Amarillo
Violeta
Azul
Verde azulado

Azul verdoso

La radiacion electromagnética posee cierta cantidad de energia y de acuerdo con la ecuacion

de Planck, la energia es directamente proporcional a la frecuencia e inversamente

proporcional a la longitud de onda, es decir, cuanto mas corta sea la longitud de onda, la

frecuencia y la energia son mayores.

Ecuacion de Planck:

E = hv
c
v=2
hc
.-.E=7

Donde:

E = Energia [=] ergios

h = Constante de Planck = 6.62x103* joules — segundo (Js)

v = Frecuencia [=] s*

A = Longitud de onda [=] cm

cm

¢ = velocidad de la luz = 3x10°8 —
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1.1.1 EIl fendmeno de absorcion —emision

Cuando una molécula absorbe radiacion electromagnética, esta aumenta su energia y se dice
que paso de un estado basal, fundamental o de minima energia, a un estado excitado. Todos
los atomos de una muestra a temperatura ambiente se encuentran en estado fundamental, su
excitacion se puede conseguir con el calor de una Illama, un plasma, una chispa o arco
eléctrico y su tiempo de vida es breve. El regreso de un dtomo de su estado excitado a su
estado basal, va siempre acompafiado de la emisién de la radiacion electromagnética

previamente absorbida. Dicho fendmeno es el conocido como fendmeno de absorcion —

emision.
Electron
Niveles de energia ) Fotén
Wi v AV
Energia
P ra LY
I/ \'\.:'X W
L
2-\.
# 4
Ahzoreidn Emision

Figura 2. Fenémeno de Absorcién — Emision. [Departamento de Fisica y Quimica del IES Almeraya, S.F.]

1.1.2 Alcances de la técnica

Cuando se forma un enlace quimico, los enlaces originados entre los &tomos pueden ser de
dos tipos: “c” (enlace sencillo) o “m” (enlaces dobles o triples). Los electrones que no
participan en la formacion de enlaces se denominan electrones “n” (no enlazantes).

Al absorber radiacion ultravioleta o visible, los electrones n, ¢ 0 T aumentan su energia y

pasan de un estado basal a un estado excitado o de mayor energia (Figura 3).
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125 180 150 220

Figura 3. Transiciones electronicas. [Hernandez, 2017]

En una molécula pueden existir cromdforos y auxocromos. Un coroméforo es cualquier
grupo funcional responsable de la absorcién y que generalmente contiene enlaces m, mientras
gue un auxocromo, no es un croméforo por si mismo pero al unirse a uno puede alterar la
longitud de onda o la absortividad molar.

Aunque todos los compuestos organicos tienen la capacidad de absorber energia
electromagnética, la absorcion de energia relacionada con los electrones que forman enlaces
sencillos esta limitada a la region ultravioleta con longitud de onda menor a 185 nm, ya que
su energia de excitacion es demasiado alta. Dicha regidn presenta dificultades significativas
en la experimentacion, por lo que la mayoria de las investigaciones espectrofotométricas se
han realizado en la region con longitud de onda mayor a 185 nm.

Por lo anterior se deduce que para que una molécula pueda analizarse por Espectrofotometria
UV — VIS es necesario que contenga enlaces dobles y/o triples, ya que de acuerdo con la
Figura 3, a longitudes de onda mayores a 185 nm se encuentran Unicamente las transiciones
electronicas correspondientes a los electrones n y m, por lo que es indispensable la presencia

de cromoforos.
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1.1.3 Factores que afectan a las mediciones

espectrofotométricas

Las mediciones espectrofotométricas, pueden ser afectadas por factores instrumentales,

quimicos, fisicos y personales.

Factores instrumentales

Al realizar las mediciones es posible que el equipo utilizado presente radiaciones parasitas,
es decir, radiaciones que no corresponden a la emitida por la fuente adecuada y que pueden
ser originadas por la reflexion de componentes dpticos del equipo o bien por la misma
muestra a analizar. Dichas radiaciones presentan diferentes longitudes de onda y en caso de

que lleguen al detector, pueden ocasionar desviaciones en la medicion.

Factores fisicos y quimicos

Cuando se realizan mediciones espectrofotométricas, la muestra puede presentar impurezas
que posiblemente ocasionen desviaciones en las mediciones, en estos casos se recomienda
que el blanco esté constituido por la matriz de la muestra y el disolvente a utilizar.

Por otro lado, el disolvente también influye en la medicidén, ya que puede ocasionar
desplazamientos de longitud de onda en la maxima absorbancia dependiendo de su polaridad.
Cuando el disolvente es polar, se ocasiona un desplazamiento conocido como batocromico
en el que debido a que los electrones de la estructura de la muestra se deslocalizan, se requiere
de menor energia para su excitacién y por lo tanto la longitud de onda en la maxima

absorbancia se desplaza hacia longitudes de onda mayores.
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Figura 4. Desplazamiento batocrémico, causado por un disolvente polar. [Universidad Central de
Venezuela, 2015]

Al utilizar un disolvente no polar ocurre lo contrario, ya que los electrones no se deslocalizan,
se requiere de mayor energia y se origina que no exista desplazamiento o que este sea hacia

longitudes de onda menores.

400 nm . . o T00 NMm
. i .

o L

Figura 5. Desplazamiento hipsocrémico, causado por un disolvente no polar. [Universidad Central
de Venezuela, 2015]

Otro factor a considerar es la temperatura, ya que de existir termosensibilidad es posible que
se produzcan desplazamientos batocrémicos. Debido a esto es importante mantener las

mismas condiciones de temperatura durante todo el analisis espectrofotométrico.
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Por otro lado la concentracion de la solucion y/o espesor de la celda, son factores que deben
ser documentados, ya que causan el aumento de la lectura de la absorbancia (efecto

hipercrémico) o bien la disminuyen (efecto hipocrémico).

a) b)

/. )
Figura 6. Efectos causados por concentracion y/o espesor de celda:

a) hipercromico, b) hipocrémico. [Universidad Central de Venezuela, 2015]

Por ultimo, el pH es también un factor quimico que puede interferir en la obtencion de un
espectro y su interpretacion, ya que es determinante en la formacion de ciertos complejos o
compuestos coloridos, por lo que su documentacion es importante al realizar un analisis
debido a que puede ocasionar cambios leves o drasticos en un espectro con respecto al

original.

Factores personales

Las buenas préacticas del analista también son un factor importante a tomar en cuenta en los
andlisis espectrofotométricos, ya que este debe cuidar tanto el manejo del equipo como de
las celdas a utilizar las cuales se deben tomar por los lados esmerilados, deben ser limpiadas
con agua destilada y s6lo se deben secar por el exterior con papel suave. Ademas al realizar
un analisis, las celdas deben ser enjuagadas con alcohol etilico y con una pequefa cantidad
de la muestra a analizar para evitar la existencia de interferencias, y al ser introducidas al
equipo se debe cuidar que no haya burbujas, pelusas, ni precipitado en la sustancia contenida

en ellas.
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1.2 VENTAJAS Y DESVENTAJAS DE LA
ESPECTROFOTOMETRIA UV - VIS

La Espectrofotometria UV — VIS presenta algunas ventajas y desventajas respecto a otras

técnicas instrumentales existentes, algunas de ellas se presentan a continuacion:

Ventajas

a)

b)

d)

Posee un amplio campo de aplicacion debido a que son muchas las especies coloridas y
activas en el rango visible, ademas de las que son capaces de formar especies coloridas
al someterse a un tratamiento previo.

Selectividad adecuada que permite emplear métodos de analisis alternativos en el caso
de existir interferencias

Si se procede de forma correcta se puede considerar que se tendran resultados analiticos
con un minimo de incertidumbre, ya que en esta técnica espectrofotométrica los errores
relativos obtenidos normalmente son del 1 al 3%.

A pesar de que existen instrumentos altamente sofisticados, es posible obtener resultados
aceptables para andlisis rutinarios con espectrofotdmetros de los mas sencillos a costos

muy accesibles.

Desventajas

a)

Su aplicacion al analisis cualitativo es limitada debido a que el nimero de maximos y
minimos de absorcion es relativamente bajo, ademas de que muchas veces pueden
producirse pérdidas en el detalle espectral dependiendo de la modalidad de registro
grafico de los datos espectrales. Por lo anterior, frecuentemente es imposible una

identificacion inequivoca de las especies absorbentes.
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1.3 INSTRUMENTACION

La medicién de la absorcién de luz presentada por moléculas en la region ultravioleta y
visible se realiza utilizando un equipo Ilamado Espectrofotometro UV — VIS, el cual esta

constituido por:

Fuente de energia radiante.

Lampara de deuterio y tungsteno.

Monocromador.

Selecciona las radiaciones de una determinada
longitud de onda.

Zona de muestra.

Compartimento donde se alojan dos recipientes;
uno con la muestra y uno con el blanco.

h 4

Convierte las sefales luminosas en sefiales
eléctricas.
I

Registra la lectura de datos.

Figura 7. Componentes del espectrofotometro UV — VIS.
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1.3.1 Descripcion de los componentes

Fuente de energia radiante

Para la medida de absorcidbn molecular se requiere de una fuente de radiacién
electromagnética continua cuya potencia sea constante en un intervalo considerable de
longitudes de onda. En el caso del Espectrofotometro UV — VIS, la radiacion es
proporcionada por dos diferentes fuentes (Figura 8): una de Deuterio para la region
ultravioleta y una de Wolframio, también conocido como Tungsteno, para la region visible.

Lampara de Deuterio

Espejo »  Monocromador

L —

Lampara de ;[‘lmgsteno

Figura 8. Fuentes del Espectrofotdmetro UV — VIS.

Monocromador

Es un dispositivo optico disefiado para separar y seleccionar las longitudes de onda que
componen un espectro, a esto se le conoce como barrido espectral.

Las partes que componen a un monocromador (Figura 9) son: rendija de entrada, dispositivo
de difraccion, que puede ser un prisma o una red de dispersidn, y rendija de salida, también
conocida como slit.

Los equipos pueden contar con slit fijo o variable y cuanto mas pequefio sea, méas definidos
seran los picos en el espectro. Por tal motivo se recomienda utilizar slit mayores en los
andlisis cuantitativos y menores en los analisis cualitativos, ya que estos requieren espectros

con mayor detalle.

e
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Luz policromatica Luz monocromética
de diferentes longi-
tudes de onda

Rendija de entrada Rendija de salida

Figura 9. Partes de un monocromador. [Breto, 2011]

Zona de muestra

Es el compartimento donde se alojan las celdas o cubetas (Figura 10) que contienen la
muestra y al disolvente. En esta zona la radiacion transmitida por el monocromador incide
en la celda que contiene la muestra, la cual absorbe cierta cantidad de energia dejando pasar
a través de ella la no absorbida para llegar al detector.

Las celdas deben construirse con un material que deje pasar la radiacion de la region espectral
de interés. Los materiales de construccion mas comunes son vidrio, cuarzo, silice o varios

plasticos, siendo las de cuarzo las més utilizadas.

a) Cubetas de plastico: Son las cubetas mas baratas, construidas normalmente de
acrilico. No son resistentes a todos los disolventes y son inadecuadas para mediciones
en la region por debajo de 300 nm debido a que en esta region absorben fuertemente.

b) Cubetas de vidrio: Son ligeramente mas caras que las de plastico pero mas duraderas.
No son adecuadas para medir en la regién por debajo de 320 nm debido a que

absorben en esta area.
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c) Cubetas de cuarzo: Son razonablemente transparentes por debajo de 210 nm.
d) Cubetas de silice: Las mejores cubetas son de silice fundida sintética de alta pureza,

ya que son razonablemente transparentes por debajo de 190 nm.

/
Monocromador > C SDetector

Cubeta

—11 cmp—

Figura 10. Celda o cubeta. [Cano, 2013]

Detector de luz

Es un dispositivo que convierte la energia radiante en una sefial eléctrica. Las principales
caracteristicas que debe poseer son: sensibilidad elevada, relacién sefial/ruido elevada,
respuesta constante en un intervalo considerable de longitud de onda, corto tiempo de
respuesta y que sin iluminacion, su sefial de salida sea igual a 0.

Normalmente, los tipos de detectores que puede tener un Espectrofotometro UV — VIS son

los fotodiodos y el tubo fotomultiplicador.

a) Fotodiodo (Figura 11): En este tipo de detector se disminuye la carga de un
condensador mediante la incidencia de luz sobre un material semiconductor conectado
a él. La luz que incide sobre el material semiconductor permite que los electrones
fluyan a través de él disminuyendo asi la carga del condensador al que esta conectado.
La carga necesaria para recargar el condensador, a intervalos regulares, es proporcional
a la intensidad de la luz. Los limites de deteccion son, aproximadamente, 170-1100 nm

para detectores de silicio.

e
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Contacte metalica Fotdn

Intrinseca

capan

Blodue de o
Figura 11. Detector de fotodiodo. [Owen, 2000]

b) Tubo fotomultiplicador (PMT): Es un tipo de detector muy sensible a la radiacion
ultravioleta y visible con tiempos de respuesta muy cortos. Esta constituido por un
catodo y un anodo ademas de otros electrodos denominados dinodos. La superficie del
catodo esta recubierta por un material fotoemisor que tiende a emitir electrones al
recibir radiaciones electromagneticas, dichos electrones son multiplicados en varias
etapas a su paso por los dinodos hasta que son recogidos en el anodo y la corriente
resultante se amplifica electrénicamente para su medicion.

En la Figura 12 se muestra un esquema de los componentes de un tubo

fotomultiplicador.

Fotocétodo SR Anodo
f “' . "1. Conectores
fotén -, eléctricos
incidente \ —
P "?:hﬂ:\ . f"l LY L] m
et =
\({\F, =
\| r
Dinodos
Tubo Fotomultiplicader (PMT)

Figura 12. Componentes de un tubo fotomultiplicador. [ “Conteo de eventos y estadistica de
fotones”, S.F.]
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Procesador

Es en donde la sefial eléctrica proporcionada por el detector es procesada para poder realizar
operaciones matematicas y graficas (espectros), que permitan interpretar tanto cuantitativa

como cualitativamente los resultados obtenidos.

1.4 ANALISIS CUALITATIVO Y CUANTITATIVO

La Espectrofotometria UV — VIS es utilizada para realizar analisis cualitativos y
cuantitativos, ya que con su aplicacion pueden identificarse sustancias organicas e

inorganicas coloridas, como complejos metalicos, asi como la concentracion de las mismas.

1.4.1 Ley de Beer y sus limitaciones

En el analisis cuantitativo la relacion de la absorbancia con la concentracion es la denominada
Ley de Beer, que enuncia que para una radiacibon monocromatica, la absorbancia “A” es

directamente proporcional al paso optico “b” y la concentracion “c” del analito:
A = abc
A= Ebc

Donde:

A=Absorbancia [=] adimensional

a = Absortividad [=] ng

L
mol cm

£ = Absortividad molar [=]

b = Paso optico [=] cm.
C = Concentracion [=] % 0 mTOl dependiendo el caso.

Nota: Las unidades de la absortividad (a o £) dependeran de las unidades b y c.
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Limitaciones de la Ley de Beer

En algunas ocasiones la aplicacion de la Ley de Beer presenta desviaciones relacionadas con
su propio fundamento y representan limitaciones propias de la misma. Otras veces surgen

por desviaciones instrumentales y quimicas.

La ley de Beer es considerada una “ley limite”, ya que unicamente puede describir
correctamente el comportamiento de absorcion de sustancias que contienen concentraciones
de analito relativamente bajas (< 0.01 M). Esto se debe a que a concentraciones mas altas, la
cercania entre moléculas es mayor y esto provoca alteraciones a su capacidad para absorber
radiacion a una determinada longitud de onda, lo que afecta también a la linealidad entre la
absorbancia y la concentracion. Dicho efecto puede solucionarse mediante la dilucion de la

muestra.

Algunas de las limitaciones instrumentales y quimicas ya se han mencionado en el apartado
1.1.3, sin embargo es importante también sefialar que la existencia de reacciones quimicas
entre el analito y el disolvente causando la formacidn de nuevas especies absorbentes, es otro

factor que afecta a la aplicacion de la Ley de Beer.

1.4.2 Analisis cuantitativo: mezclas binarias

La Ley de Beer puede también aplicarse a mezclas de dos o mas especies absorbentes siempre
y cuando éstas no reaccionen entre si. La absorbancia total de una mezcla a una longitud de
onda dada es igual a la sumatoria de las absorbancias individuales de cada componente y se

expresa como sigue:

A:A1+A2+“'+An

A=& *bxCi+ & *b*xCy+--+E,xb*xC,

Donde los subindices se refieren a los componentes 1, 2 ... n, de la mezcla.
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Cuando la mezcla a analizar es de dos componentes se presentan dos incognitas; la
concentracion del componente 1 y la del componente 2 en la mezcla. Para poder
determinarlas es necesario medir las absorbancias de ambos componentes y de la mezcla a la
longitud de onda méxima de cada uno de los componentes y calcular las absortividades
molares de cada componente a cada longitud de onda mediante la aplicacion de la Ley de
Beer. El célculo de las concentraciones se realiza resolviendo el siguiente sistema de 2

ecuaciones con 2 incognitas:

Aﬂn'ql = Clegi'l + Cznqbg;11

Aﬂn'qz = ClegiZ + CZMbgéz

Donde:
A= Absorbancia de la mezcla a las longitudes de onda 1 y 2 (A1 Yy A2 respectivamente) [=]
adimensional.

L
mol+*cm

£ = Absortividad molar [=]
C = Concentracion [=] mTOI

b = Paso optico [=] cm.

Subindices:
1 = Componente 1 de la mezcla.
2 = Componente 2 de la mezcla.

M = Mezcla.

En la Figura 13 se muestra el espectro de absorcion de una mezcla binaria asi como sus

acotaciones.
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Figura 13. Espectro de absorcion de una mezcla binaria. [Hormaza, 2015]

1.5 SUSTANCIAS QUE SE PUEDEN EMPLEAR PARA
EL ANALISIS DE MEZCLAS BINARIAS

El analisis de mezclas multicomponentes puede aplicarse Unicamente para sustancias que

cumplan con las siguientes caracteristicas:

a) Que sus espectros posean bandas bien definidas dentro del intervalo de longitud de onda.
b) Que sus bandas no sean cercanas.

c) Que las sustancias que componen la mezcla no reaccionen entre si ni con el disolvente.
d) Que sus caracteristicas quimicas no varien con el ambiente y la luz.

Algunos sistemas que cumplen con dichas caracteristicas son mezclas de colorantes
artificiales, vitaminas, la mezcla permanganato de potasio/dicromato de potasio e incluso

algunas mezclas de indicadores.
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1.6 INDICADORES

Un indicador es una sustancia que como su nombre sefiala, es utilizada para indicar el punto
final de una reaccion quimica en el analisis volumétrico debido a que presenta un cambio de

coloracion dentro de cierto intervalo de pH. A continuacion se presentan algunos ejemplos:

Azul de metileno

H3C\N S |{|/CH3

CHs Cl~ CHs

Figura 14. Estructura molecular del azul de metileno. [Distribucion y especialidades quimicas, S.F.]

Formula molecular: C1sH1sN3CIS
PM: 319.85 g/mol

a) Nombres alternativos: Cloruro de metiltiolina; Cloruro de tetrametiltiolina.
b) Caracteristicas fisicas y quimicas:

Aspecto: Sélido — polvo.

Color: Verde a azul oscuro con brillo bronceado.

Olor: Inodoro.

pH: 3

Punto de fusién: 100 °C

Punto de ebullicion: Se descompone.

Solubilidad: Muy soluble en agua y cloroformo. Moderadamente soluble en alcohol.
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Calmagita

OH HO

HsC

Figura 15. Estructura molecular del indicador calmagita. [Facultad de Ciencias Agrarias y
Forestales, S.F.]

Formula molecular: C17H14N20OsS
PM: 358.37 g/mol

a) Nombres alternativos: Polvo indicador calmagita; Acido 3-hidroxi-4 — [(2-hidroxi-5-
metilfenil) azo] -1-naftalensulfénico.
b) Caracteristicas fisicas y quimicas:
Aspecto: Sélido — Polvo.
Color: Purpura.
Olor: Inodoro.
pH: 7
Punto de fusién: 0 °C
Punto de ebullicién: 100 °C
Solubilidad: No disponible.
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Naranja de metilo

50

3

Figura 16. Estructura molecular del indicador naranja de metilo. [Ramirez, 2015]

Formula molecular: C14H14N3NaOsS
PM: 327.3 g/mol

a) Nombres alternativos: Sal de sodio del acido 4- (dimetilamino) —azobenceno -4’-
sulfénico.
b) Caracteristicas fisicas y quimicas:
Aspecto: Sélido — Polvo.
Color: Naranja — Amarillo.
Olor: Inodoro.
pH: 7
Punto de fusién: >300 °C
Punto de ebullicion: Se descompone.
Solubilidad: Soluble en agua y pirimidina. Insoluble en éter dietilico. Practicamente
insoluble en alcohol.
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Naranja de xilenol

70
O OiNa 5“' O ONa
o j’
N N
mam\”)H - ﬂHkrrmNa
O CHs CHg o)

Figura 17. Estructura molecular del indicador naranja de xilenol. [Guerrero, 2013]

Formula molecular: C31H2sN2NasO13S
PM: 760.6 g/mol

a) Nombres alternativos: Naranja de xileno.
b) Caracteristicas fisicas y quimicas:

Aspecto: Sélido — Polvo.

Color: Anaranjado.

Olor: Inodoro.

pH: 8.1

Punto de fusién: 210 °C

Punto de ebullicion: No disponible.

Solubilidad: Soluble en agua y alcohol.
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Rojo de metilo

/Y
pd

HaC COOH
|
CHs

Figura 18. Estructura molecular del indicador rojo de metilo. [Universidad Nacional Heredia,
2016]

Formula molecular: C1sH15N30-
PM: 269.31 g/mol

a) Nombres alternativos: Acido-2,4-dimetillaminoazobenzoico.
b) Caracteristicas fisicas y quimicas:

Aspecto: Sélido — Polvo.

Color: Rojo.

Olor: Inodoro.

pH: No disponible.

Punto de fusién: 175 °C

Punto de ebullicién: 82 °C

Solubilidad: Moderadamente soluble en agua; soluble en alcohol.
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Verde de bromocresol

Figura 19. Estructura molecular del indicador verde de bromocresol. [Universidad Nacional
Heredia, 2016]

Formula molecular: C21H14BrsOsS
PM: 698.01 g/mol

a) Nombres alternativos: 3 , 3 “, 5°, 5”-Tetrabromo-cresolsulfontaleina.
b) Caracteristicas fisicas y quimicas:
Aspecto: Sélido — Polvo.
Color: Ligeramente amarillo.
Olor: Inodoro.
pH: 4.6
Punto de fusién: 218 °C
Punto de ebullicion: No disponible.
Solubilidad: Ligeramente soluble en agua. Soluble en acetato de etilo y alcohol etilico.

Moderadamente soluble en benceno.
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2.1 EQUIPOS, SOFTWARE, MATERIAL'Y
REACTIVOS EMPLEADOS

2.1.1 Equipos

El equipo utilizado fue un Espectrofotometro UV —VIS Perkin Elmer modelo Lambda 2S
(Figura 20).

Figura 20. Espectrofotometro UV — VIS Lambda 2S. [Artisan Technology Group, S. F.]

Ademas se utilizo también una balanza analitica OHAUS modelo Discovery DV214C
(Figura 21).

-

‘\

' |

| =
=
—

Figura 21. Balanza analitica OHAUS modelo Discovery DV214C. [OHAUS -
Distribuidor oficial, 2019]
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2.1.2 Software

Se utiliza el Software WinLab de Perkin EImer de México, ya que su funcién es el manejo

de datos en la region UV — VIS y permite analizar muestras coloridas.

Figura 22. icono del Software WinLab de Perkin EImer de México.

2.1.3 Material

a) Siete matraces volumétricos de 100 ml con tapon.
b) Doce matraces volumétricos de 10 ml con tapon.
c¢) Una espatula.

d) Dos pipetas graduadas de 5 ml.

e) Dos pipetas graduadas de 1 ml.

f) Siete frascos de 100 ml.

g) Dos celdas de cuarzo de 1 centimetro de espesor.

I
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2.1.4 Reactivos empleados

Los reactivos empleados durante la experimentacion fueron los indicadores:
a) Azul de metileno.

b) Calmagita.

c) Naranja de metilo.

d) Naranja de xilenol.

e) Rojo de metilo.

f) Verde de bromocresol.

Ademas de agua destilada y alcohol etilico.

Para mayor facilidad las soluciones de indicadores se identificaran como se muestra en la
Tabla 2.

Tabla 2. Identificacion de los indicadores.

ID Solucion

A Azul de Metileno

B Naranja de Xilenol
C Naranja de Metilo
D Rojo de Metilo

E Calmagita

F Naranja de Xilenol
G Verde de Bromocresol

Nota: Los disolventes empleados fueron agua destilada para los indicadores A, B, Cy D, y

alcohol etilico para los indicadores E, Fy G.
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2.2 PREPARACION DE SOLUCIONES

2.2.1 Preparacion de soluciones madre de los indicadores

e } ‘ e .
Calculgr . Ia_ cantidad Pesar la cantidad Disolver en el disolvente
requerida de indicador para :
p calculada del y vaciar a un matraz
100 ml de solucion con indicador volumétrico de 100 mli
concentracion de 5x104 M. : :
Trasvasar la Aforar a 100 ml
solucibn a un con el disc_)lvente
frasco de 100 ml. correspondiente.

Figura 23. Preparacion de soluciones madre.

2.2.2 Preparacion de la muestra de cada indicador

Tomar 0.3 ml de indicador al Aforar a 10 ml con el disolvente
5x104 M. correspondiente.

Figura 24. Preparacion de muestras de indicadores.

Nota: Los procedimientos mostrados en las Figuras 23 y 24 se realiza para cada uno de los

indicadores empleados, las soluciones preparadas pueden observarse en las Figuras 25 y 26.
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Figura 25. Indicadores preparados con agua destilada como disolvente.

Figura 26. Indicadores preparados con alcohol etilico como disolvente.
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2.2.3 Preparacion de mezclas de indicadores

\

Aforar a 10 ml
con el diso_lvente
correspondiente.

/De acuerdo con las proporciones indicada;\
en las Tablas 3 y 4, tomar los mililitros
sefialados para cada indicador y colocarlos

Gn un matraz volumétrico de 10 ml.

Figura 27. Preparacion de mezclas de indicadores.

Tabla 3. Mezclas de indicadores utilizando agua destilada como disolvente.

Blanco: Agua destilada.

Mezcla Indicadores Proporcién, ml
M1 A+B 3A+3B
M2 A+C 3A+3C
M3 A+D 3A+3D
M4 B+C 3B+3C
M5 B+D 3B + 3D
M6 C+D 3C+3D
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Figura 28. Mezclas de indicadores preparados con agua destilada como disolvente.

Tabla 4. Mezclas de indicadores utilizando alcohol etilico como disolvente.

Blanco: Alcohol etilico.

Mezcla Indicadores Proporcién, ml
M7 E+F 3E + 3F
M8 E+G 3E + 3G
M9 F+G 3F + 3G
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2.3 TOMA DE DATOS ESPECTROFOTOMETRICOS

A continuacién se muestra el procedimiento sintetizado para la toma de datos

Toma de datos
espectrofotométricos

[ Encender 1a computadora v el Espectrofotémetro UV — VIS. ]

4»[ Permitir que se establezca la conexion. ]

h /\
&5e establec1s SI

la conexidn?

espectrofotométricos. (Figura 29)

hJ
Abrir el Software WinLab. |

[ Seleccionar el método “Scan™ ]

4>[ Definir los parimetros de operacién mostrados en la Figura 30. ]

NO

¢Los parametros
se definieron
correctamente?

v

l—[ Correr el método. ]
Seguir las mstrucciones mostradas en pantalla
para la obtencion del espectro.

#Se obtuvo
el espectro?

NO

I Tmprimir.

L

Cerrar el programa, apagar el equipo
v finalmente la computadora.

Figura 29. Toma de datos espectrofotométricos.
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Inst ‘

» Ordenada maxima: 2
» Ordenada minima: 0

» \elocidad de
barrido: 480 nm/min

* Smooth: 2 nm
{ Scan ‘ « Slit: 2 nm
» Lampara: UV - VIS

» Rango: 760 - 360 nm
 Intervalo: 1 nm
» NUmero de ciclos: 1

Figura 30. Parametros de operacion.

« Blanco: Agua destiada o
alcohol etilico.

« Componente "n
mezcla.

« Componente "n+1" de la
mezcla.

de la

~

* Mezcla.
Sample

Procedimiento detallado para la toma de datos espectrofotométricos

Encender la computadora y posteriormente el espectrofotometro.

Al establecerse la conexion, abrir el Software WinLab.

Dar click en el icono mostrado en la Figura 31.

Figura 31. Método Scan. [Perkin Elmer, S.F.]
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En la ventana “Scan” (Figura 32) definir los pardmetros de operacion mostrados en la Tabla

5.
' -0l x
———— —SCAN e s
S nm Number of cycles - E]
1’ 360 0| ym
al | 10/ om
— OUTPUT E——
b ““' ) 0On ® OK Ordinate max. - 2 000
int ) 0n @ OH Ordinate min. - 0 000
“ JOn®OH | Display: Overlay =
[ ] :I
i : [Demo scan method shipped with UV Winl ab ]

can.

Figura 32. Parametros para el analisis.

Tabla 5. Parametros de operacion.

Longitud de onda inicial 760 nm
Longitud de onda final 360 nm
Intervalo de datos 1nm
Numero de ciclos 1
Ordenada maxima 2
Ordenada minima 0
Velocidad de barrido 480 nm/min
Smooth 2 nm
Slit 2 nm
Lampara UV - VIS

I
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En la ventana “Inst” (Figura 33) encender la lampara UV —VIS, seleccionar la velocidad de
barrido, smooth y slit indicados en la Tabla 5.

W C:WUVWINLAB\METHOD\SCAN.MSC

INSTRUMENT =
Ordinate mode : O - | Scan speed : 480 | nm/min
Lamp UV : ®on oOK Smooth : 2 ~Jom
Lamp Vis : ® 0on D OK

Figura 33. Parametros del instrumento.

En la ventana “Sample” (Figura 34) seleccionar el nimero de muestras y asignar un cédigo
de identificacién para cada una. En el caso de éste experimento las mezclas y sus respetivos

componentes se consideran como muestras.

C:\UVWINLABWE Hl()l)\S(’.AN.MS(ﬂ

Fill down | Delet row
. - 52 & i i

LT )

Figura 34. ldentificacion de muestras.
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Dar click en la opcion “Start” (Figura 35) para comenzar el anélisis.

Start

Figura 35. Inicio del andlisis. [Perkin Elmer, S.F.]

En la pantalla se desplegara un cuadro de instrucciones pidiendo correr el blanco. Cuando
esto ocurra se debe colocar el disolvente empleado en las dos celdas del espectrofotdmetro y

dar click en “Aceptar”.

Posteriormente el equipo realizard el barrido del blanco y al finalizar se desplegara un
recuadro pidiendo ahora introducir la muestra 1 con su respectiva identificacion, para lo cual
se sigue el mismo procedimiento que en el blanco a diferencia de que la muestra se coloca
en la celda delantera del espectrofotometro y en la trasera permanece el blanco hasta el final

del andlisis. Lo mismo ocurrira con el resto de las muestras.
Al finalizar el analisis, cerrar el programa, apagar el equipo y finalmente la computadora.

Nota: El procedimiento anterior se realiza para cada una de las mezclas analizadas. Ademas
la celda debe enjuagarse al menos una vez con la siguiente muestra a analizar antes de

introducirla al Espectrofotometro UV — VIS.
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2.3.1 Obtencién de los espectros

Los espectros de las mezclas analizadas se despliegan en una pestafia como la mostrada en
la Figura 36.

UV WinLab [C:\UVWINLABWETHOD\SCAN.MSC] - [Graph1]
Q Fée View Utities Apphcation Datahanding Window Help

52751 44015

760.0 nm  —0.0004 A 3%

Figura 36. Espectro de absorcién.

2.3.2 Seleccion de la mezcla binaria

/Simular la experimentacion ™
-~ . de la practica de laboratorio
(partiendo de la preparacion
ge mezclas) aumentando al célculo de las
oble las concentraciones de concentraciones
los componentes en la de los
mezcla seleccionada para componentes en
ajustar a 2 la ordenada

—_—— Selecionar el espectro Realizar el
Observar y que cumpla con las
comparar los caracteristicas

espectros requeridas para el

obtenidos. analisis de mezclas

i " la mezcla.
Lmultlcomponentes. | e del a mezcla
espectrofotometro UV -
VIS. '

Figura 37. Seleccion de la mezcla.
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Los indicadores analizados fueron rojo de metilo, azul de metileno, naranja de xilenol,

naranja de metilo, calmagita, verde de bromocresol y sus posibles mezclas, los disolventes
utilizados fueron agua destilada o alcohol etilico dependiendo la solubilidad de cada

indicador. A continuacién se presentan los espectros de las mezclas analizadas asi como su
interpretacion.

Primer analisis

En la primera prueba, realizada el dia 24 de octubre del 2018, los espectros de absorcion de
las mezclas se tomaron con la finalidad de observar su comportamiento y descartar aquellas
mezclas que presenten traslapes en sus espectros. Es importante mencionar que debido a que

se utilizaron concentraciones muy pequefias de los indicadores, la ordenada méxima utilizada
para estos casos fue de 1.10.

Espectro de absorcion de la mezcla (A+B=M1)
665.25
A A\
r/ I'l
f \
/ \
‘l l‘
// "
A / \
/ |
i \
( |
435.93 \
g { 665.10 \.‘
- .>B ,//‘ J \
‘ ’ Sw S M1_ \
| s _ ; \
i e p—— e I \
" Ee— N s
— e ———————C— -
a0y 5 % ]
nm

Figura 38. Espectro de absorcién de la mezcla M1: Azul de metileno (A) y naranja de xilenol (B) en agua

destilada.

e
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En la Figura 38 se muestra en color verde el espectro de absorcién de la mezcla 1, en color
azul el espectro del azul de metileno y en color rojo el espectro del naranja de xilenol

utilizando agua destilada como disolvente. Como se observa en el espectrograma, la longitud

de onda méxima del azul de metileno y el naranja de xilenol son 665.25 nm y 435.93 nm
respectivamente.

Los espectros cumplen con la caracteristica de que no se traslapan, por lo que esta mezcla se

considera una buena opcion para implementarse en la practica.

Espectro de absorcion de la mezcla (A+C=M2)

665.46
|
A ,./‘\\
/
A ,’/ lll
/’ \
465.42 3 \
S l‘
L \
it o 665.52 |
4 o S \
> PR S - i Ty \
= S _ﬂ__ﬁ_Aﬁ_z-c—\:%i_- — b

|
|
|
|
!
| /

3 4/

Figura 39. Espectro de absorcién de la mezcla M2: Azul de metileno (A) y naranja de metilo (C) en agua

destilada.

En la Figura 39 se observa en color verde el espectro de absorcion de la mezcla 2, en color
azul el espectro del azul de metileno y en color rojo el espectro del naranja de metilo
utilizando agua destilada como disolvente. Se muestra que los espectros de los componentes
de la mezcla no se traslapan, por lo que es también considerada una buena opcién para

implementarse. La longitud de onda méaxima del azul de metileno es 665.46 nm mientras que
la longitud de onda méaxima del naranja de metilo es 465.42 nm.
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Espectro de absorcion de la mezcla (A+D=M3)

110

08 J

os '

7\

05 J \
A // \
05 J / \
423.04 // \\
04
% 665.50 |
03 J D /,-’ \\
02 J e e \\\ /"4 \
~ =3 4 M3 L\
01 4~ i _—— g, i
[ e N P e
000 = = . —— - — \
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Figura 40. Espectro de absorcién de la mezcla M3: Azul de metileno (A) y rojo de metilo (D) en agua

destilada.

En la Figura 40 se muestra en color verde el espectro de absorcion de la mezcla 3, en color
azul el espectro del azul de metileno y en color rojo el espectro del rojo de metilo utilizando
agua destilada como disolvente. Se puede notar que los espectros de los componentes no se
traslapan, que la longitud de onda maxima del azul de metileno es 665.21 nm vy la longitud

de onda méaxima del rojo de metilo es 433.04 nm.
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Espectro de absorcion de la mezcla (B+C=M4)

465.04
43587 | ¢

B~ 46101

7~ w4l

X
nm

Figura 41. Espectro de absorcién de la mezcla M4: Naranja de xilenol (B) y naranja de metilo (C) en agua

destilada.

En la Figura 41 se presenta en color verde el espectro de absorcion de la mezcla 4, en color
azul el espectro del naranja de xilenol y en color rojo el espectro del naranja de metilo
utilizando agua destilada como disolvente. Aunque en el espectrograma es posible observar
que la longitud de onda maxima del naranja de xilenol es 435.97 nm y la longitud de onda
méaxima del naranja de metilo es 465.04 nm, los espectros de la mezcla y los de sus
componentes presentan un traslape, por lo que la implementacion de esta mezcla para fines

didacticos fue descartada.
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Espectro de absorcion de la mezcla (B+D=M5)

110
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Figura 42. Espectro de absorcion de la mezcla M5: Naranja de xilenol (B) y rojo de metilo (D) en agua

destilada.

La Figura 42 muestra en color verde el espectro de absorcion de la mezcla 5, en color azul el
espectro del naranja de xilenol y en color rojo el espectro del rojo de metilo utilizando agua
destilada como disolvente. Aunque en el espectrograma se observa que la longitud de onda
méaxima del naranja de xilenol es 436.46 nmy la longitud de onda maxima del rojo de metilo
es 433.49 nm, los espectros de la mezcla y los de sus componentes presentan un traslape, por

lo que la implementacidn de esta mezcla en la practica de laboratorio fue descartada.
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Espectro de absorcion de la mezcla (C+D=M6)
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Figura 43. Espectro de absorcién de la mezcla M6: Naranja de metilo (C) y rojo de metilo (D) en agua

destilada.

En la Figura 43 se presenta en color verde el espectro de absorcion de la mezcla 6, en color
azul el espectro del naranja de metilo y en color rojo el espectro del rojo de metilo utilizando
agua destilada como disolvente. Aunque en el espectrograma se distingue que la longitud de
onda maxima del naranja de metilo es 465.34 nm y la longitud de onda maxima del rojo de
metilo es 434.17 nm, los espectros de la mezcla y los de sus componentes se traslapan, por

lo que se descarta la implementacion de esta mezcla.
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Espectro de absorcion de la mezcla (E+F=M7)
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Figura 44. Espectro de absorcion de la mezcla M7: Calmagita (E) y naranja de xilenol (F) en alcohol etilico.

En la Figura 44 se presenta en color verde el espectro de absorcion de la mezcla 7, en color
azul el espectro del indicador calmagita y en color rojo el espectro del naranja de xilenol
utilizando alcohol etilico como disolvente. En el espectrograma se sefiala que las longitudes
de onda méaximas del indicador calmagita y del naranja de xilenol son 529.22 y 438.98 nm
respectivamente.

Se puede observar que aunque sus espectros no se traslapan se encuentran muy cercanos entre

si, por esta razon la implementacion de esta mezcla también fue descartada.

e
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Espectro de absorcion de la mezcla (E+G=M8)
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Figura 45. Espectro de absorcion de la mezcla M8: Calmagita (E) y verde de bromocresol (G) en alcohol

etilico.

En la Figura 45 se observa en color verde el espectro de absorcién de la mezcla 8, en color
azul el espectro del indicador calmagita y en color rojo el espectro del verde de bromocresol
utilizando alcohol etilico como disolvente. En el espectrograma se indica que la longitud de
onda maxima del indicador calmagita es 529.97 nmy la del verde de bromocresol es 428.05
nm.

Esta mezcla también fue descartada debido a que los espectros de sus componentes se

egncuentran muy cercanos entre si.

e
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Espectro de absorcion de la mezcla (F+G=M9)
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Figura 46. Espectro de absorcién de la mezcla M9: naranja de xilenol (F) y verde de bromocresol (G) en

alcohol etilico.

En la Figura 46 se presenta en color verde el espectro de absorcion de la mezcla 9, en color
azul el espectro del indicador naranja de xilenol y en color rojo el espectro del verde de
bromocresol utilizando alcohol etilico como disolvente. El espectrograma indica que la
longitud de onda maxima del indicador naranja de xilenol es 437.33 nm, mientras que la
longitud de onda maxima del verde de bromocresol es 429.40 nm.

En el espectrograma se observa que los espectros tanto de la mezcla como los de sus
componentes se traslapan, es por esta razon que la mezcla quedd también descartada para su

implementacién en el laboratorio.

Segundo analisis

Debido a las caracteristicas de sus espectros, del primer analisis se seleccionaron Gnicamente
la mezcla 1, conformada por azul de metileno y naranja de xilenol, y la mezcla 2, conformada
por azul de metileno y naranja de metilo ambas utilizando agua destilada como disolvente,

ya gue sus espectros cumplen con las caracteristicas de que poseen bandas bien definidas y
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no cercanas entre si. Aunque el espectrograma de la mezcla 3 cuyos componentes son azul
de metileno y rojo de metilo cumplia también con las caracteristicas requeridas, no fue
seleccionada debido a que las bandas de los espectros de absorcion del naranja de xilenol y
naranja de metilo se encuentran mas definidas que la del rojo de metilo.

Sabiendo esto la finalidad del segundo analisis fue averiguar si las mezclas seleccionadas
mantenian las mismas caracteristicas en ciertos periodos de tiempo o bien si eran afectadas

por las condiciones ambientales.

Lectura 1: 30 de octubre del 2018.

Espectro de absorcion de la mezcla (A+B=M1)
110
10
0s
665.51
08
Al
07 / \
o\
A /
0s ‘,/ \.
435.80 \
04 ] S5 \
/ 66551 |
03 B / \
T / \
02 e e S/ M| \
o § K > % o - = \.
01 3 s ot e et Y
—_— —_— e ————— e, \,
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A AL5P
28,50
UASP
Vavelength Progran
Date: 30-10-2018 Time: 12:29:16 p.a Nethod: wpl
Slit: UV/VIS: 2.00 nn
Analy=zt
Sample ID Cyc Factor 435.80 665.50 na
A 1 1.0000 0.0116 0.6795 AZUL DE METILENO
B 1 1.0000 0.2709 0 0084 NARANJA DE KILENOL
M1 1 1.0000 0.0739 0.174°% MEZCIA 1

Figura 47. Espectro de absorcién de la mezcla M1: azul de metileno (A) y naranja de xilenol (B) en agua
destilada, obtenido el dia 30 de octubre del afio 2018.

e
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En la Figura 47 se muestra el espectro de absorcion de la mezcla 1 tomado el dia 30 de

octubre del 2018. Se observa que las longitudes de onda maximas del azul de metileno (en

color azul) y del naranja de xilenol (en color rojo) son 665.51 y 435.8 nm respectivamente.

Espectro de absorcion de la mezcla (A+C=M2)
1120,
10
08
08 | §65.52
07
A .
08 | ¢
A \
0s 46574 ‘
04
1C -
03 ko 6E5.43
o M2 |
01 % =5 s
R pEEE e Wiy O
oo £ et maece = .
€00 0 &0 0 50 &0 650 0 700
nm
M5 MEZOLA2
5P NARANIA DE METLO
ASP ATLL DE METLEND
Vavelength Progras
Date: 30-10-2018 Tine: 12:53-S0 p » Nothod: wpl
Slat: UV/VIS: 2.00 o
Asalyst
Saaple ID Cyc Factor 465.70 665 50 nom
& 1 1.0000 0.0203 0.642¢ AZUL DE METIIENO
C 1 1.0000 0.3525 0.012% NARAMIA DE METILO
N2 1 1.0000 0.0872 0.1641 MEZCIA 2

Figura 48. Espectro de absorcién de la mezcla M2:

azul de metileno (A) y naranja de metilo (C) en agua

destilada, obtenido el dia 30 de octubre del afio 2018.

En la Figura 48 se muestra el espectro de absorcion de la mezcla 2 tomado el dia 30 de

octubre del 2018. Se observa que las longitudes de onda maximas del azul de metileno (en

color azul) y del naranja de metilo (en color rojo) son 665.52 y 465.74 nm respectivamente.
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Lectura 2: 05 de noviembre del 2018.

Espectro de absorcion de la mezcla (A+B=M1)
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Sample ID Cyc Factor 437.40 666.20 n=

1 1.0060 0.0106 0.5958 AZUL DE METYLENO
1 1.0000 0.2460 0.0106 NARANJA DE XITENWOL
1 1.0000 ©0.0661 0.1597 MEZCIA 1

gwu

Figura 49. Espectro de absorcidn de la mezcla M1: azul de metileno (A) y naranja de xilenol (B) en agua

destilada, obtenido el dia 05 de noviembre del afio 2018.

En la Figura 49 se presenta el espectro de absorcion de la mezcla 1 tomado el dia 05 de
noviembre del 2018. Se observa que las longitudes de onda maximas del azul de metileno
(en color azul) y del naranja de xilenol (en color rojo) son 666.21 y 437.44 nm

respectivamente.
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Espectro de absorcion de la mezcla (A+C=M2)
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Vavelength Progras

Date: 05-11-2018 Tine: 03:01:39 p.» Method: wpl
Slit: UV/VIS: 2.00 na
Analyst

Sanple ID Cyc Factor 466.10 666 30 na

A 1 1.0000 0.0165 0.5599 AZUL DE METILENO
C 1 1.0000 0.3446 0 0156 NARANJA DE METILO
N2 1 10000 0.0789 ©0.1509 MEZCIA 2

Figura 50. Espectro de absorcién de la mezcla M2: azul de metileno (A) y naranja de metilo (C) en agua

destilada, obtenido el dia 05 de noviembre del afio 2018.

La Figura 50 presenta el espectro de absorcion de la mezcla 2 tomado el dia 05 de noviembre
del 2018. Se observa que la longitud de onda maxima del azul de metileno (en color azul) es

666.37 nmy la del naranja de metilo (en color rojo) es 466.17 nm.
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Lectura 3: 07 de noviembre del 2018.

Espectro de absorcion de la mezcla (A+B=M1)
110
10
03 J
08 J
666.29
07 J
06 | A
A s
0s / \
/
439.50 / \
04 / \‘
| /' 666.50)
03 > 4 \
B v \
02 /’ e J . \
/" \ / M/ \.
01 L— \‘kﬂ;—'7<~\ / \\ \
,——'—'——_'_’———-H___ __{._/:—‘—‘_’— N
000 — - —= —
300 300 430 500 550 500 6850 700 7500
nm
M1.SP
B.SP
CASP
Vavelength Frograa
Date: 07-11-2018 Tine: 12:43:47 p.» Method: wpl
Slit: OV/VIS: 2.00 nn
Analyst:
Sanple ID Cyc Factor 439.50 666.40 na
A 1 1.0000 0.0124 0.5341 AZUL DE METILENO
B 1 1.0000 0.2462 0.0109 NARANJA DE XILENOL
M1 1 1.0000 0.0732 0.1537 MEZCIA 1

Figura 51. Espectro de absorcién de la mezcla M1: azul de metileno (A) y naranja de xilenol (B) en agua

destilada, obtenido el dia 07 de noviembre del afio 2018.

La Figura 51 presenta el espectro de absorcién de la mezcla 1 tomado el dia 05 de noviembre
del 2018. Se observa que la longitud de onda méaxima del azul de metileno (en color azul) es

666.39 nmy la del naranja de xilenol (en color rojo) es 439.5 nm.
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Espectro de absorcion de la mezcla (A+C=M2)
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A 1 1.0000 D0.0185 0.49%51 AZUL DE METILENWO
C 1 1.0000 D.3457 0.0207 MARANJA DE METILO
N2 1 1.0000 D.0B18 D0.1467 MEZCIA 2

Figura 52. Espectro de absorcién de la mezcla M2: azul de metileno (A) y naranja de metilo (C) en agua

destilada, obtenido el dia 07 de noviembre del afio 2018.

La Figura 52 muestra el espectro de absorcion de la mezcla 2 tomado el dia 07 de noviembre
del 2018. Se observa que la longitud de onda maxima del azul de metileno (en color azul) es

666.25 nmy la del naranja de metilo (en color rojo) es 465.31 nm.
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A continuacién se presentan los cuadros comparativos (Tabla 6 y 7) con las longitudes de

onda méximas de cada componente de las mezclas 1y 2.

Tabla 6. Cuadro comparativo de las longitudes de onda maximas de los componentes de la mezcla 1.
Mezcla 1: Azul de metilo y naranja de xilenol.

Longitud de onda maxima (nm)

Componente : :
24/Octubre/2018 30/Octubre/2018  05/Noviembre/2018 07/Noviembre2018
Azul de
665.25 665.51 666.21 666.39
metileno
Naranja de
435.93 435.80 437.44 439.50
xilenol

Tabla 7. Cuadro comparativo de las longitudes de onda méximas de los componentes de la mezcla 2.
Mezcla 2: Azul de metilo y naranja de metilo.

Longitud de onda maxima (nm)

Componente
24/Octubre/2018 30/Octubre/2018 = 05/Noviembre/2018 = 07/Noviembre2018
Azul de
] 665.46 665.52 666.37 666.25
metileno
Naranja de
i 465.42 465.74 466.17 465.31
metilo

En base a los cuadros comparativos mostrados, la mezcla que posee una mayor estabilidad
es la mezcla 2, ya que mientras el naranja de xilenol perteneciente a la mezcla 1 presenta
diferencias de hasta 2 nmentre las lecturas, las diferencias entre lecturas del naranja de metilo

perteneciente a la mezcla 2 son menores que 1 nm.

e
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Simulacion de la practica de laboratorio

Con la finalidad de verificar que el tiempo disponible para la practica seria el suficiente para
la experimentacion, se llevo a cabo la simulacién de la practica obteniendo los siguientes

resultados:

Calculos

a) Determinacion gréafica de las absorbancias y Amax:

Espectro de absorcion de la mezcla (A+C=M)
2000
" BEE.14
15 l
1.4 A/l\l
12 / \
)
" 485,70 / '\I
A - S
02 C ;./ BEE.AT |
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05 | o~ ™ /
o \\ 4 M
044" e 465 69 / ot
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0z . ',.r"” T — hY ff,; L M, \
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;|00 ] 450 500 s 500 £:50 700 7500
nm
LiLEP MELCLA,
ISP NARANIA DE METILO
wIASE AL DE METLEND
Uavelength Progran
Date: 09-11-2018 Time: 01:22:15% p.m. Hethod: wpl
Slit: UVAVIS: 2.00 =m
Analyst:
Sample ID Cyc Factor 465.70 666.10 nm
A 1 1.0000 0.0335 1.38% ATUL DE METILEHO
C 1 i.0000 0.7212 0.0316 HARANJL DE METILO
M 1 1.0000 0.2433 0.4536 HEZCLA

Figura 53. Determinacidn gréafica de las absorbancias y Amax.
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Tabla 8. Datos experimentales.

Indicador Amax, (nm)  C, (mol/L)
Azul de metileno (A) 666.14 3x10°
Naranja de metilo (B) 465.7 3x10°

b) Calculo de las absortividades molares de cada componente aplicando la ley de Lambert

— Beer.
Formula:
At = E" b C;

y;
gﬂn — A_‘n

' b C;
Sustituyendo valores para la absortividad molar de los indicadores a la longitud de onda

del azul de metileno (A), 14, = 666.14 nm :

66614 _ A§e6-14 _ 1.3896 _
£666.14 — = = 46320————
bCy 1cm = 3x10~° mol mol * cm

L
6661 A856-14 _ 0.0316 _
£866:1 = = =105333 ———
b Cy 1cm =+ 3x107° mol mol * cm
L

Sustituyendo valores para la absortividad molar de los indicadores a la longitud de

onda del naranja de metilo (B), 1z = 465.7 nm:

;057 = a7 = 0.0335 =1116.67 ————
bCy 1 emx3x10-5 —nAZOl mol x cm

xS = 457 = 0.7212 =24 040 ————
bCs 1 emx3x10-5 1O mol « cm
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c) Calcular la concentracion de cada uno de los componentes en la mezcla mediante la

aplicacion de dos ecuaciones simultaneas:
A/lMA == CAMbng + CBMbggA
A}I\;IB = CAMbgj’B + CBMbggB

Sustituyendo valores en las ecuaciones simultaneas:

L
0.45 = Cypq (1 cm) (46 320 m) + Cppyy (1 cm) (1 05333 —

ol * cm)

L
0.25=C 1 (1 116.67 —) C 1 (24 040
AM1( cm) mol * cm + BM1( cm)

[ * mol * cm)

Resolviendo el sistema de ecuaciones:

mol
Cay1 = 1x10—5T

_gmol
CBMI =1x10 T

Tabla de resultados

Tabla 9. Tabla de resultados.

E @Aa = 666.14 nm, E @A = 465.7 nm,

Indicador ) L C, (mol/L)
(mol*cm) (mol*cm)
Azul de metileno (A) 46 320 1116.67 1x10°
Naranja de metilo (B) 1053.33 24 040 1x10°

PADILLA SALAZAR MARIA FERNANDA 1Ql ~58 ~



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL ESIQIE
e

Debido a que se utiliz6 una relacion 1:1, las concentraciones de ambos indicadores resultaron
ser iguales. Los colores del azul de metileno y naranja de metilo son azul y anaranjado

respectivamente, su combinacion dio como resultado una solucion color verde (Figura 54).

Figura 54. Azul de metileno, naranja de metilo y mezcla en solucion.

I
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La mezcla seleccionada para su implementacion en el laboratorio es la mezcla conformada
por azul de metileno y naranja de metilo utilizando agua destilada como disolvente debido a
que, en base al analisis realizado, cumple con las caracteristicas necesarias para realizar un

analisis de mezclas multicomponentes:

e) Sus espectros poseen bandas bien definidas dentro del intervalo de longitud de onda
utilizado.

f)  Sus bandas no son cercanas.

g) Las sustancias que componen la mezcla binaria no reaccionan entre si ni con el
disolvente.

h)  Sus caracteristicas quimicas no varian con el ambiente y la luz.

En suma, el sistema constituido por los indicadores es mas amigable con el ambiente que el

sistema permanganato de potasio/dicromato de potasio en acido sulfurico utilizado con

anterioridad, ya que en este antiguo sistema tanto los reactivos como el disolvente eran

altamente contaminantes y en el caso del sistema compuesto por los indicadores, el disolvente

utilizado es agua destilada cuyo grado de toxicidad es nulo, ademas de que se utilizan

concentraciones muy pequefias de los indicadores con lo que se disminuye en gran medida

su impacto ambiental. Otra ventaja de este nuevo sistema con respecto al anterior, es su

estabilidad al ambiente, ya que en el sistema compuesto por permanganato de

potasio/dicromato de potasio tanto las soluciones individuales como en la mezcla eran muy

inestables, lo que ocasionaba un cambio de coloracion y precipitacion de los reactivos que

causaban cambios en las mediciones que no eran convenientes para la reproducibilidad del

experimento. Dicha inestabilidad aumentaba cuando las soluciones se exponian a la luz.

Por otro lado, se comparé el precio de 25 g y 1 g de los indicadores (ANEXO 2 y 3
respectivamente) partiendo de los precios manejados por el proveedor Sigma Aldrich en sus
presentaciones comerciales (ANEXO 1). De esta comparacion es posible darse cuenta de
que, de las mezclas 1 (compuesta por azul de metileno y naranja de xilenol) y 2 (compuesta
por azul de metileno y anaranjado de metilo) de indicadores que cumplen con las

caracteristicas necesarias para este tipo de andlisis, la mezcla mas conveniente
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econdmicamente es también la mezcla 2, ya que el indicador naranja de metilo es mucho mas

econdmico en comparacion con el naranja de xilenol.

Contrastando los objetivos del presente trabajo con los resultados obtenidos, es posible
asegurar que los objetivos tanto general como especificos se cumplieron completamente, ya
que se logro sustituir los reactivos utilizados antiguamente por otros mas amigables con el

ambiente tomando en cuenta también los costos de las materias primas.

e
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Anexo 1

Precios de los indicadores por el proveedor Sigma Aldrich consultados en el afio 2019.

Tabla 10. Lista de precios de los indicadores por el proveedor Sigma Aldrich.

Indicador  Cantidad por envase comercial (g)  Precio (USD) Precio (3$)
Azul de 1 42 842.94
metileno 100 129 2589.03

10 62 1244.34

Calmagita 3

25 132 2649.24
. 25 123 2468.61
Naranja de
. 100 426 8549.82
metilo
1000 3050 61213.5
Naranja de 1 146 2930.22
xilenol 5 165 3311.55
Rojo de 25 42.70 856.989
metilo 100 151 3030.57
1 136
Verde de 2129.52
S 451 9051.57
bromocresol
25 156 3130.92

Nota: El precio en pesos mexicanos se calculé en base al precio del dolar en Septiembre
2019:

1 USD = $20.07
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Anexo 2

Cuadro comparativo del precio de 25 g de los indicadores calculados a partir de la
informacion proporcionada en el ANEXO 1, considerando envases comerciales.

Tabla 11. Cuadro comparativo del precio de 25 g de los indicadores.

Cantidad por Precio

] o Precio NUmerode  Precio total Precio
Indicador envase unitario o .
_ unitario ($) unidades (USD) total (%)
comercial (g) (USD)
Azul de
. 1 42 842.94 25 1050 210735
metileno
Calmagita 25 132 2649.24 1 132 2649.24
Naranja de
. 25 123 2468.61 1 123 2468.61
metilo
Naranja de
. 5 165 3311.55 5 825 16557.75
xilenol
Rojo de
. 25 42.70 856.989 1 42.7 856.989
metilo
Verde de
25 156 3130.92 1 156 3130.92
bromocresol
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Anexo 3

Cuadro comparativo del precio de 1 g de los indicadores calculados a partir de la

informacién proporcionada en el ANEXO 1, considerando compras a granel partiendo del
precio de envases comerciales.

Tabla 12. Cuadro comparativo del precio de 1 g de los indicadores.

Cantidad por Precio . . .
] o Precio Numerode = Precio total Precio
Indicador envase unitario o .
] unitario ($) unidades (USD) total (3$)
comercial (g) (USD)
Azul de
. 1 42 842.94 1 42.00 842.94
metileno
Calmagita 10 62 2649.24 1/10 6.20 264.92
Naranja de
. 25 123 2468.61 1/25 4.92 98.74
metilo
Naranja de
. 1 146 2930.22 1 146.00 2930.22
xilenol
Rojo de
. 25 42.70 856.989 1/25 1.71 34.28
metilo
Verde de
1 136 2729.52 1 136.00 2729.52
bromocresol
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Glosario
Absorbancia (A): Cantidad de energia radiante absorbida por una sustancia.

Absortividad (a): Es la constante de proporcionalidad de la Ley de Beer expresada en gﬁ.

Absortividad molar (€): Es la constante de proporcionalidad de la Ley de Beer expresada

L
mol cm’

Anodo: Electrodo con carga positiva.
Catodo: Electrodo con carga negativa.

Dinodo: Electrodo de un tubo fotomultiplicador cuya funcion es amplificar la corriente de

electrones mediante una produccidn secundaria de los mismos.

Espectro de absorcion: Es un grafico que muestra la variacion de la absorbancia al variar la

longitud de onda.

Frecuencia (v): Numero de oscilaciones completas de una onda en un segundo.
Incertidumbre: Imprecision en las mediciones.

Longitud de onda (A): Es la distancia entre las crestas de dos ondas.

M: Abreviatura de Molar. La molaridad es una manera de expresar la concentracion de una

solucién como moles por litro (mol/L), o como milimoles por mililitro (mmol/ml).

Matriz de la muestra: Se refiere a todos los componentes presentes en la muestra que no

son el analito.

nm: Simbolo del nanémetro. Unidad de longitud correspondiente a la mil millonésima parte

de un metro, es decir, 1 nm=10°m.

pH: Medida dela acidez de una disolucion.
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Radiacion electromagnética: Es un tipo de radiacion compuesta tanto por campos eléctricos

como magnéticos.

Selectividad: La selectividad de un método analitico indica el grado de ausencia de

interferencias con otras especies que contiene la matriz de la muestra.

Semiconductor: Un material semiconductor es aquel cuya resistividad eléctrica es

intermedia entre la de los materiales conductores y los aislantes.

e
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