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PRESENTE:

La que suscribe, Dra. Alejandra Tovar Corona, hace de su conocimiento las actividades realizadas
durante el periodo 01 noviembre 2015 al 28 de febrero 2018, las cuales corresponden a la
ejecucion del proyecto titulado “Desarrollo de absorbentes de metales pesados toxicos Cr y Hg
y su aplicacion en tratamiento de aguas contaminadas”

Resumen:

Este trabajo propone una potencial alternativa de solucién a la contaminacion de los
cuerpos de agua por metales pesados a través del desarrollo de materiales con la capacidad de
absorcion, adsorcién y reduccién de los mismos, acorde a las nuevas politicas internacionales
sobre el ambiente para lograr un desarrollo sostenible.

Una de las estrategias innovadoras del proyecto es la elaboracion de sistemas
absorbentes para generar procesos de captacién a través ligantes biosintéticos, mezclados con
extractos y fibras naturales para el desarrollo de biofiltros, a partir de materiales de facil
adquisicion y bajo costo. Una de las ventajas de estos materiales, es la utilizacion de
subproductos de origen agricola e industrial para generacién de dispositivos con alto valor
agregado, por su abundancia y conveniencia econémica. Por otro lado, para la remocién de
metales pesados, es bien sabido, que una de las formas mas eficientes de adsorcién, es a través
de ligantes organicos que permitan “anclar” al metal por medio de especies donadoras de
electrones, formando en consecuencia complejos metadlicos, estables y de facil remocidn.

La presente propuesta utiliza como un aditivo ligante biosintéticos obtenidos a partir de
extractos naturales por métodos de la quimica verde. Dichos ligantes, al entrar en contacto con
los iones metdlicos presente en el agua los "atrapa" (debido a su alta actividad quelante)
formando un precipitado instantaneo que disminuye hasta en un 80% la concentracién de ion
téxico en los afluentes acuiferos, de acuerdo con estudios previos que hemos realizado, en una
segunda etapa estos iones son reducidos a formas menos téxicas, evitando asi generar
subproductos dafiinos y que impliquen sélo el traslado dirigido de contaminantes. Este proceso
puede entonces permitir el saneamiento de aguas, de manera eficiente, econdmica y aplicable a
un gran numero de efluentes industriales, incluyendo a las del drea metal mecanicas, industria
floreciente en nuestra region.
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Objetivo general:

Desarrollar y evaluar sistemas absorbentes de metales pesados a partir de ligantes N-
donadores, biosintetizados a partir de quimica verde y compuestos obtenidos de extractos
naturales.

Objetivo especifico:

eSintetizar ligantes N-donadores, a partir de compuestos de origen natural por métodos de la
guimica verde.
eEvaluar la actividad quelante de dichos ligantes frente a iones metalicos en aguas modelo de
concentracion conocida y dar seguimiento mediante espectrofotometria UV-VIS y absorcidon
atémica.

eGenerar un prototipo para el tratamiento de aguas residuales contaminadas por metales
pesados.

Porcentaje alcanzado:
100%

Descripcidn del avance del proyecto:
Este proyecto se desarrolld en 4 etapas:

Etapa 1. Obtencién y purificacidon de aldehidos a partir de extractos orgénicos vegetales para la
sintesis de ligantes N-donadores.

Etapa 2. Sintesis verde y caracterizacién espectroscépica de una serie de nuevos ligantes N-
donadores a partir de la condensacion de aldehidos de origen natural y poliaminas aromaticas

Etapa 3. Evaluacion de la actividad quelante de dichos ligantes frente a iones metalicos en aguas
modelo de concentracién conocida y dar seguimiento mediante espectrofotometria UV-VIS y
absorciéon atémica.

Etapa 4. Generacidn de un prototipo para el tratamiento de aguas residuales contaminadas por
metales pesados.

En este sentido los resultados obtenidos se describen a continuacion.

El presente estudio nos permitié desarrollar un biofiltro a base de fibras naturales, extractos
organicos y ligantes polidentados para la remocidon de metales pesados y evaluar el papel que
desempefia cada uno de los componentes en la disminucién de metales pesados en aguas
modelo contaminadas. Este sistema se desarrolld a partir del bagazo de Agave potatorum como
adsorbente y un extracto etandlico de Citrus sinensis como bioreductor, a través de procesos
biotecnoldgicos reduciendo el cromo toxico de una forma eco-amigable. Ademas, fue mejorado
con ligantes quelantes polidentados los cuales aumentaron la eficacia del biofiltro.
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Desarrollo Experimental

Los espectros de IR fueron registrados en un aparato Nicolet FT-IR Magna 700 en pastillas de KBr
y de polietileno. Los espectros de masas mediante la técnica de impacto electrénico IE fueron
registrados con un espectrémetro JEOL JMS-SX 102A operado en el modo ion positivo a 70 eV,
los espectros de masas FAB* se registraron con un espectrémetro JEOL JMS AX505HA; los datos
estan expresados en unidades masa /carga (m/z). Los puntos de fusion fueron medidos utilizando
un aparato Melt-Temp 1l y no estan corregidos. Las reacciones fueron monitoreadas por
cromatografia en placa fina, empleando cromatoplacas analiticas de 6xido de aluminio TLC60F2s4
neutras de 0.54 mm de espesor. La extraccién de la fase orgdnica a partir del crudo de reaccion
se realizd mediante extracciones con acetato de etilo y agua tridestilada. La separacién de las
mezclas de reaccidn se efectué mediante placa preparativa DC-Fertigplatten SIL G-100 UV3sa,
1,0mm. La placa preparativa se fue eluyendo con una proporcion 7:3 de Hexano/Acetato de etilo,
los cuales fueron previamente destilados.

2.1. Sintesis de base de Schiff L1 y preparacion de solucion ligante.

Se sintetizo el ligante polidentado N-donador mediante condensacion agregando cinamaldehido
con la amina primaria en una proporcion estequiométrica 3:1 equivalentes en un matraz de bola,
dejando en agitacion durante 24 horas, posteriormente se hicieron lavados con agua destilada y
extracciones con acetato de etilo [29-31]. La solucidon amarilla resultante fue secada sobre Na;SO04
anhidro. Por ultimo, se dejo cristalizando en una mezcla AcOEt/Hexano 1:1, obteniendo cristales
amarillos con un rendimiento de 96%. A partir del compuesto obtenido, se prepard una solucion
3.103 M, utilizando 0.4g de ligante L1 Tris (2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden) amino) etil) imina y
aforando a 250 ml con acetona como disolvente.

2.2. Desarrollo de biofiltro a partir de Agave potatorum y Citrus sinensis

La naranja dulce (Citrus sinensis) fue obtenida de manera comercial, seleccionando las frutas que
presentaran color caracteristico, que no presentaran manchas o abolladuras en la cascara.

Se pesaron 150 gr de cascara de naranja, se colocaron en el cartucho de extraccion del equipo
Soxleth y se adicionaron 300 mL de etanol absoluto. Se colocé a reflujo con un tiempo de reaccién
de 3 horas con agitacién. Una vez obtenido el extracto se concentrd hasta obtener un volumen
final de 50 mL utilizando vacio a presidn reducida.

Las muestras de Agave potatorum fueron hojas basales obtenidas de plantas cultivadas de 8
anos.

Obtenidas las hojas (100gr), se procedid a lavarlas cuidadosamente con agua tridestilada hasta
obtener hojas libres de polvo, posteriormente se triturd hasta alcanzar una fase solido liquido
para ser posteriormente separada por filtracion, la fase solida (fibra) se deshidraté por
conveccién natural para su posterior uso en la extraccion. Posterior a esto se procedié a un
secado en estufas a 80°C por 24hrs vy la fibra seca se combind con 50mL de la solucién quelante-
bioreductora, generando una masilla que fue empaquetada en una columna de vidrio.
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Los 50mL de solucién quelante-bioreductora fue obtenida utilizando distintas cantidades del
extracto orgdnico (0-25mL), 25mL del ligante L1 y completando la solucion con agua tridestilada
(0-25mL) hasta alcanzar un volumen constante de 50mL. Cada prueba se realizé por triplicado
para garantizar la repetitividad de los resultados.

2.3. Técnica colorimétrica para cuantificacion de cromo hexavalente [32].

250 mg de difenilcarbazida se disolvieron en 50 mL de acetona. 141,4 mg de dicromato de potasio
seco se disuelve con agua y se afora a 100mL. Un mililitro de esta disolucion es equivalente a
500,0 ug de Cr (VI). Se adiciond una alicuota de 1 mL de la disolucién madre de cromo (VI) a un
matraz volumétrico de 100 mL y se aforé con agua destilada. 1 mL de esta disolucién equivale a
5,0 ug de Cr (VI).

La muestra problema fue ajustada a pH<2 con acido sulfurico 0.2 N, se tomd una alicuota de 100
ml y se agregan 2 ml de la disolucidn de difenilcarbazida, se mezcla y se deja reposar por 10 min
para desarrollar el color completamente.

2.3.1. Curva de calibracion.

Se midieron volumenes de disolucién estandar de Cr (VI) 5,0 ug/mL entre 2,0 mL y 20,0 mL. de
esta disolucién para obtener estdndares en el intervalo de 10 ppm a 100 ppm de Cr (VI). Se agrego
acido sulfurico 0,2 N hasta llegar pH<2 y se siguid el procedimiento para para el desarrollo de
color, posteriormente se midid su absorbancia en el espectro UV-VIS a 540nm.

2.4. Evaluacion quelante y bioreductora.

Con la finalidad de avaluar la capacidad quelante y bioreductora de nuestros distintos
componentes, llevamos a cabo tres experimentos (cada uno por triplicado), en el primero de ellos
(Experimento A) se buscé conocer la proporcidn metal-ligante ideal para poder obtener la mayor
cantidad de complejos, suponiendo una unidn 1:1 entre cada molécula orgdnica y cada uno de
los iones metalicos Crf*. Sin embargo, al tratarse de un ligante polidentado, se puede pensar en
gue dicha proporcidon cambie.

Posteriormente debido a los altos volumenes (100mL) de solucién problema y hasta 70mL de
solucién orgénica utilizados en los primeros experimentos, se decidié realizar pruebas alineadas
a las técnicas verdes (experimento B) con un modelo a escala, manejando volimenes maximos
de 5mL. Por ultimo, se integro el ligante organico, al sistema bioreductor y el bagazo de Agave
potatorum para evaluar la eficacia del sistema biotecnolégico desarrollado para la adsorcion-
reduccion del metal téxico (experimento C).
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2.4.1. Experimento A.

A las soluciones estandar de Cr(VI) se les agrego el ligante L1 en las proporciones descritas en la
tabla 1. Estas soluciones se hicieron reaccionar de acuerdo con la técnica antes mencionada para
el desarrollo de color y se leyeron a los 10 minutos en una celda de cuarzo a 540 nm.

Cr (V1) [100ppm] | SOLUCION L1 | Difenilcarbazida
100 ml 0 ml 2ml
66,6ml 33,3ml 2ml
50,0ml 50.0ml 2ml
33.3mL 66.6mL 2ml

Tablal: Componentes de aguas modelo experimento A

2.4.2. Experimento B.

Se prepararon soluciones modelo a escala con 3 ml como volumen final, se tomaron alicuotas de
la disolucién estandar de Cr (VI) y de la solucién de ligante con las proporciones sefialadas en la
tabla 2. A cada una de las muestras se les hicieron reaccionar de acuerdo con la técnica para el
desarrollo de color y se leyeron a 540 nm de acuerdo con la normatividad oficial para
determinacion de cromo hexavalente en aguas residuales.

Cr (V1) [100ppm] | LIGANTE L1 | DIFENILCABAZIDA
3,0 mL 0 mL.
2.0 mL. 1.0 mL 60uL
1.5. mL. 1.5.0mL
1.0 mL 2.0 mL

Tabla2: Componentes de aguas modelo experimento B

2.4.3. Experimento C

La mezcla preparada segln la descripcion del apartado 2.2 y segun las proporciones sefialadas
en la tabla 3, se dejé secar a temperatura ambiente y fue colocada en columnas cromatograficas
de vidrio.

Sobre la misma se hicieron pasar 50mL de una solucién estandar de Cromo (VI) con una
concentracion de 100ppm, la cual fue recuperada y tratada de acuerdo con la norma
correspondiente para conocer su concentracion por espectrofotometria UV-Vis.

No. | Solucion Ligante L1 | Extracto orgdnico (mL.) | H20 (mL.)
1 0 25
2 5 20
3 25 mL. 10 15
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15 10
5 20 5
6 25 0

Tabla 3: Proporciones de mezcla quelante-bioreductora

3. Resultados y discusion.

3.1. Obtencion del ligante L1.

El ligante L1 se obtuvo con un rendimiento del 96% como un soélido cristalino amarillo con
p.f=85°C en su espectroscopia FT-IR se encuentran bandas de absorcidon con frecuencias de
1666.49 cm™ (v) C=N; 1624.752 cm™v (C=C), 1115.654 cm™v (C-N); 680.10 cm™ v (C-H) fuera de
plano. En el espectro de masas por impacto electrénico se observa el ion molecular del
compuesto m/z = M* + H,0= 501 y confirmando la formula molecular propuesta C33H3sNa. Estos
parametros permiten determinar cuantitativamente los componentes del ligante sintetizado N-
donador.

3.2. Curva de calibracion

Se realizaron diluciones con diferentes concentraciones de cromo hexavalente que fueron desde
aquella que tenia 10ppm hasta la que su concentracién era de 100ppm de dicho metal,
posteriormente se sometié a la técnica de desarrollo de color para realizar las lecturas de
absorbancia en el espectrofotémetro UV-VIS, después de hacer las lecturas de absorbancia a
540nm observadas en la tabla 4, este grafico nos ayudé como referencia para determinar la
cantidad de Cr (VI) presente las siguientes muestras estudiadas [32].
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Grdfica 1 Curva de calibracion A540nm

3.3. Experimento A.

En la figura 1 verificamos que el ligante sintetizado tiene la capacidad de reducir en diferentes
proporciones la cantidad de Cr(VI) gracias al efecto quelante que presenta, formando un
complejo metal-ligante, el cual macroscdpicamente se puede observar en forma de precipitado.
Las muestras que contenian una mayor cantidad de ligante respecto al Cr, no mostraron lectura
a 540nm, puesto que prevalecia la cantidad de ligante y el cromo hexavalente es atrapado en su
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totalidad; mientras que aquellas en las que habia una cantidad menor de ligante contra la
cantidad de Cr (VI) (muestras 2:1y 3:1), mostraron una reduccidn considerable, siendo menor la
gue contiene 2:1 equivalentes de Cr (VI)' L1. La efectividad de la actividad quelante se evalué con
base en la curva de calibracién correspondiente de acuerdo con la norma NMX-044, observando
una disminucion del ion hexavalente hasta en un 87%, esto nos permite verificar no sélo la
eliminacién del ion libre en aguas modelo sino la proporcionalidad quelante superior a la
proporcién 1:1 comprobando que nuestro ligante tiene un mayor efecto quelante que el
esperado.

Figura 1: Espectro UV-VIS experimento A.
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3.4. Experimento B.

Se trabajaron disoluciones a escala con un volumen final de 5mL apegandonos al fundamento del
experimento A. Repitiendo la metodologia y a partir de una dilucidon estdndar de 100ppm se
mezclan distintas proporciones de acuerdo con lo descrito en la tabla 2. En la figura 2 se puede
observar que todas las mezclas Cr-Ligante tienen una absorbancia menor al estdndar, siendo la
menor la que tiene una proporcion 4:1, lo que senala que la capacidad quelante depende de los
volimenes del ion Cr®* manejados en la solucién y no sélo de la concentracion. Por lo tanto se
reitera que la capacidad quelante de metales pesados del ligante Tris (2-(((1E, 2E)-3-
fenilaliliden)amino)etil)imina L1, es realmente efectiva ya que se reduce hasta en un 87%, gracias
a la formacidén de quelatos que precipitan y a los cuales posteriormente se les puede hacer un
diferente tratamiento de purificacion para el control de contaminacién por dicho metal.
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Figura 2. Espectro UV-vis experimento B
3.4. Experimento C

La solucién pasada por el biofiltro muestra una disminucién en la absorbancia caracteristica a
los 540nm lo que corrobora la eliminacion cuantitativa del ion Cr®*, el sistema estudiado mostré
propiedades de adsorcion comparables a las de la alimina comercial (97%) de eliminacion de
Cr(VI) [33,34]. En todas las repeticiones, la columna que mostré la menor absorbancia es la que
contiene la mezcla 4: 25ml de ligante L1/ 15 mL de extracto bioreductor/ 10mL de H,0 soportados
sobre el adsorbente de Agave potatorum (Figura 3), obteniendo una efectividad de reduccidn-
adsorcion hasta del 96%, lo que nos permite estandarizar las proporciones en nuestro biofiltro.
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24 L 25mL L1/ 5mlExt/ 20mLH O
Lo 25mL L1/ 10mL B/ 15mL Hy
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S ——25mLL1/25mLExd/ OmLH,
08 4 TTe—— |— SdCrf 100pm

Absorbancia
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Figura 3. Espectro UV-vis experimento C
Conclusidn

A partir de los analisis realizados obtuvimos que, debido a la gran cantidad de metabolitos
presentes en el Agave potatorum existe una disminucién de las concentraciones de los metales
contaminantes, ya que estos coadyuvan en la reduccién del metal y en si en el proceso
descontaminante en aguas modelo. La actividad antioxidante encontrada en los extractos de

SECRETARIA DE X Popocatépetl S/n p 4 ‘ 3
EDUCACION PUBLICA e Tres Cerritos 72480 PUEBLA by iz

Puebla, Pue. México
+52(222) 582 5222

OGRESO




UNIVERSITIES

Agave potatorum debe atribuirse a la presencia de flavonoides y otros compuestos fendlicos que
contiene.

Se demostré que utilizar la fibra de Agave potatorum y el extracto orgdnico de la naranja dulce
(Citrus sinensis), son una potencial solucién a la gran problematica de contaminacion que existe
en las aguas residuales con metales pesados, debido a que ambos componentes son ricos en
propiedades benéficas tales como los metabolitos y antioxidantes, los cuales son altamente
eficaces para la adsorcién de metales pesados.

Al evaluar la actividad reductora de nuestro biofiltro frente al cromo hexavalente en aguas
modelo se obtuvo una reduccién experimental de 46.2% y al momento de ser modelado este
proceso por regresion lineal nos dio u resultado real de 45% en la reduccién de cromo
hexavalente.

Este sistema convierte al ion toxico Cr(VI) en iones biocompatibles gracias a que cuenta con un
adsorbente organico bagazo de (Agave potatorum) y el extracto etandlico de la naranja dulce
(Citrus sinensis) y quelantes polidentados de tipo Bases de Shiff.
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Metas:
1. Formacion de talento humano a nivel de Licenciatura.

La alumna VASHTI LUZ PEREZ ALVAREZ egresada de la Ingenieria en Biotecnologia reporté los
resultados del proyecto en su trabajo de tesis titulada: “Elaboracién y evaluacién de un biofriltro
reductor de Cromo (VI) en aguas modelo” el cual ha sido registrado ante las instancias
académicas correspondientes. Actualmente dicho trabajo ha sido concluido y se encuentra en la
etapa final de evaluacion por parte del comité revisor y el acto protocolario de defensa de tesis
se tiene programado para el dia 14 de marzo de 2018.

Por otra parte, se realizd la asesoria de distintos alumnos en estancias y estadias para el
desarrollo del proyecto generandose los siguientes productos:

Nombre del alumno(a) Nombre del Proyecto Tipo de producto
Abigail Selene Pantaledn | Separacidn de mezclas de metabolitos secundarios de | Asesoria Académica
Pérez Agave potatorum y su seguimiento

espectrofotométrico
Ana Paola Garcia Mexicano Obtencidn de extractos organicos a partir de plantas de | Asesoria Industrial
la region
Ana Paola Garcia Mexicano Extraccion, identificacion y clasificacion de metabolitos | Reporte técnico
de plantas de la region
Maria  Guadalupe Sosa | Extraccién, identificacion y caracterizacion de | Reporte técnico

Martinez metabolitos de plantas de la regidn

Vashti Luz Pérez Alvarez Elaboracién y evaluacion de un biofiltro reductor de | Reporte técnico
cromo hexavalente en aguas modelo

Josué Sanchez Flores Validacién y modelaciéon de un biofiltro reductor de | Reporte técnico

cromo hexavalente mediante técnicas matematicas y
estadisticas

Toda la informacion generada de estos reportes, asi como las evidencias de asesorias se anexan
al presente (ANEXO 1)

2. Un prototipo que pueda ser aplicado de manera sencilla en el tratamiento de efluentes
provenientes de aguas contaminadas con metales.

Se desarrollé un prototipo reductor de metales pesados y se evalud la eficacia del mismo frente
a aguas modelo, los resultados de dichas pruebas fueron presentadas en el reporte de estadia
profesional de la alumna Vashti Luz Perez Alvarez y presentado en distintos foros, nacionales e
internaciones (ANEXO 2)

3. Articulo Arbitrado

El trabajo fue publicado en el volumen 3 la revista Tépicos de Investigacidn en Ciencias de la
Tierra y Materiales, el cual fue evaluado de manera colegiada por el Area Académica de Ciencias
de la Tierra y Materiales de la Universidad Auténoma del Estado de Hidalgo (ANEXO 3)
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Tovar-Corona A., Vazquez-Cuchillo O., Moreno-Luna F.B., Hernandez-Tosca D.C. Sistema
biotecnoldgico para reduccion de cromo (VI) en aguas residuales. Topicos de Investigacion en
Ciencias de la Tierra y Materiales (2016), 3, 163-174. ISSN: 2395-8405

4.Articulo de difusion y divulgacidn:

Los resultados preliminares del proyecto fueron presentados en la 112 reunién Internacional de
Investigacion en Productos Naturales y publicado en el suplemento especial de la Revista
Latinoamericana de Quimica ISSN:0370-5943 (ANEXO 4)

Esmeralda M. Sanchez-Gonzalez, J. Jaime Vdazquez-Bravo, Jorge E. Zamora-Castro, Rodolfo
Alfredo Mena-Lépez, Alejandra Tovar-Corona. DESARROLLO DE UN ABSORVENTE DE Cr (VI)
DERIVADO DE LA CANELA (Cinnamomum gromaticum) Y SU APLICACION EN EL TRATAMIENTO DE
AGUAS CONTAMINADAS. Revista Latinoamericana de Quimica (2015) Vol 43. ISSN: 0370-5943

5. Articulo en revista indexada

Finalmente, los resultados del desarrollo y evaluacién del prototipo “Biofiltro reductor de Cr(VI)
para el saneamiento de aguas contaminadas” fueron publicados en el volumen 35 de la revista
Ciencias Bdasicas Ingenieria y Tecnologia ISSN:1870-056X la cual se encuentra indizada en
LATINDEX. http://www.latindex.org/latindex/ficha?folio=24988 (ANEXO 5)

Vashti L. Perez- Alvarez, Alejandra Tovar-Corona*, J. Jaime Vazquez Bravo, M. del Rayo Guevara
Villa. Biofilter reducer to Cr(VI) for the sanitation of contaminated water. Revista de Ciencias
basicas, Ingenieria y Tecnologia (2017), 35, 114-119. ISSN: 1870-056X

6.Participacidon en congresos nacionales e internacionales

Se presentaron los resultados preliminares en el IX International Congress on Chemical Sciences,
Technology and Innovation en la Habana, Cuba en una ponencia oral y un cartel, ambos fueron
publicados en las memorias correspondientes (ANEXO 6)
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Autor(es)

Tovar-Corona A., Vazquez-Bravo J.J., Vazquez-Cuchillo O.,
Palafox-Zamora L.J., Lépez-Pérez J.

Nombre del congreso donde se

IX International Congress on Chemical Sciences, Technology

presento and Innovation
Pais CUBA

Estado La Habana
Ciudad Habana

ARO 2015

3. Caracterizacion fitoquimica de Agave potatorum para la elaboracién de un biofiltro

Tipo Memorias en extenso
Perez Alvarez Vashti L., Romero Blazquez M. Fernanda,
Autor(es) Sanchez Flores Josué, Bravo Nieves Arianna, Tovar Corona

Alejandra

Nombre del congreso donde se

Segundo Congreso de Biotecnologia Diversa

presentd

Pais MEXICO
Estado Puebla
Ciudad Puebla
Afo 2017

También se presentaron los resultados en el IX encuentro de Investigacién del Area Académica
de Ciencias de la Tierra y Materiales el 29 de septiembre del afio 2016, en el instituto de Ciencias
Basicas e Ingenieria de la Universidad Auténoma del Estado de Hidalgo

[Tovar-Corona Alejandra, Vazquez-Cuchillo Odilén, Moreno-Luna

g i) Francisco B., Hernandez-Tosca Diego C.

Titulo Sisftema biotecnolégico para reduccién de cromo (V1) en aguas
residuales

Descripcién Ponencia ORAL

Ao 2016

Propésito Investigacion aplicada

El prototipo fue presentado en el 62 Simposio Nacional de Ingenieria Quimica y Bioquimica
Aplicada-Foro Regional AMIQ 2017, en la Universidad Auténoma de Tlaxcala el 13 de Septiembre

de 2017.
Autor(es) \Vashti L. Perez Alvarez, J. Jaime Vazquez Bravo, M. del Rayo
Guevara Villa, Alejandra Tovar Corona
S E P www.metropoli.edu.mx @
SECRETARIA DE Popocatépetl S/n
EDUCACION PUBLICA Tres Cerritos 72480

PUEBLA

Puebla, Pue. México
+52(222) 582 5222

JBI
DE PROGRESO




UNIVERSITIES

Titulo Biofiltro reductor de Cr(VI) para el saneamiento de aguas
contaminadas

D o Presentacion oral en 6°Simposio Nacional de Ingenieria Quimica

escripcion S )

y Bioquimica Aplicada

Pais MEXICO

ARO 2017

Propdsito Generacién de conocimiento

Y en el Segundo Congreso de Biotecnologia Diversa se presentd en modalidad de cartel, la
caracterizacion Fitoquimica del Agave potatorum utilizado en el desarrollo del Biofiltro. En
Puebla, Puebla el 20 de octubre de 2017.

Autor(es) Perez Alvarez Vashti, Romero Blazquez M. Fernanda, Sanchez
Flores Josué, Bravo Nieves Ariana, Tovar Corona Alejandra
. Caracterizacion fitoquimica de Agave potatorum para la
Titulo L e
elaboracion de un biofiltro
D L Presentacion de cartel en el 2° Congreso de Biotecnologia
escripcion Diversa
Pais MEXICO
Ao 2017

Sin mas por el momento, agradezco la atencién prestada y quedo de usted para cualquier

aclaracion.

ATENTAMENTE

“Ciencia e Imaginacion para Transformar”

CUATRO VECES HEROICA PUEBLA DE ZARAGOZA A 21 DE FEBRERO DE 2018

SEP

SECRETARIA DE
EDUCACION PUBLICA

Dra. Alejandra Tovar Corona
PROFESORA pﬁ TIEMPO COMPLETO

www.metropoli.edu.mx C: \;
Popocatépet! s/n 4 [ ED

Puebla, Pue. México

Tres Cerritos 72480 PUEBLA
+52(222) 582 5222

CACION PUBL
EANO DE PROGRESO




del Estado de Hidaloo

Univarsicad Autdnoma

Topicos de Investigacion en
Ciencias de la Tierra y Materiales

Septiembre 2016

ISSN:2395-8405
Vol. 3




Directorio

Humberto A. Veras Godoy
Rector

Adolfo Pontigo Loyola
Secretario General

José Luis Anton de la Concha
Coord. de la Div. de Extension y Cultura

Orlando Avila Pozos
Director del Instituto de Ciencias Basicas e Ingenieria

~ Ma. Aurora Veloz Rodriguez
Jefa del Area Académica de Ciencias de la Tierra y
Materiales

Juan Marcial Guerrero Rosado
Subdirector de Ediciones y Publicaciones



Ana M B
Stamp


TOPICOS DE INVESTIGACION EN CIENCIAS DE LA TIERRA Y MATERIALES VoL 3 (2016)

Contenido

TOPICO I: CARACTERIZACION DE MATERIALES ......eeveiieeeeieeeeeeesseeesssssessssssessssssessessees 1
1.1-METODO RAPIDO DE CARACTERIZACION QUIMICA DE CONCRETO RECICLADO MEDIANTE MEB-EDS........... 2
1.2-ESTUDIO DE LA ESTRUCTURA CRISTALINA Y PROPIEDADES MAGNETICAS DE LA FASE OBTENIDA A PARTIR
DEL (C,H30,),Fe Y (C,H30,),Sr OBTENIDA POR EL METODO POLIOL.......cucuiveveeeeeeceereeeeeeeseeeeeiesesesesesesaeaesesennans 10
1.3-ACONDICIONAMIENTO Y CARACTERIZACION DE BACTERIAS ELECTROTROFAS PARA LA FORMACION DE
BIOPELICULAS. ...ttt ettt st s et s e s et et se st s ss e s e et et es s s s e s etet st es s anses et et ass s ensesstssananans 15
.4-CARACTERIZACION DE PARTICULAS METALICAS DE E-WASTE ......ouvuiueueeeeeeeeeeceeeeeteseseesaesesesesssassesesesennas 24
.5-EFECTO DEL TRATAMIENTO TERMOQUIMICO DE BORURIZACION EN LA ADHERENCIA Y RUGOSIDAD
SUPERFICIAL DEL ACERO DIN UCT.....ooieieieieiteeeiceseeeeeeeetseete et tes st s st s e st esssssssessssssssssssssesssssnansnsans 32
1.6-SINTESIS DE CUMARINAS FLUORESCENTES .......ouvviveveteveeeececeesetesesessesaesesesessessssesesesessssassesesesssassesesesassans 45
.7-SINTESIS Y CARACTERIZACION DE COMPUESTOS DE TIPO IMINA OBTENIDOS POR LA RUTA DE
MECANOSINTESIS PARA APLICACIONES EN OPTOELECTRONICA ......oveieeeeeeieeeceeeeeeeeeeeeseeeee s esessnnans 53
.8-CARACTERIZACION DE UN MINERAL PROVENIENTE DE LA MINA CONCORDIA, ZIMAPAN, HIDALGO........... 59

TOPICO 11: METALURGIA EXTRACTIVA ....oeeeiieeeeeieseeeeesseessssssessssssessssssessssssssssssssessenns 67
11.1-OXIDACION SUPERFICIAL DEL ZnS DURANTE LA MOLIENDA .......oovieeueeeeeieeeceeeeeeeesesessasaesssesesesesaesssesesnas 68
11.2-LIXIVIACION DE COBRE A PARTIR DEL POLVO GENERADO POR LA MOLIENDA DE PLACAS DE CIRCUITOS
IMPRESOS DE COMPUTADORAS ....ovviieeeiectetetetesesesae e te st s sasaesesesesesssasassesesassssassesesesasssasassesesasssssassssesesasnans 78
11.3-NATURALEZA DE LA REACCION DE DESCOMPOSICION DE LA JAROSITA DE TALIO EN MEDIO CaO............. 86
11.4-NATURALEZA DE LA REACCION DE JAROSITA DE MERCURIO EN MEDIO NaOH........cccoovveveeereeeecececererrenanes 96
11.5-IMPACTO DEL AMBIENTE FISICOQUIMICO DE LA MOLIENDA EN LA FLOTACION DE UN MINERAL
SULFUROSO ...ttt ettt ettt sttt sa sttt es s se e st et ss et s asesestes st st s sss st essss s ans st etssesasasasastetesasnaneseees 103

TOPICO 111: CIENCIAS DE LA TIERRA ....coeeeeieeeeeeeeeeeesessssessesssessssssesssssssessssssessssssessns 110
111.1-MARCO GEOLOGICO REGIONAL Y LITOLOGICO DE LA ZONA ARQUEOLOGICA DE HUAPALCALCO,
TULANCINGO, HIDALGO ......ovvveeieeecteeetesesessesaetetesesessasae st sesss s saesesesesssassesesesassasasastesssassassesesesassssassnsesnas 111
111.2-EMPLAZAMIENTO DE DIQUES MAGMATICOS Y SU INTERPRETACION TECTONICA: EJEMPLOS EN ROCAS
TERCIARIAS DE LA SIERRA DE PACHUGCA .....oovuieivteeieee ettt ettt sttt st sssas st ssssssansseesesnas 120
111.3-METALOGENESIS DE LA MINERALIZACION TIPO I0CG RELACIONADA AL SKARN DEL DISTRITO MINERO
LAS MINAS, ESTADO DE VERACRUZ ..ottt seceeeteseese st st ssse s nasassssesessssasaesssssessssssesssssssasans 128
111.4-APLICACION DE UNA PRAXIS DE INVESTIGACION PARA MEJORAR LA CALIDAD DE LA ENSENANZA-
APRENDIZAJE DE LA TERMODINAMICA EN LA GEOLOGIA .......oveeeerevereeeeeeeteeteeeseseneseteesesessae e ssas e aesnas 144
111.5-GEOLOGIA DEL SISTEMA DE VETAS POLIMETALICAS DEL DISTRITO MINERO TAVICHE, ESTADO DE
OAXACA ...ttt ettt ettt ettt ettt ettt et et et ettt e ettt et et et ettt ettt e st s se et ettt enaneeeens 150
111.6- SISTEMA BIOTECNOLOGICO PARA REDUCCION DE CROMO (VI) EN AGUAS RESIDUALES .........ccevvneee. 163

AACTyM-Universidad Autonoma del Estado de Hidalgo ISSN: 2395-8405



TOPICOS DE INVESTIGACION EN CIENCIAS DE LA TIERRA Y MATERIALES VoL 3 (2016)

TOPICO IV: MATERIALES CERAMICOS Y COMPOSITOS ........ceeerveenecnnrsnesssesnessnessnnns 175
IV.1-PROPIEDADES MAGNETICAS DE BiFeO3; OBTENIDO POR MECANOSINTESIS. .......cooveveeeereereeeeeseeeeeeeeesinans 176
IV.2-ESTRUCTURA CRISTALINA Y CARACTERIZACION MAGNETICA DE Na,Nd;.,MnO; OBTENIDA MEDIANTE
IMIECANOSINTESIS. ....vveeeieeeeeteeee ettt ettt s se et ettt et se s e st es st s ss s s et eses et s anessetet et et s assesesssesessnessesstssssanans 184
IV.3-ELABORACION DE ELECTRODOS DE PASTA DE CARBONO PARA LA CARACTERIZACION DE NABOTUBOS
DE CARBONO DOPADOS CON BORO Y PLATA. ......ouieieeeeteieteeeseeeeeeeeteseseseeesessesesesessstssssssessssssesssesessssssessssssnes 191
IV.4-DETERMINACION DE PROPIEDADES ELECTRICAS DE BaTiO3 DOPADO CON Gd>" .....o.ovveviieieerceieiens 198

TOPICO V: ELECTROQUIMICA Y CORROSION ......cceueenrecnrerneeeesressnessnessessesssesssessenns 205
V.1-REDUCCION DE Fe PRESENTE EN ARCILLAS CAOLINITICAS ......vuvuveereeeeeeeessceeseseeeesesessesesassessssssassssnassans 206
V.2-DISENO Y EVALUACION TERMODINAMICA DE UN REACTOR ELECTROQUIMICO PARA LA RECUPERACION
DE PLATA DE LOS RESIDUOS LiQUIDOS DEL REVELADO DE RADIOGRAFIAS........o.ovivieieeeeeeeeeeeeeeeseseseesesesnenans 216
V.3-DISOLUCION ANODICA Y ELECTRODEPOSITO DE IRIDIO EN MEDIO ACIDO, PROVENIENTE DE BOQUILLAS
DE HORNOS DE ARCO ELECTRICO ....vuvviveeeieceeeeteeeeeeceeee et see et sse st asssssnsssssssssessassssssssssssanssssssssssssnens 223
V.4- OXIDACION ELECTROQUIMICA DE Cu, Ni'y Sn CONTENIDOS EN E-WASTE .......ovvivieiiieeeeeeeeeeeseeeeeeeae 231
V.5- ESTUDIO ELECTROQUIMICO PRELIMINAR PARA LA OBTENCION DE a-ALUMINA A PARTIR DE CHATARRA
DE ALUMINIO ..ottt ettt ettt e ettt s e e st s et s ansss et esss s s anessetst et s sanestesssssesanessesssssssanas 237
V.6- CARACTERIZACION ELECTROQUIMICA DE NANOPARTICULAS DE PLATA (AgNPS) OBTENIDAS MEDIANTE
QUIMICA VERDE ........oeeeceeteteeeteeeceete et s sttt s ettt es s sssast et e s et s s s sae s et et es s s sestesess s nastesesesesenanantesesasnanenenes 247
V.7-EMPLEO DE ELECTRODOS COMPOSITE DE PASTA DE CARBONO (EPC) / NANOPARTICULAS DE ORO PARA
LA CUANTIFICACION DE IBUPROFEND .......cuoviviiieieieeeete ettt st sesese et ssssseseses st s sssesessesesssssssnessesssssssanans 255
V.8- CUANTIFICACION Y CARACTERIZACION ELECTROQUIMICA DE DICLOFENACO EN ELECTRODO
COMPOSITE DE PASTA DE CARBONO Y NANOTUBOS DE CARBONO .........cooveieieceeeierceeteeeesiesseseeesessssennesens 264

AACTyM-Universidad Autonoma del Estado de Hidalgo ISSN: 2395-8405



TOPICOS DE INVESTIGACION EN CIENCIAS DE LA TIERRA Y MATERIALES VoL 3 (2016)

111.6- SISTEMA BIOTECNOLOGICO PARA REDUCCION DE CROMO (VI)
EN AGUAS RESIDUALES

SISTEMA BIOTECNOLOGICO PARA REDUCCION DE CROMO (VI) EN AGUAS
RESIDUALES

Alejandra Tovar-Corona”; O. Vazquez-Cuchillo; F.B. Moreno-Luna,
Diego Hernandez-Tosca

 Ingenieria en Biotecnologia, UPMP, Puebla, Puebla.
alejandra.tovar@metropoli.edu.mx
"Departamento de Ciencias Basicas, ITP, Puebla, Puebla.
odilon_vazquez_c@hotmail.com
“Instituto Politécnico Nacional, SEPI-UPIITA, Gustavo A. Madero, México, D. F.
bersainbers@hotmail.com

* Autor de correspondencia: alejandra.tovar@metropoli.edu.mx

RESUMEN:

Debido a su toxicidad el Cr (VI) en aguas y sedimentos de rios representa un serio problema de salud
para las poblaciones que utilizan dichos afluentes, cuya exposicion se relaciona con enfermedades
tales como: retrasos en el desarrollo, diferentes tipos de cancer, dafio en rifiones, e incluso, con casos
de muerte [1, 2].

En el presente trabajo se describe la aplicacion de un sistema bioreductor para la disminucion de
cromo hexavalente en aguas residuales, a través de un biofiltro compuesto por bagazo de Agave
potatorum utilizado como soporte, extractos organicos polares ricos en acido ascorbico, acido citrico
y flavonoides, metabolitos con una alta capacidad antioxidante y el ligante N-donador Tris-(2-(((1E,
2E)-3-fenilaliliden)amino)etil)imina, obtenido por quimica verde [3-5] y caracterizado por técnicas
espectroscopicas de rutina: EM por impacto electronico, IR y UV-Vis. El ultimo componente presenta
una importante actividad quelante sobre el ion Cr (VI) el cudl es reducido y adsorbido por el sistema
de origen biotecnoldgico eliminandolo del agua con una eficiencia del 96%, evaluando los resultados
por espectrofotometria UV-Vis.

Palabras Clave: Cromo (VI), biofiltro, quelante, antioxidantes, biotecnologia

ABSTRACT

Due to its toxicity, the Cr (VI) in water and sediment of rivers represents a serious health problem for
people who use these flowing, whose exposure is related to diseases such as delays in development,
cases of different types of cancer, damage to kidneys, and even with cases of death [1, 2].

This paper describes the application of a system bioreductor for the decrease of hexavalent chromium
in wastewater, through a bio filter composed of Agave potatorum fiber, polar organic extracts rich in
ascorbic acid, citric acid and flavonoids, metabolites with a high antioxidant capacity and ligand N-
donator Tris-(2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden) amino)ethyl)imine obtained by green chemistry [3-5] and
characterized by spectroscopic techniques of routine: mass spectroscopy by electron impact, FT-IR
and UV-Vis. The latter compound presents an important activity chelating over ion Cr (VI) that is
reduced and absorbed by the biotechnology system on deleting it from the water with an efficiency
of 95%, evaluating the results by UV-Vis spectrophotometry.

Keywords: Chrome (VI), bio filter, chelation, antioxidants, biotechnology.
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1. INTRODUCCION

La presencia de metales pesados en el medio ambiente es una fuente de contaminacion y dafio
potencial para cualquier ser vivo, ya que debido a su alta estabilidad no pueden biodegradarse, por lo
que solo cambian de estado de oxidacidon y se combinan con otras sustancias, dando lugar a formas
mas toxicas del metal por lo que los seres vivos son incapaces de bio-transformarlos (no se
metabolizan) [6,7].

El cromo hexavalente, Cr (VI), es el contaminante principal en las aguas residuales provenientes de
industrias metaltrgicas, galvanoplasticas y del cuero. Es carcindgeno y mutagénico, asi como un
agente altamente oxidante. Se difunde facilmente en los suelos, ambientes acuaticos y a través de la
piel [8-10].

La cuantificacion del contenido de metales pesados se puede determinar en muestras de aire, suelo,
agua, sedimentos y tejidos de organismos vivos a partir de técnicas espectrofotométricas. De acuerdo
a los Criterios Ecologicos de Calidad del Agua (CE-CCA-001/89) los valores de Cr en agua
permitidos en México son de 0.05 mg /L [5] por lo cual la concentracion de dicho metal en la mayoria
de cuerpos de agua supera el limite establecido [11].

Es debido a estas alarmantes cifras que en los ultimos afios las investigaciones se han centrado en
desarrollar procesos para eliminar el cromo presente en aguas residuales industriales, entre los que
podemos mencionar: intercambio idnico sobre resinas poliméricas, coagulacion-floculacion,
adsorcion sobre carbon activado y reduccion; precipitacion quimica y sedimentacion [12-14]. En este
sentido, la sintesis quimica de ligantes y el uso de reductores, pretende ser un aliado en el
procesamiento y mejora en la calidad de aguas contaminadas con Cr (VI), disminuyendo
considerablemente el impacto que tiene en la salud y medio ambiente [15-19].

En condiciones naturales el cromo se presenta casi siempre en forma trivalente y practicamente todo
el cromo hexavalente que existe es generado por las actividades humanas.

Las especies de Cr (VI) en solucién acuosa son [Cr207]*, [CrO4]*, [HCrO]* y su distribuciéon
depende del pH de la solucion y de la concentraciéon del metal [20]. Aunado a la actividad
antropogénica normal, la extensa aplicacion de este metal en la industria y manufactura ha permitido
que sus niveles se eleven considerablemente [21,24]. Por otro lado, como resultado del proceso de
reduccion la especie de Cr (VI), se trasforma a Cr**. Este cation, a un pH en condiciones ambientales
precipita como hidroxido, Cr(OH)s. Este hidroxido suele formarse en estado coloidal, con lo que
permanece en suspension o bien se adhiere a otras particulas solidas mayores, precipitando e
incorporandose en el sedimento. No obstante, si el pH es menor a 5, el ion Cr’*" no precipita,
manteniéndose en disolucion. De las dos especies que se encuentran en la naturaleza, la trivalente es
relativamente benigna, mientras que la hexavalente es toxica [25,26]. El Cr (VI) es de naturaleza
anionica y no es fuertemente adsorbido por el sedimento o la materia particulada, por ello es mas
movil que el Cr (IIT) y no es propenso a sedimentar. Tiene tendencia a reaccionar fuertemente con
sustancias oxidantes, moléculas organicas normalmente y formar Cr (III). El cual tiene una fuerte
tendencia a formar complejos estables con especies organicas o inorganicas cargadas negativamente
[27,28].

En este trabajo presentamos un biofiltro que se basa en el uso de la capacidad reductora de los
extractos naturales obtenidos de la cascara de naranja dulce (Citrus sinensis) y la actividad quelante
de un ligante orgénico, a partir del cual podemos disminuir las concentraciones de cromo téxico (Cr
hexavalente) en aguas residuales contaminadas.
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1. Materiales y métodos.

Los espectros de IR fueron registrados en un aparato Nicolet FT-IR Magna 700 en pastillas de KBr y de
polietileno. Los espectros de masas mediante la técnica de impacto electronico IE fueron registrados con
un espectrometro JEOL JMS-SX 102A operado en el modo ion positivo a 70 €V, los espectros de masas
FAB se registraron con un espectrometro JEOL JMS AX505HA; los datos estan expresados en unidades
masa /carga (m/z). Los puntos de fusion fueron medidos utilizando un aparato Melt-Temp II y no estan
corregidos. Las reacciones fueron monitoreadas por cromatografia en placa fina, empleando
cromatoplacas analiticas de 6xido de aluminio TLC60F2s4 neutras de 0.54 mm de espesor. La extraccion
de la fase organica a partir del crudo de reaccion se realizd mediante extracciones con acetato de etilo y
agua tridestilada. La separacion de las mezclas de reaccion se efectué mediante placa preparativa DC-
Fertigplatten SIL G-100 UV2s4, 1,0 mm. La placa preparativa se fue eluyendo con una proporcion 7:3 de
Hexano/Acetato de etilo, los cuales fueron previamente destilados.

2.2. Sintesis de base de Schiff L1y preparacion de solucion ligante.

Se sintetizd el ligante polidentado N-donador mediante condensacion agregando cinamaldehido con la
amina primaria en una proporcion estequiométrica 3:1 equivalentes en un matraz de bola, dejando en
agitacion durante 24 horas, posteriormente se hicieron lavados con agua destilada y extracciones con
acetato de etilo [29-31]. La solucion amarilla resultante fue secada sobre Na;SO4 anhidro. Por tltimo, se
dejo cristalizando en una mezcla AcOEt/Hexano 1:1, obteniendo cristales amarillos con un rendimiento
de 96%. A partir del compuesto obtenido, se prepard una solucion 3.107 M, utilizando 0.4g de ligante
L1 Tris (2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden) amino) etil)imina y aforando a 250 ml con acetona como
disolvente.

2.3. Desarrollo de biofiltro a partir de Agave potatorum y Citrus sinensis

La naranja dulce (Citrus sinensis) fue obtenida de manera comercial, seleccionando las frutas que
presentaran color caracteristico, que no presentaran manchas o abolladuras en la cascara.

Se pesaron 150 gr de cascara de naranja, se colocaron en el cartucho de extraccion del equipo Soxleth y
se adicionaron 300 mL de etanol absoluto. Se coloc6 a reflujo con un tiempo de reaccion de 3 horas con
agitacion. Una vez obtenido el extracto se concentrd hasta obtener un volumen final de 50 mL utilizando
vacio a presion reducida.

Las muestras de Agave potatorum fueron hojas basales obtenidas de plantas cultivadas de 8§ afios de edad.
Obtenidas las hojas (100gr), se procedi6 a lavarlas cuidadosamente con agua tridestilada hasta obtener
hojas libres de polvo, posteriormente se triturd hasta alcanzar una fase solido liquido para ser
posteriormente separada por filtracion, la fase solida (fibra) se deshidrat6é por conveccion natural para su
posterior uso en la extraccion. Posterior a esto se procedid a un secado en estufas a 80°C por 24hrs y la
fibra seca se combind con 50mL de la solucion quelante-bioreductora, generando una masilla que fue
empaquetada en una columna de vidrio.

Los 50mL de solucién quelante-bioreductora fue obtenida utilizando distintas cantidades del extracto
organico (0-25mL), 25mL del ligante L1 y completando la solucidon con agua tridestilada (0-25mL) hasta
alcanzar un volumen constante de 50mL. Cada prueba se realiz6 por triplicado para garantizar la
repetitividad de los resultados.

2.4. Técnica colorimétrica para cuantificacion de cromo hexavalente [32].

Se pesaron 250 mg de difenilcarbazida y se disolvio en 50 mL de acetona. La solucién se almaceno en
frascos de color ambar con tapa y recubierta de teflon; esta disolucion es transparente al momento de
prepararla, después toma un color amarillo claro. Se secd dicromato de potasio en horno a 105°C por
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lhr., dejando enfriar en el desecador. Posteriormente se pesd 141,4 mg de dicromato de potasio, se
disuelve con agua y se afora a 100mL. Un mililitro de esta disolucion es equivalente a 500,0 pug de Cr
(VD). Se adiciond una alicuota de 1 mL de la disolucion madre de cromo (VI) a un matraz volumétrico
de 100 mL y se aforé con agua destilada. 1 mL de esta disolucion equivale a 5,0 pg de Cr (VI).

La muestras problema fue ajustada a pH<2 con 4cido sulfurico 0.2 N, se tom6 una alicuota de 100 ml y
se agregan 2 ml de la disolucion de difenilcabazida, se mezcla y se deja reposar por 10 min para
desarrollar el color completamente.

2.5. Curva de calibracion.

Se midieron volimenes de disolucion estandar de Cr (VI) 5,0 pg/mL entre 2,0 mL y 20,0 mL. de esta
disolucion con 10 disoluciones para obtener estandares en el intervalo de 10 ppm a 100 ppm de Cr (VI),
en matraces aforados de 100 mL. Después se transfirieron a matraces Erlenmeyer de 250 mL; para
agregar acido sulftrico 0,2 N hasta llegar pH<2 y se sigui6 el procedimiento que se indica a la muestra
para el desarrollo de color, posteriormente se transfirid una alicuota de cada estandar a una celda de
cuarzo de 1cm y se midi6 su absorbancia en el espectro UV-VIS a 540nm.

2.6. Evaluacion quelante y bioreductora.

Con la finalidad de avaluar la capacidad quelante y bioreductora de nuestros distintos componentes,
llevamos a cabo tres experimentos (cada uno por triplicado), en el primero de ellos (Experimento A) se
busca conocer la proporcion metal-ligante ideal para poder obtener la mayor cantidad de complejos,
suponiendo una unién 1:1 entre cada molécula organica y cada uno de los iones metalicos Cr®". Sin
embargo, al tratarse de un ligante polidentado, se puede pensar en que dicha proporcidon cambie.
Posteriormente debido a los altos volimenes (100mL) de solucidon problema y hasta 70mL de solucion
organica utilizados en los primeros experimentos de decidieron realizar procedimientos de prueba mas
alineados con la quimica verde (sefialado como B) con un modelo a escala manejando volumenes
maximos de SmL.

Por ultimo, se integro el ligante organico, al sistema bioreductor y el bagazo de Agave potatorum para
evaluar la eficacia del sistema biotecnologico desarrollado para la adsorcidn-reduccion del metal toxico
(experimento C).

Experimento A.
Se prepararon soluciones estandar de Cr (VI) con un volumen final de 100 ml, a las cuales se les agreg6
el ligante L1 en las proporciones descritas en la tabla 1. Estas soluciones se hicieron reaccionar de
acuerdo a la técnica antes mencionada para el desarrollo de color y se leyeron a los 10 minutos en una
celda de cuarzo a 540 nm.

Tablal: Componentes de aguas modelo experimento A

Cr (VI) [100ppm] SOLUCION L1 Difenilcarbazida
100 mi 0 ml 2ml
33,3ml 66,6ml 2ml
50,0ml 50,0ml 2ml
66,6ml 33,3ml 2ml
45,0ml 25,0ml 2ml

Experimento B.

Se realiz6 un segundo experimento alineandonos a la quimica verde, preparando soluciones modelo a
escala con 5 ml como volumen final, se tomaron alicuotas de la disolucion estandar de Cr (VI) y de la
solucion de ligante con las proporciones sefialadas en la tabla 2. A cada una de las muestras se les hicieron
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reaccionar de acuerdo a la técnica para el desarrollo de color y se leyeron en celda de cuarzo a 540 nm a
los 10 minutos. Se dejan reposar las soluciones 24 hrs, se agitan por 10 min y se repite la lectura

Tabla2: Componentes de aguas modelo experimento B

Cr (V1) [100ppm] | LIGANTE L1 | DIFENILCABAZIDA
5,0ml 0 ml 0,1ml
45 ml 0,5ml 0,1 ml
4,0ml 1,0 ml 0,1 ml
3,5 ml 1,5 ml 0,1ml
3,0 ml 2,0 ml 0,1 ml
2,5ml 2,5 ml 0,1 ml
2,0ml 3,0 ml 0,1 ml
1,5ml 3,5ml 0,1 ml
1,0ml 4,0ml 0,1 ml
0,5ml 4,5ml 0,1 ml

Experimento C

La mezcla preparada segun la descripcion del apartado 2.3 y seglin las proporciones sefialadas en la tabla
3, se dejo secar a temperatura ambiente y fue colocada en columnas cromatograficas de vidrio.

Sobre la misma se hicieron pasar SOmL de una solucion estandar de Cromo (VI) con una concentracion
de 100ppm, la cual fue recuperada y tratada de acuerdo a la norma correspondiente para conocer su
concentracion por espectrofotométria UV-Vis.

Tabla 3: Proporciones de mezcla quelante-bioreductora

No. | Solucion Ligante Extracto H20 (mL)
L1 organico (mL)
1 0 25
2 5 20
3 25 mL 10 15
4 15 10
5 20 5
6 25 0

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Ligante L1 Tris (2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden) amino)etil)imina

El ligante L1 se obtuvo con un rendimiento del 96% como un solido cristalino amarillo con p.f=85°C en
su espectroscopia FT-IR se encuentran bandas de absorcion con frecuencias de 1666.49 cm™! (v) C=N;
1624.752 cm™ v (C=C), 1115.654 cm™' v (C-N); 680.10 cm™ v (C-H) fuera de plano. En el espectro de
masas por impacto electronico se observa el ion molecular del compuesto m/z = M* + H,O= 501 y
confirmando la formula molecular propuesta C33H36N4. Los picos con relacion m/z 258,155, 90, 31,27,
corresponden a los fragmentos (M-"-243) CisH2Ns™, (-346) C7HisNs™, (M™-411) C7He*", (M+.-470)
CoHe™ , (M™-474) C.Hx*". Estos parametros permiten determinar cuantitativamente los componentes del
ligante sintetizado N-donador, los cuales representan la abundancia de los diferentes tipos de iones en
funcion de la relacion masa/carga de cada uno de ellos presentes en el sistema organico.

3.2. Curva de calibracion

Se realizaron diluciones con diferentes concentraciones de cromo hexavalente que fueron desde aquella
que tenia 10ppm hasta la que su concentracion era de 100ppm de dicho metal, posteriormente se sometid
a la técnica de desarrollo de color para realizar las lecturas de absorbancia en el espectrofotometro UV-
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VIS, después de hacer las lecturas de absorbancia a 540nm observadas en la tabla 4, este grafico no ayudo
como referencia para determinar la cantidad de Cr (VI) presente las siguientes muestras estudiadas [32].

Tabla 4: Curva de calibracion Assonm

—— 10 ppm
—— 30 ppm
—— 40 ppm
— 50 ppm
—— 60 ppm

RN —— 70 ppm
N\ [—80ppm

[Cr*]ppm A1 min 107
10 0.0128
20 0.0526 1
30 0.1194 o ol
40 0.2054 2
50 0.2335 2
60 0.3123 <
70 0.3492
80 0.4064
90 0.4592 0.0460”
100 0.5882

0.6
0.5

0.4

0-2 "
01 [ -

Absorbancia a 540 nm
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0.3 . =

6('10
Longitud de onda (nm)

Espectro 1. UV-VIS curva de

calibracion.

Curva de Calibracién de Cr(VI)

y = 0.0056x - 0.0431
R?=0.9991

80 100 120

Concentracion ppm

Figura 1: Curva de calibracién de Cr (VI)

3.3. Experimento A. En el espectro 2 verificamos que
el ligante sintetizado tiene la capacidad de reducir en
diferentes proporciones la cantidad de Cr(VI) gracias
al efecto quelante que presenta, formando un complejo
metal-ligante, el cual macroscopicamente se puede
observar en forma de precipitado. Las muestras que
contenian una mayor cantidad de ligante respecto al
Cr, no mostraron lectura a 540nm, puesto que
prevalecia la cantidad de ligante y el cromo
hexavalente es atrapado en su totalidad; mientras que
aquellas en las que habia una cantidad menor de ligante
contra la cantidad de Cr (VI) (muestras 2:1 y 3:1),
mostraron una reduccion considerable, siendo aquella
que contiene 2:1 equivalentes de Cr (VI)L1 (curva
color azul). La efectividad de la actividad quelante se

Absorbancia

2.5

—1:2 Cr*":L1
204 —1:1 Cr*iL1

—2:1 Cr*iL1

3:1 Cr*:L1

1.5 ~—— Std_Cr*"100ppm
1.0 1
0.5-
0.0 =

400 450 500 550 600 650 700

Longitud de onda (nm)

Espectro 2: Espectro UV-VIS experimento A
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evalu6 con base en la curva de calibracion correspondiente de acuerdo a la norma NMX-044, observando
una disminucion del ion hexavalente hasta en un 87%, esto nos permite verificar no solo la eliminacion
del ion libre en aguas modelo sino la proporcionalidad quelante superior a la proporcion 1:1
comprobando que nuestro ligante tiene un mayor efecto quelante que el esperado.

3.3. Experimento B.

Se trabajaron disoluciones a escala con un volumen final de 5ml apegandonos al fundamento del
experimento A. Repitiendo la metodologia, se tiene una dilucion estandar 100 ppm de Cr (VI), otra cuya
cantidad de cromo es la misma al ligante, asi como en las que hay un exceso de L1 y otras donde prevalece
en mayor proporcion el Cr (VI) con respecto al ligante (Tabla 4). La curva de color verde es nuestro
estandar con una concentracion de 100ppm de Cr VI, las muestras que estan bajo esta curva son aquellas
donde existe una concentracion igual o menor de ligante con respecto al metal, en las cuales se observa
una disminucion en la concentracion del Cr hexavalente. Por lo tanto se reitera que la capacidad quelante
de metales pesados del ligante Tris (2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden)amino)etil)imina L1, es realmente
efectiva ya que se reduce hasta en un 87%, gracias a la formacion de quelatos que precipitan y a los
cuales posteriormente se les puede hacer un diferente tratamiento de purificacion para el control de
contaminacion por dicho metal.

Tabla 5: Absorbancias Tiomin Y  Toanrs 181 oL s fooper]
experimento B 6] oo

No. | Ais=ssonm 10 min | A a=s40nm 24 hrs. 14 e zon

I [0588 0.588 g oo

2 0,368 0,314 § 104 15 Cr::/3.5L1

3 |0.,155 0,199 3] 05G"/801

4 0,177 0,260 o

5 10,157 0,204 ;’j

6 0,195 0,225 \

7 0,764 0,149 Ple— _——

8 1,522 0,053 o0 o .

9 1,986 0,373 Longitud de onda (nm)

10 1,671 0,106

Espectro 3: UV-VIS Experimento B (t=10 min).
Las muestras 7, 8, 9, 10 contienen un exceso de — S0Cr7o0ID
ligante, por lo tanto ya no se observa en la —40Cr/101D
. 35Cr/15LD

presencia de Cr (VI) en estas aguas modelo ya 5 - s0ar201D
que prevalece L1. Los agentes quelantes poseen -~ - 2001/30LD
diversas caracteristicas, como la  gran \ /// \ o a9cmeon
estabilidad en la formacion de complejos sin / ~oocr/soib

Absorbancia

toxicidad partiendo de elementos que si son
toxicos como el Cr (VI), por tal razon se decidio
dejar en reposo durante 24 horas estas aguas
modelo para cerciorar que se cumpla dicha
propiedad, pasado este tiempo se realizaron las
lecturas de absorbancia (espectro 4).

T T T
400 500 600
Longitud de onda (nm)

Espectro 4: UV-VIS Experimento B (t=24hrs).
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3.4. Experimento C

La solucion pasada por el biofiltro no presenta la absorcion caracteristica a los 540nm lo que corrobora
la eliminacién cuantitativa del ion Cr®", el sistema estudiado mostré propiedades de adsorcion
comparables a las de la alimina comercial (97%) de
eliminacion de Cr(VI) [33,34]. En todas las o -

repeticiones, la columna que mostr6 la menor

absorbancia es la que contiene la mezcla 4: 25ml de /\

ligante L1/ 15 mL de extracto bioreductor/ 10mL de /
H>0 soportados sobre el adsorbente de Agave

portatorum (ver tabla 3), obteniendo una efectividadde . | ——Cr25 ext0
reduccién- adsorcion hasta del 96%, lo que nos permite e
estandarizar las proporciones en nuestro biofiltro. 02 + —Cr25 extl5
Cabe mencionar que el color natural de la solucion Cr25 ext20
bioreductora genera un color caracteristico (café) enla ] Crzs extzs
solucion resultante por lo que se observa una w0 " am s se0 w0 0 10
absorbancia interferente tipica. Por otro lado el Longitud ge onda (m)

espectro obtenido nos muestra la gran estabilidad del Espectro 5. UV-Vis experimento C

complejo formado por el ligante L1 y el Cr (VI), al igual

que en el experimento A, donde en cada disolucion se muestra la reduccion en la concentracion de Cr
hexavalente, al dejar reaccionar por mayor tiempo nuestros componentes en estudio se tuvo una mayor
interaccion entre los pares electronicos libres de los nitrogenos presentes en el ligante Tris (2-(((1E, 2E)-
3-fenilaliliden)amino)etil)imina con el 4cido de Lewis (Cr( VI)) y una reduccioén casi total en la
concentracion de cromo hexavalente.

4. CONCLUSIONES

El presente estudio permitié establecer el enorme potencial de un producto biotecnologico en la
adsorcion/eliminacion de Cr(VI) en medio acuoso, en concentraciones de metal equivalentes a las
halladas en aguas residuales provenientes de industrias en México. Este biofiltro se desarroll6 a partir
de la bagazo de Agave potatorum como adsorbente, extracto etandlico de Citrus sinensis y el ligante
organico Tris (2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden)amino)etil)imina el cual fue sintetizado mediante procesos
sustentables y se caracterizd con métodos espectrofotométricos infrarrojo, ultravioleta-visible y
espectrometria de masas. Al evaluar la actividad quelante de dicho ligante frente a Cr (VI) en aguas
modelo de concentracion conocida mediante el seguimiento por espectrofotometria ultravioleta-visible,
de acuerdo a la NORMA OFICIAL MEXICANA NMX-AA-044-SCFI-2001 se obtuvo una efectividad
de hasta el 96% en la remocion de Cr (VI). Ademas, se integrd con un adsorbente organico realizado a
partir de bagazo de Agave potatorum y el extracto etanélico obtenido a partir de Citrus sinensis, dicho
sistema ademas de la propiedad quelante tiene adicionado un sistema bioreductor natural convirtiendo al
ion toxico Cr(VI) en iones biocompatibles, asegurando no solo el saneamiento acuoso sino la
disminucion en la toxicidad de los sedimentos.
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56 11= Reunion InTERNacionaL DE INvESTIGACION EN PrRoDUCTOS NATURALES

12-JA-BT DESARROLLO DE UN ABSORBENTE DE Cr (VI) DERIVADO DE LA CANELA
(Cinnamomum aromaticum) Y SU APLICACION EN EL TRATAMIENTO DE AGUAS
CONTAMINADAS
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Alejandra Tovar-Corona®'2. '"Benemérita Universidad Autéonoma de Puebla, Facultad de Ciencias Quimicas. *Universidad
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Debido a su toxicidad la presencia de Cr (V1) en aguas representa un serio problema de salud para las poblaciones que se sirven de
dichos afluentes, cuya exposicion estd relacionada con problemas como: retrasos en el desarrollo, varios tipos de cdncer, dafios en
los rifiones, e incluso muerte. Lo cual implica disminucion de la capacidad productiva de los habitantes y desde luego repercusiones
econdmicas a nivel local y nacional.

En este trabajo se desarrolld un sistema absorbente de cromo (VI), sintetizado por quimica verde, a partir de la condensacion
nucleofilica del cinamaldehido, aceite esencial de la canela (Cinnamomum aromaticum) y la poliamma primana Tris (2-aminoetil)
amina, generando un ligante polidentado de tipo base de Shiff. El cual se caracterizd por espectroscopia de rutina y se evalud su
actividad quelante frente a Cr{VI) en aguas modelo, siguiéndolo por espectrofotometria UV-Vis, obteniéndose una efectividad del
96% en la remocion de dicho metal. Los resultados confirmar que una de las formas mas eficientes de atrapar cromo (VI) es a traveés
de ligantes orgdnicos que permitan “anclar™ al metal por medio de especies donadoras de electrones, formando en consecuencia
complejos metdlicos, estables y de facil remocidn; para su posterior uso en el tratamiento de efluentes de diferentes industrias como
es la metal mecdnica 0 mineras, representando una operacion de bajo costo, altamente efectiva v sustentablemente viable. Se
concluye que el uso de ligantes orgdnicos denivado de la canela (Cinnamomum aromaticum) representa una altemativa de bajo
costo, altamente efectiva y viable sustentablemente para el tratamiento de efluentes industriales y/o mineros contaminados con
Cr(VT).
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Desarrollo de un absorbente de Cr (V1) derivado de la canela (Cinnamomum aromaticum) y su aplicacion en
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Debido a su toxicidad la presencia de Cr (V1) en aguas representa un serio problema de salud para las poblaciones que se sirven de
dichos afluentes, cuya exposicidn esta relacionada con problemas como: retrasos en el desarrollo, varios tipos de cancer, dafios en
los rifiones, e incluso muerte. Lo cual implica disminucidn de la capacidad productiva de los habitantes y desde luego repercusiones
econdmicas a nivel local y nacional.

En este trabajo se desarrollé de un sistema absorbente de cromo (VI), sintetizado por quimica verde, a partir de la condensacion
nucleofilica del cinamaldehido, aceite esencial de la canela (Cinnamomum aromaticum) y la poliamina primaria Tris (2-aminoetil)
amina, generando un ligante polidentado de tipo base de Shiff. El cual se caracterizé por espectroscopia de rutina y se evalud su
actividad quelante frente a Cr(VI) en aguas modelo, siguiéndolo por espectrofotometria UV-Vis, obteniéndose una efectividad del
96% en la remocién de dicho metal. Los resultados confirmar que una de las formas mas eficientes de atrapar cromo (VI) es a través
de ligantes organicos que permitan “anclar” al metal por medio de especies donadoras de electrones, formando en consecuencia
complejos metdlicos, estables y de facil remocion; para su posterior uso en el tratamiento de efluentes de diferentes industrias como
es la metal mecanica o mineras, representando una operacidon de bajo costo, altamente efectiva y sustentablemente viable. Se
concluye que el uso de ligantes organicos derivado de la canela (Cinnamomum aromaticum) representa una alternativa de bajo
costo, altamente efectiva y viable sustentablemente para el tratamiento de efluentes industriales y/o mineros contaminados con
Cr(V1).

1. Gang Wang, Qing Chang, Xiaoting Han, Mingyue Zhang. Journal of Hazardous Materials (2013) 248, 115— 121 2. Dongyin Chang,
Tianhu Chen, Haibo Liu, Yunfei Xi, Chengsong Qing, Qiaogin Xie, Ray L. Frost. Chemical Engineering Journal (2014) 244, 264-272.
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Presentacion

Este niimero de la Revista CiBlyT esta dedicado
al 6 Simposio Nacional de Ingenieria Quimica y
Bioquimica Aplicada (SNIQBA), organizado
por los Cuerpos Académicos Fluidos Complejos,
Procesos Quimicos y Sustentabilidad, y Recursos
Naturales, Procesos Quimicos y Medio Ambiente
de la Universidad Auténoma de Tlaxcala,
también organizan los Cuerpos Académicos
Desarrollo de Materiales y Procesos Quimicos de
la Benemérita Universidad Auténoma de Puebla,
Matemadticas Aplicadas para Andlisis de Procesos
de la Universidad Veracruzana. Asimismo, se
cuenta con la co-organizacién del Instituto
Mexicano de Ingenieros Quimicos, A. C.,
Seccién Tlaxcala y el Centro de Investigacién en
Biotecnologia Aplicada del Instituto Politécnico
Nacional.

El SNIQBA 2017 se desarrolla en el
marco del «Ano Internacional del Turismo
Sostenible para el Desarrollo». En el documento
final de la cumbre del 2005 de la Organizacién
de las Naciones Unidas, se definen los tres
componentes del desarrollo sostenible, que son el
desarrollo econémico, el desarrollo social y la
proteccion del medio ambiente, como «pilares
interdependientes que se refuerzan mutuamente».
En este sentido, la Ingenieria Quimica y la
Ingenieria Bioquimica son las ramas de la
Quimica encargadas del disefio, operacién e
innovacion tecnolégica de los procesos quimicos y
bioquimicos, basados en la optimizacién del uso
de energia y en el desarrollo de procesos quimicos

La investigacién en las Ingenierias
evisia

CiBIUT

Chgnne de difustdn cieniifics e inuestigncidn

sustentables. Para tales efectos, es necesario el
desarrollo de materiales avan zados, tales como los
materiales hibridos y livianos, matenales capaces
de almacenar y recuperar energia, al mismo
tiempo que los procesos de elaboracién puedan
ser orientados hacia una produccién mas
sostenible y eficiente en recursos y energia.
Ademas, se debe favorecer la reutilizacién de los
productos y la obtencién de subproductos de
mayor valor agregado, e impulsar el uso de
materias primas a partir de origen biolégico.

El SNIQBA nace en el afio 2012 con el
objetivo de convertirse en un espacio para formar
redes de colaboracién entre los Cuerpos
Académicos de las diversas areas de la Ingenieria
Quimica y la Ingenieria Bioquimica, y se ha
convertido en un punto de encuentro entre
docentes, investigadores y estudiantes, donde se
difunden y discuten los resultados mas recientes
de las investigaciones realizadas en cada una de
sus Instituciones. También, se promueve el
contacto entre estudiantes de los distintos niveles
educativos con profesionistas, como una estrategia
para garantizar la calidad de la educacién y
fomentar el desarrollo de la investigacién e
innovacion.

A nombre del Comité Organizador,
agradezco a los docentes e investigadores de las
instituciones participantes y a todos los asistentes
que mantienen vivo este evento, el cual va
creciendo y consolidandose.

Dra. Lorena Farias Cepeda
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BIOFILTRO REDUCTOR DE Cr(VI) PARA EL SANEAMIENTO DE

AGUAS CONTAMINADAS
BIOFILTER REDUCER TO Cr(VI) FOR THE SANITATION OF
CONTAMINATED WATER
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Recibido el 22 de abril del 2017. Aceptado el 28 de julio del 2017.
Resumen

En los ultimos afios, las investigaciones se han centrado en desarrollar procesos para eliminar el cromo presente en aguas
residuales, tales como: intercambio idnico sobre resinas poliméricas, coagulacion-floculacion, adsorcion sobre carbon
activado y reduccion; precipitacion quimica y sedimentacion [1]. En este sentido, la sintesis quimica de ligantes y el uso de
reductores, pretende ser un aliado en el procesamiento y mejora en la calidad de aguas contaminadas con cromo hexavalente,
disminuyendo considerablemente el impacto que tiene en la salud y en el ambiente [2, 3].

En el presente trabajo se describe la aplicacion de un sistema bioreductor para la disminucion de cromo hexavalente en aguas
residuales, a través de un biofiltro compuesto por bagazo de Agave potatorum utilizado como soporte, extractos organicos
polares ricos en 4cido ascérbico, 4cido citrico y flavonoides, metabolitos con una alta capacidad antioxidante y el ligante N-
donador Tris-(2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden)amino)etil)imina, obtenido por quimica verde y caracterizado por técnicas
espectroscopicas de rutina: EM por impacto electronico, IR y UV-Vis. El ultimo componente presenta una importante
actividad quelante sobre el ion Cr (VI) el cudl es reducido y adsorbido por el sistema de origen biotecnolégico eliminandolo
del agua con una eficiencia del 96%, evaluando los resultados por espectrofotometria UV-Vis.

Palabras clave: Biofiltro, Bioreductor, Cromo hexavalente

Abstract

In recent years, investigations have focused on developing processes to eliminate the chromium present in sewage, such as:
Ion Exchange, using polymeric resins, coagulation-flocculation, adsorption on activated carbon and reduction; chemical
precipitation and sedimentation [1]. In this sense, the chemical synthesis of binders and the use of reducers, pretends to be an
ally in the processing and improvement in the quality of waters contaminated with hexavalent chromium, considerably
reducing the impact that has on the health and environment [2, 3]. This paper describes the application of a system
bioreductor for the decrease of hexavalent chromium in wastewater, through a biofilter composed of Agave bagasse
potatorum used as support, polar organic extracts rich in Ascorbic acid, acid citric and flavonoids, metabolites with a high
antioxidant capacity and Binder N-donator Tris-(2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden) amino) ethyl) imine obtained by green and
characterized by spectroscopic techniques of routine Chemistry: EM by electron impact, IR and UV-Vis. The last component
is an important activity chelator on ion Cr (VI) which is reduced and adsorbed by the biotechnology system by deleting it
from the water with a 96% efficiency, evaluating the results by UV-Vis spectrophotometry.

Keywords: Biofilter, Bioreductor, hexavalent chromium

1. Introduccion.

La presencia de metales pesados en el medio ambiente
es una fuente de contaminacién y dafio potencial para
cualquier ser vivo, ya que debido a su alta estabilidad no
pueden biodegradarse, por lo que sélo cambian de estado
de oxidacién y se combinan con otras sustancias, dando
lugar a formas mas toxicas del metal por lo que los seres
vivos son incapaces de bio-transformarlos (no se
metabolizan) [6,7].
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El cromo hexavalente, Cr (VI), es el contaminante
principal en las aguas residuales provenientes de
industrias metaltrgicas, galvanoplasticas y del cuero. Es
carcindgeno y mutagénico, asi como un agente altamente
oxidante. Se difunde facilmente en los suelos, ambientes
acuaticos y a través de la piel [8-10].

La cuantificacion del contenido de metales pesados se
puede determinar en muestras de aire, suelo, agua,
sedimentos y tejidos de organismos vivos a partir de
técnicas espectrofotométricas. Los valores de Cr en agua



permitidos en México son de 0.05 mg /L [5] por lo cual la
concentracion de dicho metal en la mayoria de cuerpos de
agua supera el limite establecido [11].

Es debido a estas alarmantes cifras que en los ultimos
aflos las investigaciones se han centrado en desarrollar
procesos para eliminar el cromo presente en aguas
residuales industriales, entre los que podemos mencionar:
intercambio  i6nico  sobre  resinas  poliméricas,
coagulacion-floculacion, adsorcion sobre carbon activado
y reduccién; precipitacion quimica y sedimentacion [12-
14]. En este sentido, la sintesis quimica de ligantes y el
uso de reductores, pretende ser un aliado en el
procesamiento y mejora en la calidad de aguas
contaminadas con Cr VD, disminuyendo
considerablemente el impacto que tiene en la salud y
medio ambiente [15-19].

En condiciones naturales el cromo se presenta casi
siempre en forma trivalente y précticamente todo el
cromo hexavalente que existe es generado por las
actividades humanas.

Las especies de Cr (VI) en solucidon acuosa son [Cr207]%,
[CrO4]%, [HCrO]" y su distribucion depende del pH de la
solucién y de la concentracion del metal [20]. Aunado a la
actividad antropogénica normal, la extensa aplicacion de
este metal en la industria y manufactura ha permitido que
sus niveles se eleven considerablemente [21,24]. Por otro
lado, como resultado del proceso de reduccion la especie
de Cr (VI), se trasforma a Cr''. Este cation, a un pH en
condiciones ambientales precipita como hidroxido,
Cr(OH);. Este hidroxido suele formarse en estado
coloidal, con lo que permanece en suspension o bien se
adhiere a otras particulas solidas mayores, precipitando e
incorporandose en el sedimento. No obstante, si el pH es
menor a 5, el ion Cr’* no precipita, manteniéndose en
disolucion. De las dos especies que se encuentran en la
naturaleza, la trivalente es relativamente benigna,
mientras que la hexavalente es toxica [25,26]. El Cr (VI)
es de naturaleza anidnica y no es fuertemente adsorbido
por el sedimento o la materia particulada, por ello es mas
movil que el Cr (IIT) y no es propenso a sedimentar. Tiene
tendencia a reaccionar fuertemente con sustancias
oxidantes, moléculas orgdnicas normalmente y formar Cr
(III). El cual tiene una fuerte tendencia a formar
complejos estables con especies orgdnicas o inorganicas
cargadas negativamente [27,28].

En este trabajo presentamos un biofiltro que se basa en el
uso de la capacidad reductora de los extractos naturales
obtenidos de la cascara de naranja dulce (Citrus sinensis)
y la actividad quelante de un ligante orgéanico, a partir del
cual podemos disminuir las concentraciones de cromo
toxico (Cr hexavalente) en aguas residuales contaminadas.

2. Materiales y métodos.

Los espectros de IR fueron registrados en un aparato
Nicolet FT-IR Magna 700 en pastillas de KBr y de
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polietileno. Los espectros de masas mediante la técnica de
impacto electréonico IE fueron registrados con un
espectrometro JEOL JMS-SX 102A operado en el modo
ion positivo a 70 eV, los espectros de masas FAB' se
registraron con un espectrometro JEOL JMS AXS505HA;
los datos estan expresados en unidades masa /carga (m/z).
Los puntos de fusion fueron medidos utilizando un
aparato Melt-Temp II y no estan corregidos. Las
reacciones fueron monitoreadas por cromatografia en
placa fina, empleando cromatoplacas analiticas de 6xido
de aluminio TLC60F,s4 neutras de 0.54 mm de espesor.
La extraccion de la fase orgéanica a partir del crudo de
reaccion se realizd mediante extracciones con acetato de
etilo y agua tridestilada. La separacion de las mezclas de
reaccion se efectué mediante placa preparativa DC-
Fertigplatten SIL G-100 UV,s4, 1,0mm. La placa
preparativa se fue eluyendo con una proporcion 7:3 de
Hexano/Acetato de etilo, los cuales fueron previamente
destilados.

2.1. Sintesis de base de Schiff L1y preparacién de
solucidn ligante.

Se sintetizo el ligante polidentado N-donador mediante
condensacion agregando cinamaldehido con la amina
primaria en una proporciébn estequiométrica 3:1
equivalentes en un matraz de bola, dejando en agitacién
durante 24 horas, posteriormente se hicieron lavados con
agua destilada y extracciones con acetato de etilo [29-31].
La solucidén amarilla resultante fue secada sobre Na,SO,
anhidro. Por ultimo, se dejo cristalizando en una mezcla
AcOEt/Hexano 1:1, obteniendo cristales amarillos con un
rendimiento de 96%. A partir del compuesto obtenido, se
prepard una solucién 3.107 M, utilizando 0.4g de ligante
L1 Tris (2-(((1E, 2E)-3-fenilaliliden) amino) etil) imina y
aforando a 250 ml con acetona como disolvente.

2.2. Desarrollo de biofiltro a partir de Agave
potatorum y Citrus sinensis

La naranja dulce (Citrus sinensis) fue obtenida de manera
comercial, seleccionando las frutas que presentaran color
caracteristico, que no presentaran manchas o abolladuras
en la cascara.

Se pesaron 150 gr de cascara de naranja, se colocaron en
el cartucho de extraccion del equipo Soxleth y se
adicionaron 300 mL de etanol absoluto. Se colocod a
refluyjo con un tiempo de reacciéon de 3 horas con
agitacion. Una vez obtenido el extracto se concentr6 hasta
obtener un volumen final de 50 mL utilizando vacio a
presion reducida.

Las muestras de Agave potatorum fueron hojas basales
obtenidas de plantas cultivadas de 8 afios de edad.
Obtenidas las hojas (100gr), se procedid a lavarlas
cuidadosamente con agua tridestilada hasta obtener hojas
libres de polvo, posteriormente se triturd hasta alcanzar
una fase solido liquido para ser posteriormente separada
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por filtracion, la fase solida (fibra) se deshidraté por
conveccion natural para su posterior uso en la extraccion.
Posterior a esto se procedio a un secado en estufas a 80°C
por 24hrs y la fibra seca se combind con 50mL de la
solucién quelante-bioreductora, generando una masilla
que fue empaquetada en una columna de vidrio.

Los 50mL de solucion quelante-bioreductora fue obtenida
utilizando distintas cantidades del extracto organico (0-
25mL), 25mL del ligante L1 y completando la solucion
con agua tridestilada (0-25mL) hasta alcanzar un volumen
constante de 50mL. Cada prueba se realizo por triplicado
para garantizar la repetitividad de los resultados.

2.3. Técnica colorimétrica para cuantificacion de
cromo hexavalente [32].

250 mg de difenilcarbazida se disolvieron en 50 mL de
acetona. 141,4 mg de dicromato de potasio seco, se
disuelve con agua y se afora a 100mL. Un mililitro de esta
disolucion es equivalente a 500,0 pg de Cr (VI). Se
adiciono una alicuota de 1 mL de la disolucion madre de
cromo (VI) a un matraz volumétrico de 100 mL y se aford
con agua destilada. 1 mL de esta disolucion equivale a 5,0
pg de Cr (VD).

La muestra problema fue ajustada a pH<2 con &cido
sulfurico 0.2 N, se tom6 una alicuota de 100 ml y se
agregan 2 ml de la disolucion de difenilcabazida, se
mezcla y se deja reposar por 10 min para desarrollar el
color completamente.

2.3.1. Curva de calibracion.

Se midieron volimenes de disolucion estandar de Cr (VI)
5,0 pg/mL entre 2,0 mL y 20,0 mL. de esta disolucién
para obtener estandares en el intervalo de 10 ppm a 100
ppm de Cr (VI). Se agreg6 acido sulfurico 0,2 N hasta
llegar pH<2 y se siguio el procedimiento para para el
desarrollo de color, posteriormente se midid su
absorbancia en el espectro UV-VIS a 540nm.

2.4. Evaluacidn quelante y bioreductora.

Con la finalidad de avaluar la capacidad quelante y
bioreductora de nuestros distintos componentes, llevamos
a cabo tres experimentos (cada uno por triplicado), en el
primero de ellos (Experimento A) se buscé conocer la
proporcion metal-ligante ideal para poder obtener la
mayor cantidad de complejos, suponiendo una union 1:1
entre cada molécula orgénica y cada uno de los iones
metalicos Cr®". Sin embargo, al tratarse de un ligante
polidentado, se puede pensar en que dicha proporcion
cambie.

Posteriormente debido a los altos volimenes (100mL) de
solucién problema y hasta 70mL de solucién organica
utilizados en los primeros experimentos, se decidid
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realizar pruebas alineadas a las técnicas verdes
(experimento B) con un modelo a escala, manejando
volimenes maximos de SmL. Por ultimo, se integro el
ligante organico, al sistema bioreductor y el bagazo de
Agave potatorum para evaluar la eficacia del sistema
biotecnologico desarrollado para la adsorcion-reduccion
del metal toxico (experimento C).

2.4.1. Experimento A.

A las soluciones estandar de Cr(VI) se les agregd el
ligante L1 en las proporciones descritas en la tabla 1.
Estas soluciones se hicieron reaccionar de acuerdo a la
técnica antes mencionada para el desarrollo de color y se
leyeron a los 10 minutos en una celda de cuarzo a 540 nm.

Cr (VI) SOLUCION L1 Difenilcarbazi
[100ppm] da

100 mi 0 ml 2ml

66,6ml 33,3ml 2ml

50,0ml 50.0ml 2ml

33.3mL 66.6mL 2ml

Tablal: Componentes de aguas modelo experimento A

2.4.2. Experimento B.

Se prepararon soluciones modelo a escala con 3 ml como
volumen final, se tomaron alicuotas de la disolucion
estandar de Cr (VI) y de la solucién de ligante con las
proporciones sefialadas en la tabla 2. A cada una de las
muestras se les hicieron reaccionar de acuerdo a la técnica
para el desarrollo de color y se leyeron a 540 nm de
acuerdo a la normatividad oficial para determinaciéon de
cromo hexavalente en aguas residuales.

Cr (V) LIGANTE L1 | DIFENILCABAZIDA
[100ppm]

3.0mL 0mL

2.0mL 1.0mL

15.mL 1.5.0mL

1.0mL 2.0mL 60uL

Tabla2: Componentes de aguas modelo experimento B
2.4.3. Experimento C

La mezcla preparada segun la descripcion del apartado 2.2
y segln las proporciones sefialadas en la tabla 3, se dejo
secar a temperatura ambiente y fue colocada en columnas
cromatograficas de vidrio.

Sobre la misma se hicieron pasar 50mL de una soluciéon
estandar de Cromo (VI) con una concentracién de
100ppm, la cual fue recuperada y tratada de acuerdo a la
norma correspondiente para conocer su concentracion por
espectrofotometria UV-Vis.




No. Solucién Extracto organico H20

Ligante L1 (mL.) (mL.)
1 0 25
2 5 20
3 25 mL. 10 15
4 15 10
5 20 5
6 25 0

Tabla 3: Proporciones de mezcla quelante-bioreductora
3. Resultados y discusion.

3.1. Obtencién del ligante L1.

El ligante L1 se obtuvo con un rendimiento del 96% como
un sodlido cristalino amarillo con p.f=85°C en su
espectroscopia FT-IR se encuentran bandas de absorcion
con frecuencias de 1666.49 cm™ (v) C=N; 1624.752 cm
v (C=C), 1115.654 cm™ v (C-N); 680.10 cm™ v (C-H)
fuera de plano. En el espectro de masas por impacto
electronico se observa el ion molecular del compuesto
m/z = M" + H,0= 501 y confirmando la formula
molecular propuesta C33H36N4 Estos parametros permiten
determinar cuantitativamente los componentes del ligante
sintetizado N-donador.

3.2. Curva de calibracion

Se realizaron diluciones con diferentes concentraciones de
cromo hexavalente que fueron desde aquella que tenia
10ppm hasta la que su concentracion era de 100ppm de
dicho metal, posteriormente se sometié a la técnica de
desarrollo de color para realizar las lecturas de
absorbancia en el espectrofotometro UV-VIS, después de
hacer las lecturas de absorbancia a 540nm observadas en
la tabla 4, este grafico nos ayud6 como referencia para
determinar la cantidad de Cr (VI) presente las siguientes
muestras estudiadas [32].

g os @

= @

304 .‘_...

® 0.3 X

K :

g %2 e y = 0.0056x-0.0431

S o1 ¥ R?=0.9991

< 0 20 40 60 80 100 120

Concentracion ppm

Gréfica 1 Curva de calibracion A540nm

3.3. Experimento A.

En la figura 1 verificamos que el ligante sintetizado tiene
la capacidad de reducir en diferentes proporciones la
cantidad de Cr(VI) gracias al efecto quelante que
presenta, formando un complejo metal-ligante, el cual
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macroscopicamente se puede observar en forma de
precipitado. Las muestras que contenian una mayor
cantidad de ligante respecto al Cr, no mostraron lectura a
540nm, puesto que prevalecia la cantidad de ligante y el
cromo hexavalente es atrapado en su totalidad; mientras
que aquellas en las que habia una cantidad menor de
ligante contra la cantidad de Cr (VI) (muestras 2:1 y 3:1),
mostraron una reduccion considerable, siendo menor la
que contiene 2:1 equivalentes de Cr (VI) LI1. La
efectividad de la actividad quelante se evalud con base en
la curva de calibracion correspondiente de acuerdo a la
norma NMX-044, observando una disminucion del ion
hexavalente hasta en un 87%, esto nos permite verificar
no solo la eliminacién del ion libre en aguas modelo sino
la proporcionalidad quelante superior a la proporcion 1:1
comprobando que nuestro ligante tiene un mayor efecto
quelante que el esperado.

1.5-
C 11 Crti
- =21 C*L1
- - 31cL
.g 1ol " — Std_Cr*"100ppm
S1
©
o \
f— -
o L\
U) .
o]
<€ 0.5
0.0 — T

400 450 500 550 600 650 700
Longitud de onda (nm)
Figura 1: Espectro UV-VIS experimento A.

3.4. Experimento B.

Se trabajaron disoluciones a escala con un volumen final
de 5SmL apegandonos al fundamento del experimento A.
Repitiendo la metodologia y a partir de una dilucion
estandar de 100ppm se mezclan distintas proporciones de
acuerdo a lo descrito en la tabla 2. En la figura 2 se puede
observar que todas las mezclas Cr-Ligante tienen una
absorbancia menor al estandar, siendo la menor la que
tiene una proporcion 4:1, lo que sefiala que la capacidad
quelante depende de los volumenes del ion Cr
manejados en la solucién y no sélo de la concentracion.
Por lo tanto se reitera que la capacidad quelante de
metales pesados del ligante Tris (2-(((1E, 2E)-3-
fenilaliliden)amino)etil)imina L1, es realmente efectiva ya
que se reduce hasta en un 87%, gracias a la formacion de
quelatos que precipitan y a los cuales posteriormente se
les puede hacer un diferente tratamiento de purificacion
para el control de contaminacion por dicho metal.
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— 3:0 Cr(VI): L1
- - -2:1 Cr(VI): L1

- 11 Cr(VI): L1
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1

T —
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Figura 2. Espectro UV-vis experimento B

3.4. Experimento C

La solucién pasada por el biofiltro muestra una
disminucion en la absorbancia caracteristica a los 540nm
lo que corrobora la eliminacion cuantitativa del ion Cr®",
el sistema estudiado mostré propiedades de adsorcion
comparables a las de la alimina comercial (97%) de
eliminacion de Cr(VI) [33,34]. En todas las repeticiones,
la columna que mostré la menor absorbancia es la que
contiene la mezcla 4: 25ml de ligante L1/ 15 mL de
extracto bioreductor/ 10mL de H,0 soportados sobre el
adsorbente de Agave potatorum (Figura 3), obteniendo
una efectividad de reduccion- adsorcion hasta del 96%, lo
que nos permite estandarizar las proporciones en nuestro
biofiltro.

L - -25mL L1/ OmL Ext/ 25mL H,0
L N Ep 25mL L1/ 5mL Ext/ 20mLH,0
L.~ 25mL L1/ 10mL Ext/ 15mL H,0}
L~ 25mL L1/ 15mL Ext/ 10mL H,0}

25mL L1/ 20mL Ext/  SmL H,0

—25mL L1/ 25mLExt/ OmL H,0
— Std Cr’" 100ppm

0.8

Absorbancia

Longitud de onda (nm)

Figura 3. Espectro UV-vis experimento C

4. CONCLUSIONES

El presente estudio permitio establecer el enorme
potencial de wun producto biotecnoldégico en la
adsorcion/eliminaciéon de Cr(VI) en medio acuoso, en
concentraciones de metal equivalentes a las halladas en
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aguas residuales provenientes de industrias en México.
Este biofiltro se desarrolld a partir de la bagazo de Agave
potatorum como adsorbente, extracto etandlico de Citrus
sinensis y el ligante organico Tris (2-(((1E, 2E)-3-
fenilaliliden)amino)etil)imina el cual fue sintetizado
mediante procesos sustentables y se caracterizdO con
métodos espectrofotométricos infrarrojo, ultravioleta-
visible y espectrometria de masas. Al evaluar la actividad
quelante de dicho ligante frente a Cr (VI) en aguas
modelo de concentraciéon conocida mediante el
seguimiento por espectrofotometria ultravioleta-visible,
de acuerdo a la NORMA OFICIAL MEXICANA NMX-
AA-044-SCFI-2001 se obtuvo una efectividad de hasta el
96% en la remocion de Cr (VI). Ademas, se integrd con
un adsorbente orgéanico realizado a partir de bagazo de
Agave potatorum y el extracto etanolico obtenido a partir
de Citrus sinensis, dicho sistema ademas de la propiedad
quelante tiene adicionado un sistema bioreductor natural
convirtiendo al ion toxico Cr(VI) en iones
biocompatibles, asegurando no solo el saneamiento
acuoso sino la disminucion en la toxicidad de los
sedimentos.
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Introduccion:

Existen indicios sobre los posibles efectos de las nanoparticulas en la salud,
el medio ambiente y el poderio militar, asi como sus consecuencias en los
paises menos desarrollados o aquellos que aun no se incorporan a la carrera
de lo diminuto. Sin embargo, la mayor parte de los documentos sobre
nanotecnologia destaca que las consecuencias seran menores frente a las

enormes ventajas para la sociedad '.

La busqueda de nuevos métodos de sintesis de nanoparticulas metalicas es
una necesidad creciente debido a que se espera mejorar la eficiencia de los

ya existentes, asi como la minimizacién de sus efectos en el medio ambiente.

En este sentido, la busqueda de tecnologias amigables con el medio ambiente
ha permitido el desarrollo de investigaciones dirigidas hacia lo que se define
como “Sintesis verde”. En este caso de la sintesis de nanoparticulas metalicas,
se ha centrado en el uso de diferentes organismos (bacterias, hongos y algas)
asi como extractos de plantas o frutos que participan como agentes biolégicos
en las reacciones de reduccion de diferentes sales metalicas, estableciendo

de esta forma una estrategia de sintesis verde o ruta verde.

Elementos como pétalos de flores, hojas, frutos, fibras y extractos de plantas

han sido exitosamente utilizados.

Miles de especies de plantas han sido seleccionadas por su actividad
antimicrobiana, pero relativamente pocas resultaron ser suficientemente
activas y no toxicas para los humanos. La proyeccion de extractos de plantas
y productos vegetales para la actividad antimicrobiana ha demostrado que las
plantas superiores representan una fuente potencial de nuevos agentes

antimicrobianos.



Con base en lo anterior el objetivo de este proyecto fue identificar y caracterizar
metabolitos de plantas de la regién para poder utilizarlos posteriormente en la

sintesis de nanomateriales.

Objetivo General.

Extraccion, identificacion y caracterizacion de metabolitos extraidos del agave

potatorum utilizando técnicas cromatograficas y espectrofotometria UV-Vis

Objetivos especificos.

e Purificar los metabolitos presentes en el extracto acuoso de Agave sp.,
a través de procesos cromatograficos (cromatografia en columna).

e |dentificar la pureza de las muestras a través de cromatografia en capa
fina (TLC)

o Clasificar las fases obtenidas, con base en su polaridad y bandas de

absorcioén (longitudes de onda maximas) en espectrofotometria UV-Vis



electrones que se mueven en su seno o de como estén ordenados los atomos
en la materia. Por lo consiguiente, si reduce las dimensiones de un material,
se modifican sus propiedades y en consecuencias se pueden disefar

materiales con nuevas propiedades.

Actualmente la Agencia del Medio Ambiente (EPA) de EUA ha clasificado los

nanomateriales actuales en cuatro tipos, a saber:

Basados en carbono

Estos nanomateriales estan compuestos mayoritariamente por carbono y
suelen adoptar formas como esferas huecas, elipsoides o tubos. Los
nanomateriales de carbono con forma elipsoidal o esférica se conocen como

fulerenos, mientras que los cilindricos reciben el nombre de nanotubos'.

Basados en metales
Estos nanomateriales incluyen diferentes composiciones, usualmente son las
mas demandadas las nanoparticulas de oro, plata, cobre y algunos éxidos

metalicos como el didxido de titanio

Dendrimeros

Estos materiales son polimeros de tamano manomeétrico construidos a partir
de unidades ramificadas. La superficie de un dendrimero tiene numerosos
extremos de cadena, que se pueden adaptar para desempenar funciones

quimicas especificas.

Compuestos
Los compuestos combinan las nanoparticulas con otras nanoparticulas o con

materiales de mayor tamafio .

Agave potatorum.
Son plantas monocotiledéneas, polimérficas, la altura media de la planta adulta
es 0.54m (del nivel del suelo al cono central de hojas), tiene mas de 60 hojas

avadas dispuestas en una roseta pequefia compacta (diametro aproximado de



Marco teérico.

Nanotecnologia.

La nanotecnologia se refiere a la creacion, sintesis, disefio, manipulacién y
explotacion de materiales a través del control de la materia, a nivel
manomeétrico, a este nivel las propiedades de los materiales cambian
significativamente al llegar a esta escala con respecto a los materiales en
bulto, entendiendo como propiedades de un material, la magnitud que

responde al aplicar un cierto estimulo '-.

Protemas

Atomo
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Imagen 1.1 de nano a micro.

Recuperada de http://www.nanotecnologia.cl/que-es-nanotecnologia/?

Definicion y clasificacién de los nanomateriales.
Los nanomateriales son materiales con propiedades morfolégicas mas
pequenas que un micrometro en al menos una dimension. Donde muchas de

las propiedades de estos sistemas dependen de como se comporten los
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electrones que se mueven en su seno o de como estén ordenados los atomos
en la materia. Por lo consiguiente, si reduce las dimensiones de un material,
se modifican sus propiedades y en consecuencias se pueden disefar

materiales con nuevas propiedades.

Actualmente la Agencia del Medio Ambiente (EPA) de EUA ha clasificado los

nanomateriales actuales en cuatro tipos, a saber:

Basados en carbono

Estos nanomateriales estan compuestos mayoritariamente por carbono y
suelen adoptar formas como esferas huecas, elipsoides o tubos. Los
nanomateriales de carbono con forma elipsoidal o esférica se conocen como

fulerenos, mientras que los cilindricos reciben el nombre de nanotubos'.

Basados en metales
Estos nanomateriales incluyen diferentes composiciones, usualmente son las
mas demandadas las nanoparticulas de oro, plata, cobre y algunos éxidos

metalicos como el didxido de titanio

Dendrimeros

Estos materiales son polimeros de tamano manomeétrico construidos a partir
de unidades ramificadas. La superficie de un dendrimero tiene numerosos
extremos de cadena, que se pueden adaptar para desempenar funciones

quimicas especificas.

Compuestos
Los compuestos combinan las nanoparticulas con otras nanoparticulas o con

materiales de mayor tamafio .

Agave potatorum.
Son plantas monocotiledéneas, polimérficas, la altura media de la planta adulta
es 0.54m (del nivel del suelo al cono central de hojas), tiene mas de 60 hojas

avadas dispuestas en una roseta pequefia compacta (diametro aproximado de



0.78m), lanceoladas, suculentas de color verde a verde-glaucas, son angostas
con una longitud promedio de 34cm (medida de la base al extremo apical). Los
tallos de las plantas maduras son apreciados porque son usados en la
elaboracién de mezcal, sobre todo en los valles centrales de Oaxaca,

presentan un intervalo amplio de peso entre 35 y121 kg. *

Imagen 1.2 caracteristicas del agave potatorum.

Garcia, A (2010), REVISION TAXONOMICA DEL COMPLEJO AGAVE POTATORUM
ZUCC. (Investigacion) - (Imagen.) 8

Cromatografia.

Cromatografia de adsorcion (liquido-solido)

La fase estacionaria es un adsorbente y la separacion se basa en repetidas
etapas de adsorcion y desorcion, la fase movil es un disolvente o mezcla de
disolventes y la fase estacionaria un sdlido que interactua con las sustancias
que se desea separar (cromatografia liquido-solido). Esta forma de
cromatografia puede realizarse con diferentes arreglos experimentales: en
columna, en capa delgada o en papel. En el primer caso, la fase estacionaria
se encuentra rellenando un tubo; en el segundo, se dispersa sobre una lamina

de vidrio o aluminio formando un lecho de espesor uniforme; en la



cromatografia en papel, la fase estacionaria es la solucion acuosa contenida

en el interior de las celdas formadas por las fibras de la celulosa, y es por tanto

una forma de cromatografia (liquido- liquido).*

B

Imagen 1.3 fases de la cromatografia de columna.

Recuperada de glosarios.servidor-alicante.com

Cromatografia en papel.

La cromatografia en papel es un proceso muy utilizado en los laboratorios para
realizar analisis cualitativos ya que pese a no ser una técnica potente no
requiere de ningun tipo de equipamiento. La fase estacionaria esta constituida
simplemente por una tira de papel de filtro. La muestra se deposita en un
extremo colocando pequefias gotas de la disolucién y evaporando el
disolvente. Luego el disolvente empleado como fase movil se hace ascender
por capilaridad. La separacidon se realiza en funciéon de la afinidad de los
solutos con las dos fases, las mas solubles en agua se quedaran cerca del
punto donde se aplicé la muestra, y las menos solubles en agua y mas solubles
en el disolvente llegaran mas lejos. Las sustancias separadas se identifican
mediante diversos procedimientos fisicos o quimicos La cromatografia en

papel es una técnica utilizada para analisis inorganico cualitativo, permite
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llevar a cabo la separacion e identificacién de iones, trabajando con cantidades

minimas de sustancia. ¢

Pertenece al tipo de “Cromatografia de particion” se fundamenta en que las
sustancias problema, pueden tener diferentes coeficientes de reparto en dos
disolventes de inmiscibilidad limitada, uno permanece fijo en la superficie del
papel “fase estacionaria” generalmente en agua, la fase mévil constituida
generalmente por una mezcla de disolventes parcialmente miscibles en ella.
Hay varios tipos de cromatografia, la ascendente (papel hacia arriba),

descendente (papel invertido), radial y de separacién de zonas y sectores

% [ 11

- i
®

-

A= Cromatogralin ascende nke
H.: Cromalogralin descendente

Imagen 1.4 cromatografia en papel. ©

Universidad Nacional Autbnoma de México Facultad de Quimica Analitica Instrumental Il
Técnicas Cromatograficas diciembre de 2007 (pag. 3)

Al entrar en contacto con los disolventes empieza su fase de movilidad lo que
produce unas manchas caracteristicas sobre el papel, generalmente, estas no
son coloreadas y se revelan con una lampara fluorescente, los contornos se
marcan con lapiz. Como medida en cromatografia sobre papel se emplea el Rf
(Retention factor), el cual se define como el cociente de dividir el recorrido de
la sustancia por el disolvente, esto es, la distancia media desde el origen hasta
el centro de la mancha (X) dividida por la distancia que media desde el origen

hasta el frente del disolvente (S). °
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Rf=Xx [1]

En la cromatografia en papel se utiliza como fase estacionaria una hoja de
papel de celulosa de elevada pureza recubierta de una capa de agua asociada
a las fibras de celulosa. La fase movil, en la que ira disuelta la muestra, se
forma por disolventes cuya naturaleza se elige en funcion de los componentes

que se pretenden separar. ¢

Cromatografia en capa fina

La cromatografia en capa fina se basa en la preparacion de una capa,
uniforme, de un adsorbente mantenido sobre una placa de vidrio u otro
soporte. Los requisitos esenciales son, pues, un adsorbente, placas de vidrio,
un dispositivo que mantenga las placas durante la extension, otro para aplicar
la capa de adsorbente, y una camara en la que se desarrollen las placas
cubiertas. Es preciso también poder guardar con facilidad las placas
preparadas y una estufa para activarlas. La fase movil es liquida y la fase
estacionaria consiste en un sdlido. La fase estacionaria sera un componente
polar y el eluyente sera por lo general menos polar que la fase estacionaria,
de forma que los componentes que se desplacen con mayor velocidad seran

los menos polares. Polaridad de los compuestos organicos en orden creciente:

Hidrocarburos < olefinas < fldor < cloro < nitro < aldehido aldehido < éster <

alcohol < cetonas < aminas < acidos < amidas.

La cromatografia en capa fina presenta una serie de ventajas frente a otros
métodos cromatograficos (en columna, en papel, en fase gaseosa) ya que el
utillaje que precisa es mas simple. El tiempo que se necesita para conseguir
las separaciones es mucho menor y la separacion es generalmente mejor.
Pueden usarse reveladores corrosivos, que sobre papel destruirian el
cromatograma. El método es simple y los resultados son facilmente
reproducibles, lo que hace que sea un método adecuado para fines analiticos.

Al realizar la elecciéon del adsorbente se debe tener en cuenta el tamano de

12



las particulas del adsorbente, cuanto mas finamente dividido esté mayor sera

su adhesion al soporte, aunque también se le puede afadir un adherente.¢
En la eleccidn del eluyente influyen varios factores:

e Precio.

e Pureza.

¢ No utilizar mezclas de eluyentes (reproducibilidad).

¢ No utilizar compuestos muy volatiles.

¢ Evitar que contengan trazas de metales (catalizadores).

La eleccidn del eluyente se realiza de forma empirica. Hay que estudiar la

polaridad del componente y probar con eluyentes cada vez menos polares.#

{a) {h) {c)

Imagen 1.5 corrido de placas de cromatografia de capa fina.

Universidad Nacional Autbnoma de México Facultad de Quimica Analitica Instrumental Il
Técnicas Cromatograficas Diciembre de 2007 (pag. 4)°

Generalmente se utiliza como reactivo revelador yodo, el cual forma complejos
coloreados con los componentes organicos (con tonos amarillo-marrén), pero
las manchas desaparecen con el tiempo con lo que es conveniente sefalar las
manchas aparecidas. Otro reactivo revelador bastante utilizado es el acido

sulfurico, que reacciona con los componentes organicos produciendo

13



manchas negras. Sin embargo debe tenerse en cuenta que el tamafio de las

manchas no esta relacionado con la cantidad de componente separado. ¢

Papel de filro —

Placa de CCF

Desarrollante ——

Imagen 1.6 revelado de placas de cromatografia de capa fina.

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica Analitica Instrumental Il
Técnicas Cromatograficas Diciembre de 2007 (pag. 5)¢

Disolventes utilizados para la cromatografia.

Acetato de etilo
FORMULA: C4HsO2, CH3COOCH2CH3s

PESO MOLECULAR: 88.1 g/mol
COMPOSICION: C: 54.53 %, H: 9.15 % y O: 36.32 %.

GENERALIDADES: El acetato de etilo es un liquido incoloro con olor a frutas,
inflamable, menos denso que el agua y ligeramente miscible con ella. Sus
vapores son mas densos que el aire. Se obtiene por destilacion lenta de una

mezcla de acido acético, alcohol etilico y acido sulfurico, o bien, a partir de

14



acetaldehido anhidro en presencia de etoxido de aluminio. Se usa en esencias
artificiales de frutas, como disolvente de nitrocelulosa, barnices y lacas, en la
manufactura de piel artificial, peliculas, placas fotograficas, seda artificial,

perfumes y limpiadores de telas, entre otros.Z

Hexano
FORMULA: CeH14 PESO MOLECULAR: 86.17 g/mol

COMPOSICION: C: 83.62 %, H: 16.38 %.

GENERALIDADES: EI hexano es un liquido incoloro con un olor parecido al
del petroleo. Es menos denso que el agua e insoluble en ella, sus vapores son
mas densos que el aire. El producto comercial generalmente contiene otros
productos hidrocarbonados como isdbmeros de seis carbonos, benceno,
algunos compuestos de 5y 7 carbonos y otros con azufre, oxigeno, cloro o
dobles ligaduras, aunque en menor proporcion. Se obtiene del petréleo. Por
destilaciéon de fracciones de las que se obtienen gasolinas o a través de
reformados cataliticos, por medio de los que se obtienen compuestos
aromaticos. Una forma de obtener n-hexano de gran pureza es pasarlo a
través de malla molecular, en la cual se retienen la n-parafinas y eluyen las
ramificadas, ciclicas y compuestos aromaticos. Un posterior cambio de
temperatura y/o presion, permite recuperar las parafinas lineales. En el caso
de contener impurezas con dobles ligaduras u otros elementos como azufre,
oxigeno o haldgenos, entonces la purificacion debe llevarse a cabo mediante
hidrogenacion. Forma parte de la gasolina de automdviles y es utilizado en la
extraccion de aceite de semillas, como disolvente en reacciones de
polimerizaciéon y en la formulacién de algunos productos adhesivos, lacas,
cementos y pinturas. También se utiliza como desnaturalizante de alcohol y en
termometros para temperaturas bajas, en lugar de mercurio. Por ultimo, en el

laboratorio se usa como disolvente y como materia prima en sintesis.*
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Espectrofotometria UV-Vis

La espectrofotometria UV-visible es una técnica analitica que permite
determinar la concentracion de un compuesto en solucién. Se basa en que las
moléculas absorben las radiaciones electromagnéticas y a su vez que la
cantidad de luz absorbida depende de forma lineal de la concentracion. Para
hacer este tipo de medidas se emplea un espectrofotometro, en el que se
puede seleccionar la longitud de onda de la luz que pasa por una solucion y

medir la cantidad de luz absorbida por la misma.

El fundamento de la espectroscopia se debe a la capacidad de las moléculas
para absorber radiaciones, entre ellas las radiaciones dentro del espectro UV-
visible. Las longitudes de onda de las radiaciones que una molécula puede
absorber y la eficiencia con la que se absorben dependen de la estructura
atémica y de las condiciones del medio (pH, temperatura, fuerza idnica,
constante dieléctrica), por lo que dicha técnica constituye un valioso
instrumento para la determinacion y caracterizacion de biomoléculas. Las
moléculas pueden absorber energia luminosa y almacenarla en forma de
energia interna. Esto permite poner en funcionamiento ciclos vitales como la
fotosintesis en plantas y bacterias. Cuando la luz (considerada como energia)
es absorbida por una molécula se origina un salto desde un estado energético
basal o fundamental, E1, a un estado de mayor energia (estado excitado), E2.
Y sélo se absorbera la energia que permita el salto al estado excitado. Cada
molécula tiene una serie de estados excitados (o bandas) que la distingue del
resto de moléculas. Como consecuencia, la absorcibn que a distintas
longitudes de onda presenta una molécula -esto es, su espectro de absorcion
constituye una sefia de identidad de la misma. Por ultimo, la molécula en forma

excitada libera la energia absorbida hasta el estado energético fundamental.
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E2' E1=hv

Imagen 1.7 Diagrama de niveles de energia en una molécula. La absorcidn de energia
luminosa hace que la molécula pase desde un estado fundamental (E1) a otro excitado (E2).
Posteriormente la molécula relaja su energia mediante distintos mecanismos (vibracion,
rotacion, etc.)®

En espectroscopia el término luz no solo se aplica a la forma visible de
radiacion electromagnética, sino también a las formas UV e IR, que son
invisibles. En espectrofotometria de absorbancia se utilizan las regiones del
ultravioleta (UV cercano, de 195-400 nm) y el visible (400-780 nm).?®

longitud de onda color de luz que se color de luz que se
—2proximada absorbe eficiaove
300 - 435 Violeta Amarillo verdoso
435 - 480 Azul Amarillo
490 - 580 Verde Rojo
580 - 595 Amarillo Azul
5§05 - 650 Maranja Azul verdoso
650 - 780 Rojo Verde azulado

Imagen 1.8 longitudes de onda donde se absorben los colores.?®

La region UV se define como el rango de longitudes de onda de 195 a 400
nm. Es una region de energia muy alta. Provoca dafio al ojo humano asi como
quemadura comun. Los compuestos con dobles enlaces aislados, triples
enlaces, enlaces peptidicos, sistemas aromaticos, grupos carbonilos y otros
heteroatomos tienen su maxima absorbancia en la region UV, por lo que ésta
es muy importante para la determinacion cualitativa y cuantitativa de

compuestos organicos. Diversos factores -como pH, concentracion de sal y el
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disolvente- que alteran la carga de las moléculas, provocan desplazamientos
de los espectros UV. La fuente de radiacién ultravioleta es una lampara de

deuterio. ®

En la region visible apreciamos el color visible de una solucién y que
corresponde a las longitudes de onda de luz que transmite, no que absorbe.
El color que absorbe es el complementario del color que transmite. Por tanto,
para realizar mediciones de absorcion es necesario utilizar la longitud de onda
en la que absorbe luz la solucién coloreada. La fuente de radiacion visible
suele ser una lampara de tungsteno y no proporciona suficiente energia por
debajo de 320 nm.?

Transmitancia y Absorbancia

Cuando un rayo de luz de una determinada longitud de onda de intensidad lo
incide perpendicularmente sobre una disolucién de un compuesto quimico que
absorbe luz o cromoforo, el compuesto absorbera una parte de la radiacion

incidente (la) y dejara pasar el resto (It), de forma que se cumple: lo = la + It.°

La Transmitancia (T) de una sustancia en solucion es la relacion entre la
cantidad de luz transmitida que llega al detector una vez que ha atravesado la
muestra, It, y la cantidad de luz que incidi6 sobre ella, lo, y se representa
normalmente en tanto por ciento: % T = It/lo x 100 La Transmitancia nos da
una medida fisica de la relacién de intensidad incidente y transmitida al pasar
por la muestra. La relacién entre %T y la concentracion no es lineal, pero

asume una relacion logaritmica inversa. ®

La absorbancia (A) es un concepto mas relacionado con la muestra puesto
que nos indica la cantidad de luz absorbida por la misma, y se define como el
logaritmo de 1/T, en consecuencia: A =log 1/T = -log T = -log It/ lo. Cuando la
intensidad incidente y transmitida son iguales (lo = It), la Transmitancia es del
100% e indica que la muestra no absorbe a una determinada longitud de onda,
y entonces A vale log 1 =0.°
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Obtencion de un espectro de absorcion

El espectro de absorcion es una representacion grafica que indica cantidad de
luz absorbida (€) a diferentes valores de A. A partir de una solucion diluida de
un compuesto, cuya absorbancia maxima entra dentro del rango de medida
del espectrofotometro, se vera el valor de absorbancia a diferentes longitudes
de onda frente a un blanco que contenga el disolvente de la solucién de la
muestra a caracterizar. A partir del espectro de absorcion se obtendra el valor
de A al que el compuesto presenta la mayor absorbancia (Amax). Dicho A se
utilizara a la hora de hacer determinaciones cualitativas y cuantitativas del

compuesto.

El espectro de absorcion de un cromoéforo depende, fundamentalmente, de la

estructura quimica de la molécula.?

7=

oo 500 .

Imagen 1.9 absorcién de algunos pigmentos.

Absorcién de los
pigmentos
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Metodologia.

Materiales Cromatografia de columna.

Sobrenadante del extracto del agave potatorum.
Columna para cromatografia.

Silice.

Hexano

Acetato.

Tubos de ensaye.

Vasos de precipitado. (Varios volumenes)

Procedimiento

Se montdé una columna cromatografica con silice y el extracto del Agave
potatorum, siendo asi una cromatografia (liquido-solido), el extracto se mezcld
con silice hasta que tomo la misma consistencia (soporte de muestra), se lleno
la columna de silice hasta aproximadamente % de la misma, incluyendo la
muestra soportada, el espacio que se dejo libre se utiliza para agregar los
disolventes con los cuales se bajé la columna en este caso comenzamos a

bajarla con hexano puro (para asentar espacios y compactar la columna).
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Imagen 2.1 inicio de la cromatografia de columna.

Antes de comenzar a bajar la columna nos aseguramos de que no tuviera
espacios ya que esto provocaria que nuestra columna se fracturara y fuera

mas dificil bajarla.

Después de haber revisado todo perfectamente aseguramos nuestra columna
a nuestro soporte universal y comenzamos a agregar las mezclas eluyentes

(Hexano/ Acetato 9:1, 8:2; Acetato, Acetona, Etanol).
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Colocamos en tubos de ensaye lo que bajaba de nuestra columna

enumerandolos.

Imagen 2.2 tubos de ensaye enumerados.

Para la primera fase esperamos aproximadamente 27 tubos, aunque solo
teniamos que esperar 2 y observar si bajaba, aproximadamente a partir de
tubo 5 dejé de bajar pero como esperamos 27 tubos los leimos en el
espectrofotometro, los juntamos en 2 fases diferentes porque tenian diferente

longitud de onda y lo llamamos fase 1y 2.

Para seguir bajando la columna utilizamos solucion 9:1 hexano acetato, con
esta solucion comenz6é a bajar de nuevo, leimos 1 tubo de cada 5
aproximadamente para observar las longitudes de onda y los que tenian la
misma los juntamos en un vaso de precipitado, como resultado obtuvimos las
fases 3,4,5,6y7.
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Imagen 2.3 cambio en la columna, por el cambio de sustancia.

Cuando dejo de bajar comenzamos a utilizar solucion 8:2 hexano acetato, y
conseguimos las fases 8, 9, 10 y 11 con el mismo procedimiento.

Imagen 2.4 cambio de sustancia y cambio en la columna cromatografica.
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Después de esperar y notar que ya no bajaba, cambiamos la solucion por
acetato de etilo y con esto conseguimos las fases 12 y 13, siguiendo siempre
el procedimiento de leer los tubos en el espectrofotometro y separar por

longitud de onda.
Una vez obtenidas las 13 fases realizamos cromatografia de capa fina.

Materiales Cromatografia de capa fina.

13 fases obtenidas de la columna.

Placas de silice.

Solucién hexano acetato 9:1.

Solucion hexano acetato 8:2.

Acetato.

Acetona.

Pipetas Pasteur.

Pinzas.

Vasos de precipitado de 50ml.

Procedimiento

Ocupamos placas CCM Gel de Silice 60 F2s4 de 2X4 cm, le dibujamos 2 puntos
a la primera placa como referencia para poder agregar las fases, con la pipeta
Pasteur tomamos un poco de la fase 1y la pusimos sobre el primer punto luego

la dejamos secar y repetimos el procedimiento, asi sucesivamente con las

fases 2.

Antes de correr la placa observamos con la lampara UV si es que se habian

marcado los puntos, después de verificar que los puntos estuvieran presentes,
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agregamos un poco de hexano a un vaso de precipitado de 50 ml y corrimos

la placa.

Repetimos el proceso para la fase 3, 4, 5, 6 y 7 solo que esta vez la placa la

corrimos con hexano acetato 9:1.
Para las fases 8, 9, 10 y 11 utilizamos hexano acetato 8:2 como fase mouvil.

Y para las fases 12 y 13 ocupamos acetato.

Imagen 2.5 placas de cromatografia ya corridas.

Revelado de placas.
Agregamos un poco de yodo sublimado a un vaso de precipitado y lo tapamos,

lo dejamos sublimar aproximadamente por 15 minutos y fuimos metiendo una

a una las placas obtenidas.

Material concentracion de fases.

Manta de calentamiento.
Matraz de bola con 3 bocas.
Termoémetro

Bala de agitacion.
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Una vez terminada la cromatografia concentramos las fases para deshacernos

del hexano y el acetato.

Imagen 2.6 concentracion de fases.

Una vez evaporada cada fase agregamos un poco de acetona y limpiamos

bien el matraz y el producto lo pusimos en tubos de ensaye.

Materiales lectura espectrofotometro UV/Vis

Celdas de cuarzo

Acetona

Espectrofotometro UV/Vis Perkin Elmer.
13 fases.

Procedimiento.
Iniciamos el sistema operativo del espectrofotometro, le pusimos las

condiciones y agregamos las muestras que corrimos.

Antes de comenzar a correr las muestras, corrimos un blanco de acetona para

descartar la acetona de nuestras fases.

Comenzamos a correr las fases y nos salieron diferentes absorbancias de
cada una, con esto pudimos observar que la separacién de nuestras fases fue

correcta.
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Imagen 2.7 espectrofotdmetro UV-Vis.
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Resultados.
Obtuvimos 259 tubos de ensaye de los cuales pudimos separar 13 fracciones

de las cuales solo utilizamos las fracciones de interés (6, 3, 5, 7, 8, 9, 10, 11
y12).

Y obtuvimos las siguientes graficas.

1.0 1
325nm
0.8 1
338nm
0.6 Fase incolora en absorc. UV
©
S 044
C
0.2 1
b
0.0 a
T T 1
400 600

Longitud de onda (nm)

Imagen 3.1 Gréfica 1

En esta grafica podemos observar las 3 fases menos polares, que se

obtuvieron con hexano-acetato 9:1.

Es posible que en estas fracciones estén presentes terpenoides y alquenos,

pero sin embargo las elegimos porque son de nuestras fracciones mas puras.
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404nm
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400 600 800
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Imagen 3.2 Gréfica 2

En esta grafica podemos observar las fases mas o menos polares que son las
7y 8, es posible que en estas fracciones se encuentren flavonoides, ademas

de que el eluyente que se utilizo fue hexano-acetato 8:2.
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Imagen 3.3 Gréfica 3

En esta grafica podemos observar que ya existe una presencia de azucares y
clorofilos porque ya tiene una sefal en la region visible. Estas fracciones se
obtuvieron con el eluyente acetato de etilo.

En las cromatografias de capa fina obtuvimos los siguientes resultados:

Fase 1 No tenia nada.

Fase 2 Tenia 2 cosas.

Fase 3 Tenia 2 cosas una igual al 2
Fase 4 Tenia 2 cosas 1 igual al 3
Fase 5 Tenia 2 cosas 1 igual al 3
Fase 6 Tenia 2 cosas 1 igual al 4
Fase 7 Tenia 2 cosas 1 igual al 5
Fase 8 Tenia 2 cosas

Fase 9 Tenia 2 cosas.

Fase 10 Tenia 2 cosas iguales al 8
Fase 11 Tenia 3 cosas.

Fase 12 Tenia 3 cosas 1igualala 11
Fase 13 Tenia 3 cosas 1igual a la 11

Imagen 3.4 tabla de resultados.
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Discusion de resultados.

Cuando terminamos el proceso de espectrofotometria nos dimos cuenta de
que todas nuestras fracciones eran diferentes por lo cual decidimos solo
utilizar las de nuestro interés.

Como se muestra en los resultados solo utilizamos las de mayor pureza, es
importante observar que la polaridad cambio conforme al eluyente utilizado
(hexano, hexano acetato 9:1, hexano acetato 8:2 y acetato), siendo asi las
mas polares las que se obtuvieron por medio de acetato de etilo.

En las ultimas fracciones (f, g y h) ademas de tener mayor polaridad se
muestra una banda en la region visible, esto nos da a pensar que existe la
presencia de clorofila y por eso no da una senal en la region visible.

Las demas fracciones son incoloras.

Posteriormente nos dedicaremos a la identificacién exacta de los metabolitos
obtenidos, para este proceso utilizaremos resonancia magnética la cual nos
permitira caracterizar cada uno de los metabolitos extraidos del agave
potatorum.
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1. INTRODUCCION

La busqueda de nuevos métodos de sintesis de nanoparticulas metalicas es
una necesidad creciente debido a que se espera mejorar la eficiencia de los
ya existentes, asi como la minimizacion de sus efectos en el medio ambiente.
La sintesis de materiales a escala nanomeétrica es un proceso complejo y
muchas veces requiere un alto consumo de reactivos quimicos, lo que implica

un elevado coste ademas del dafio ambiental asociado.

Para solventar estos problemas surge la biosintesis de nanoparticulas como
alternativa a los métodos clasicos de sintesis. Esta se basa en la reduccion de
metales mediante especies naturales con poder antioxidante en lugar de

reductores quimicos.

La busqueda de tecnologias amigables con el medio ambiente ha permitido el
desarrollo de investigaciones dirigidas hacia lo que se define como “sintesis
verde”. Uno de los pilares fundamentales de la sintesis verde es la utilizacion
de plantas para la obtencion de extractos con alto poder antioxidante como
polifenoles, azucares reducidos, bases nitrogenadas y aminoacidos, capaces

de reducir cationes en una disolucion de sal metalica.

Mediante métodos cromatografos se puede identificar, separar y caracterizar
los distintos metabolitos que contiene plantas como el agave, y sus distintas
propiedades puesto que se puede obtener un gran beneficio al extraer sus
compuestos. Ya que la cromatografia funciona como un controlador de la
velocidad de cada sustancia que constituye la mezcla, logrando asi su

separaciéon y mediante el uso de un detector, su caracterizacion quimica.



1.1 OBJETIVO GENERAL

Extraer e identificar metabolitos obtenidos de extractos de vegetales por

técnicas cromatogréficas y a través de espectrofotometria UV-Vis.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

« Obtener metabolitos de interés biotecnologico de extractos vegetales

con potencial capacidad reductora.

+ lIdentificar la pureza de las fracciones obtenidas por cromatografia en
capa fina (TLC).

+ Clasificar las fracciones obtenidas mediante espectroscopia UV-Vis de

acuerdo a su longitud de onda de absorcion maxima.

2. MARCO TEORICO

2.1 Agaves

Los Agaves son plantas endémicas de América de distribucion tropical y
subtropical, frecuentemente presentes en zonas de clima arido, de las que el
mayor numero de especies son originarias de nuestro pais. Como género, son
muy adaptables a diferentes tipos de condiciones climaticas por lo que son
relativamente faciles de cultivar con un minimo consumo de agua si se
comparan con la mayoria de cultivos con mayor demanda comercial. En
México, se ha aprovechado tradicionalmente este recurso natural utilizando
diferentes partes de las plantas: las fibras de sus hojas permiten fabricar

cuerdas (Verduzco-Martinez, 2009).



Y la parte central del cuerpo rico en azucares sirve para preparar miel y
edulcorantes substitutos de azucar o para la alimentacion del hombre o
animales, la savia se utiliza para preparar bebidas como el Aguamiel y Pulque
y las plantas completas para la elaboracién de Mezcal o Tequila (Verduzco-
Martinez, 2009).

Entre las especies mas conocidas esta el A. angustifolia por su alto volumen
de produccion, y A. potatorum (especie silvestre) por generar un mezcal de
alta demanda. La especie pertenece al grupo Hiemiflorae caracterizado por
presentar hojas ovadas a ampliamente lanceoladas, glaucas, con el margen
dentado, inflorescencia paniculada a racemosa, flores agrupadas en umbelas,
en ocasiones congestionadas, densamente bractéolas, tépalos mas largos
que el tubo y filamentos insertados a la mitad o por arriba del tubo (Fig.1)
(Garcia-Mendoza, 2010).

Las plantas por lo general sin surculos y reproduccion preferentemente por
semilla. El grupo Hiemiflorae contiene 13 especies que se distribuyen del sur

de México (Puebla y Veracruz) a Nicaragua (Garcia-Mendoza, 2010).

Agave potatorum fue descrita por Zuccarini en 1832, de plantas enviadas de
México por Karwinski y cultivadas en el Jardin Botanico de Munich. Posterior-
mente, proporciond informacién del habito de crecimiento, medidas de la hoja,
forma, tamafo de los dientes y ramificacion de la inflorescencia. Probable-
mente el lugar de procedencia sea por las cercanias de Tehuacan, Puebla,
pues fue publicada junto con otros dos agaves del mismo valle: Agave ma-

croacantha Zuce, y A. karwinskii Zucc (Garcia-Mendoza, 2010).

Gentry reunié bajo Agave potatorum a un numero altamente variable de plan-
tas que crecen en los estados de Oaxaca y Puebla, al no encontrar caracteres
morfolégicos que se correlacionaran de manera consistente, aplicé un con-

cepto amplio para la especie. Después se realizaron numerosos recorridos de



campo para observar las plantas en su habitat, herborizar un mayor numero
de ejemplares y cultivar especimenes ex situ en el Jardin Botanico del Instituto
de Biologia de la Universidad Nacional Autébnoma de México, para asi evaluar
su comportamiento y descartar una posible plasticidad morfolégica (Gentry,
1982).

En la taxonomia se determina una nueva especie y una nueva subespecie
para la ciencia reubicando algunos especimenes de A. potatorum, ahora con-
siderados dentro de A. nussaviorum o A. seemanniana. Finalmente, se llego a

la conclusion que se trata de tres especies diferentes (Gentry, 1982).

Fig. 1. Agave potatorum Zucc. A. roseta: B. hojas: C. inflorescencia: D.
bractea del pedunculo: E. flor: F. flor disecada: G. detalle de la insercion del
filamento. H. estilo y estigma: |. capsula: J. semilla
(Garcia-Mendoza, 2010)



2.2 Cromatografia

En 1906, el botanico Ruso M. Tswett realizé un experimento determinado como
cromatografia. Coloco un extracto de pigmentos vegetales en la parte superior
de una columna de vidrio rellena de carbonato de calcio (CaCO3). Al agregar
éter, observo que la mezcla original se separaba en diversas bandas coloridas
que descendian a través de la columna a diferentes velocidades (Serie
Académicos CBS., 2000).

Un rasgo caracteristico de la cromatografia es la presencia de dos fases;
dispuestas de tal manera que mientras una permanece estacionaria dentro del
sistema (fase estacionaria), la otra se desplaza a lo largo de él (fase movil).
Los componentes mas afines a la fase estacionaria avanzan lentamente (mas
retenidos) mientras que los mas afines a la fase mévil (menos retenidos) se
mueven con mayor rapidez. El medio cromatografico (columna, placa o papel)
funciona como un controlador de la velocidad de cada sustancia que constituye
la mezcla, logrando asi su separacion y mediante el uso de un detector, su

caracterizacion quimica (Serie Académicos CBS., 2000).

2.2.1 Cromatografia liquida- sélido

La fase movil es un disolvente o mezcla de disolventes y la fase estacionaria
un solido que interactia con las sustancias que se desea separar
(cromatografia liquido-sdlido). Esta forma de cromatografia puede realizarse
con diferentes arreglos experimentales: en columna, en capa delgada o en
papel. En el primer caso, la fase estacionaria se encuentra rellenando un tubo;
en el segundo, se dispersa sobre una lamina de vidrio o aluminio formando un

lecho de espesor uniforme. (Serie Académicos CBS., 2000).



2.2.2 Cromatografia en capa fina

La cromatografia en capa fina se basa
en la preparacién de una capa uniforme,
de un adsorbente mantenido sobre una
placa de vidrio u otro soporte. Los

requisitos esenciales son, un

adsorbente, placas de vidrio, un

dispositivo que mantenga las placas

durante la extension, otro para
Introduccion a los métodos de

Fig. 2. Método de cromatografia en capa separacion  aplicar la capa de

fina (Serie Académicos CBS., 2000). ,
adsorbente, y una camara en la que se

desarrollen las placas cubiertas (Fig. 2). La fase movil es liquida y la fase
estacionaria consiste en un sdlido. La fase estacionaria sera un componente
polar y el eluyente sera por lo general menos polar que la fase estacionaria,
de forma que los componentes que se desplacen con mayor velocidad seran

los menos polares (Fig.3) (Serie Académicos CBS., 2000).

Menos polar Hexano
Tolueno
Cloruro de metileno
Cloroformo
Eter

Acetato de etilo
Acetona
Propanol
Etanol

Metanol

Agua

Mas polar Acido acético

Fig. 3. Polaridad de los eluyentes
(Serie Académicos CBS., 2000)



Polaridad de los compuestos organicos en orden creciente:

Hidrocarburos < olefinas < fllor < cloro < nitro < aldehido aldehido < éster <

alcohol < cetonas < aminas < acidos < amidas.

La cromatografia en capa fina presenta una serie de ventajas frente a otros
métodos cromatograficos, ya que es mas simple. El tiempo que se necesita
para conseguir las separaciones es mucho menor y la separacion es
generalmente mejor. El método es simple y los resultados son faciimente
reproducibles, lo que hace que sea un método adecuado para fines analiticos
(Serie Académicos CBS., 2000).

Al realizar la elecciéon del adsorbente se debe tener en cuenta el tamafo de
las particulas del adsorbente, cuanto mas finamente dividido esté mayor sera

su adhesion al soporte, aunque también se le puede afadir un adherente.

La eleccion del eluyente se realiza de forma empirica. Hay que estudiar la
polaridad del componente y probar con eluyentes cada vez menos polares
(Serie Académicos CBS., 2000).

Generalmente se utiliza como reactivo revelador yodo, el cual forma complejos
coloreados con los componentes organicos (con tonos amarillo-marrén), pero
las manchas desaparecen con el tiempo con lo que es conveniente sefalar las

manchas aparecidas (Fig.4) (Garcia, 2014).



Papel de filro —

Placa de CCF

Desarrollante ——

Fig. 4 Cromatografia en capa fina, la placa esta inclinada, la muestra
sembrada en el extremo y el disolvente, esto se da en forma
descendente
(Serie Académicos CBS., 2000)

2.2.3 Cromatografia en columna

La cromatografia en columna utiliza una columna de vidrio vertical que se llena
con un soporte soélido adsorbente (fase estacionaria: los mas utilizados son gel
de silice (SiO2) y alumina (Al203). (HAROLD F WALTON, 2005)

La muestra que se quiere separar se deposita en la parte superior de este
soporte. El resto de la columna se llena con el eluyente (disolvente que
constituye la fase mévil) que, por efecto de la gravedad, hace mover la muestra
a través de la columna. Se establece un equilibrio entre el soluto adsorbido en
la fase estacionaria y el disolvente eluyente que fluye por la columna. Debido
a que cada uno de los componentes de una mezcla establecera interacciones
diferentes con la fase estacionaria y la movil, seran transportados a diferentes
velocidades y se conseguira su separacion. Las diferencias en las velocidades
de desplazamiento a través del medio sdlido se corresponden con diferencias
en los tiempos de elucion por la parte inferior de la columna para cada uno de
los componentes de la muestra original, que se recogeran en fracciones

diferentes. (Jiménez, 2016)



En este tipo de cromatografia, la fase estacionaria utilizada, es decir, el
absorbente, se coloca en el interior de una columna de vidrio, la cual finaliza
con una llave para controlar el paso de sustancias al exterior de la columna.
La fase estacionaria se impregna con el eluyente o fase movil. El absorbente
mayormente utilizado para las cromatografias en columna, es el gel de silice.
A veces, en sustitucién del gel de silice, cuando éste es incompatible con la
mezcla, se utilizan la alumina. La cromatografia en columna puede realizarse
por gravedad o a media presion. Cuando se realiza a media presion, se
conecta la cabeza de la columna a un compresor 0 a una linea de aire

comprimido (Méndez, 2011).

Cuando se empieza la cromatografia se usa un disolvente excesivamente
polar, los componentes de la mezcla eluiran conjuntamente, lo que llevaria a
que la separacidén no tenga lugar. Una de las mezclas de disolventes mas

utilizadas es hexano/acetato de etilo (Méndez, 2011).

2.3 Espectrofotometria Uv Visible

Se denomina espectrofotometria a la medicion de la cantidad de energia ra-
diante que absorbe un sistema quimico en funcién de la longitud de onda de
la radiacién, y a las mediciones a una determinada longitud de onda (Fig. 5).
La teoria ondulatoria de la luz propone la idea de que un haz de luz es un flujo
de cuantos de energia llamados fotones; la luz de una cierta longitud de onda
esta asociada con los fotones, cada uno de los cuales posee una cantidad
definida de energia (Brunatti, 2008)



v = nimero de ondas que
pasan por un punto en la

unidad de tiempo.

A = distancia que hay ente

dos puntos iguales de la

onda, maximos, minimos.

g -

Fig. 5 Naturaleza ondulatoria: caracterizada por su

frecuencia (v) o longitud de onda (A) (Garcia, s.f.)

Para que la radiacion electromagnética incidente, interaccione con la materia
tiene que tener una A del mismo tamafo o menor que las dimensiones del
cuerpo irradiado. Es por ello que la radiacion de la region del ultravioleta (= 1-
400 nm) nos permite obtener informacion de las transiciones electrénicas de

las moléculas. (Fig. 6)

(o) () () (o) (o) (o) (Clomiom )
107 10 1 mmmn:mmm

RN N WAVAVAUTI
ali~28 & o o

Humanos Cabeda de Mok toomas e

Fig. 6 La luz UV-visible es s6lo una pequefia parte del espectro
electromagnético, visible (780-380nm); UV (380-200nm)
(Garcia, s.f.)
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La espectrofotometria UV-Vis se basa en el analisis de la cantidad de radiacién
electromagnética (en el rango de longitudes de onda del ultravioleta y visible)
que puede absorber o transmitir una muestra en funcion de la cantidad de

sustancia presente.

2.3.1Transmitancia y absorbancia

Cuando la luz atraviesa o se refleja en la muestra, la cantidad de luz absorbida
es la diferencia entre la radiacion incidente (lo) y la transmitida (l). La cantidad

de luz absorbida se expresa como transmitancia o absorbancia (Owen, 2000).

La transmitancia normalmente se da en términos de una fraccion de 1 o como

porcentaje, y se define como se indica a continuacion:
T=l/lo o %T =(l/lo) x 100
La absorbancia se define:
A= —logT

Para la mayoria de las aplicaciones se utilizan valores de absorbancia, ya que
la relacién entre ésta y tanto la concentracion como el paso 6ptico es,

normalmente, lineal (Owen, 2000).
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3. METODOLOGIA

3.1 CROMATOGRAFIA EN COLUMNA

3.1.1Materiales utilizados

Columna para cromatografia, vasos de precipitado de 150 ml, Probeta
graduada de 100 ml, Pinzas 3 dedos, Espectrofotometro UV visible Perkin

Elmer, Mantilla de calentamiento.

3.1.2 Sustancias utilizadas

Silica gel para columna, Acetato de etilo, Hexano, Acetona, Etanol, Yodo,
Sobrenadante del extracto de A. potatorum.

3.1.2 Procedimiento

Previo al empaquetado de la columna cromatografica, la silica gel se sometid
a proceso de secado a 80°C por 20 minutos. Una vez cumplido el proceso de
secado, la columna de cromatografia se empacé y compacté hasta la marca
indicada en la propia columna.

De extractos acuosos de agave, se obtuvo el sobrenadante por centrifugacion,
que fue mezclado con silica gel para poder obtener una solucién con textura
homdloga a la silica empacada previamente en la columna. La mezcla se

colocé en la columna para crear una segunda fase (Fig. 7).
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Fig. 7. Columna cromatografica con 2 fases.

Fueron afnadidas pequeias alicuotas de hexano como eluyente, todo lo que
bajaba de la columna se administré en tubos de ensayo, los cuales fueron
enumerados y etiquetados (Fig. 8). Después de 27 fracciones, el analito solo

corrié 1.5cm desde el punto de partida.

Fig. 8. Tubos con la muestra.
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Después sé continuo bajando la columna de cromatografia con una solucién

de hexano/acetato 9:1 para que bajara el analito con mayor velocidad.

El analito recorrié una distancia mayor, (Fig. 9) s€ comenz6é a medir las
longitudes de onda de las fracciones en el Espectrofotometro UV Perkin Elmer
visible para determinar la clasificacién en fases, de cada una de las muestras,

dependiendo los resultados del espectro.

En el Espectrofotdmetro primero se corrid el blanco (aire) y después cada una

de las muestras en los tubos de ensayo.

e

Fig. 9. Recorrido del analito con hexano/acetato 9:1

Posteriormente cuando el analito dejo de bajar, se cambid la solucion a
hexano/acetato 8:2, al final solo se agregd puro acetato para que bajara con

mayor velocidad.

Después se midi6 la longitud de onda de todas las fracciones obtenidos para

determinarlos en distintas fases.
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Posteriormente se unificaron los tubos segun su fase, y se colocaron en un
matraz de bola sobre una mantilla de calentamiento para que se evaporara el

disolvente de cada fase y asi se obtuvo sélo el analito (Fig. 10).

Fig. 10. Evaporacion del disolvente

Al final de la evaporacion se agregd acetona en el matraz para lograr la
concentracion de los metabolitos. Este proceso se realizé en cada una de las

fases que se obtuvieron.

Por ultimo se midié cada una de las fases en el Espectrofotémetro UV visible
Perkin Elmer para comparar y determinar que las fases eran diferentes por
medio de su espectro.

Al final se corri6 la columna con etanol puro para limpiarla y poder remover la
silica gel.
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3.2 CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA

3.2.1 Materiales utilizados

Pipeta Pasteur, Placas para cromatografia, acetona, Pinzas, vaso de

precipitado de 50ml, Lampara UV
3.2.2 Procedimiento

Para la realizacion de cromatografia en capa fina se colocé la muestra del
primer y ultimo tubo de ensayo de los 27 obtenidos en una placa de 2cm * 4cm

con una pipeta Pasteur.

Después se corridé con hexano en un vaso de precipitado de 50ml. Mediante
una Lampara UV se logro distinguir que se trataba solo de hexano ya que las

manchas observadas recorrieron la misma distancia.

Posteriormente se realizé la cromatografia en placa para comparar las fases

obtenidas antes de la evaporacion.

Cada placa se corrié con el disolvente utiizado en la columna (hexano,
hexano/acetado 9:1, hexano/acetado 8:2 y acetato) dependiendo de la fase

en la que se encontro.

Después, se observo su desplazamiendo por medio de la Lampara UV

(Fig.11). Asi se determin¢ si las fases contenian los mismo compuestos.

Fig. 11. Placas observadas con Ldmpara UV.
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Por ultimo, a cada placa se le modificd su polaridad con los eluyentes para
posteriormente ser reveladas en una camara de yodo sublimado y lograr notar

a simple vista,el corrido de las muestras (Fig.12)

pEY

':‘..-

g B4

Fig. 12. Revelado de placas con yodo sublimado
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4. RESULTADOS

En los resultados se obtuvieron 13 fases las cuales se determinaron por los

espectros obtenidos.

Por medio de las placas se determiné lo siguiente:

Fase Eluyente Compuestos observados
1 Ninguno
hexano
2 2 componentes
3 1 componente, igual al de la fase 2
4 1 componente, igual al de la fase 2
5 hexano/acetado 9:1 1 componente, igual al de la fase 2
6 1 componente, igual al de la fase 2
7 1 componente, igual al de la fase 2
8 2 componentes, diferentes
9 2 componentes, diferentes
hexano/acetado 8:2
10 2 componentes, diferentes
11 2 componentes, diferentes
12 1 componente, igual al de la fase 11
acetato
13 1 componente, igual al de la fase 11
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Se obtuvieron 259 fracciones de la columna de cromatografia con extracto de
A. potatorum, las cuales se redujeron por medio de la concentracion a 13
fracciones y éstas a su vez se subdividieron en 3 fases con espectrofotometria
UV visible.

De las 3 fases obtenidas se determiné que:

1.0

0.8

Fracciones Puras Hex: AcOEt 9:1

u.a

. , . , .
400 600 800 1000 1200
Longitud de onda (nm)

Fig. 13. Grafica de Fracciones 1
La primera fase fue la menos polar de hexano/acetato 9:1, (Fig. 13) en ésta

contenia 3 fracciones VI, lll y V las mas puras por su longitud de onda.

Se determind que en esta fase encontramos terpenoides y alquenos ya que

no dan sefal en una regién visible por esa razén son incoloras.
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Mezclas polares Acetato/Acetona 9:1

44  416nm

666nm

500nr§32nm
605Nm

u.a.

666nm X

661nm

T T T T T T
400 600 800 1000
Longitud de onda (nm)
Fig. 14. Grafica de Fracciones 2

La segunda fase fue medianamente polar hexano/acetato 8:2, (Fig. 14) se
encontraron 2 fracciones mas notables por su pureza VIl y IX. Ya que por el
rango en el que se encontraron se determiné que contienen flavonoides ya que

tenian color amarillento.
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Fig. 15. Grafica de Fracciones 3

La tercera fase de acetato fue la mas polar, (Fig. 15) contenia las fracciones

Xl'y XIllI. Se obtuvo una banda de absorcion entre los 400nm y 700nm en ésta

region se observd el color verde el cual determina que tiene azucares y

clorofila.
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5. DISCUSIONES

En la parte de la Espectrofotometria resulté que cada una de las fases era
diferente, por su longitud de onda, la grafica contenia cada espectro con una
determinada longitud de onda (nm) dependiendo de la polaridad del disolvente
utilizado (hexano/acetato de etilo 9:1, hexano/acetato de etilo 8:2 y acetato de

etilo).

Gracias a ésta, logramos comprobar que las longitudes de ondas determinan
con gran precision el color de la sustancia, ya que al alcanzar ciertos rangos
de longitud de ondas, se notaba el color de la muestra porque ya se localizaban

en la region colora.

Por lo cual utilizamos las que tuvieron mayor grado de pureza, ya que nuestro
interés era conocer en que rango se encontraban los metabolitos del extracto

de A. potatorum.

Posteriormente utilizaremos otro procedimiento para identificar con exactitud
qué tipo de metabolitos se encontraron en la planta, seria por medio de
Resonancia Magnética la cual nos permitira caracterizar cada uno de los

metabolitos extraidos.
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6. CONCLUSIONES

Sé logré determinar mediante la cromatografia en columna y en placa fina,
cada uno de los metabolitos que contiene el extracto de A. potatorum.
Ademas, por medio del espectrofotdmetro, se separd y clasifico de forma
adecuada los las fases de extracto de A. potatorum conforme a su banda
longitud de onda.

Gracias a éstas técnicas se consiguio identificar y clasificar los distintos
compuestos del extracto acuoso de la planta.

Con éste proyecto logré aprender a manipular de forma adecuada e interpretar
mejor los resultados obtenidos de ciertos instrumentos de laboratorio como el
Espectrofotdmetro Uv visible, ya que anteriormente solo lo habia utilizado en
muy pocas ocasiones.

Ademas aprendi a realizar cromatografia en capa fina con mayor facilidad y
con resultados exactos.

También siento que me ayudé mucho el trabajo en equipo, ya que por medio

de la comunicacién todos los resultados fueron mejores
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1 Introduccion.

A través de la historia de la humanidad ha sido imprescindible la interaccién con
distintos tipos de sistemas, en la ultima época la sociedad ha experimentado cambios
en la educacion, debido a que el conocimiento obtenido por las nuevas generaciones
deben ser productivo y aplicable, esto hace un énfasis en la construccion de modelos
matematicos debido a que no es posible realizar procesos técnicos en ausencia de
ellos (Perez J. A., 2017).

En un sistema real, un modelo matematico es empleado para resolver una
problematica determinada con base en la interpretacion que se obtenga del sistema
o fendmeno, por ello es conveniente hacer un analisis del proceso delimitando las
fronteras del mismo junto con sus variables, enfocado a resolver o modelar la
situacion de interés. De esta manera se aplicara la formulacién del problema como lo

es la contaminacion de suelos y efluentes. (Aravena, Caamafio, & Jiménez, 2007).

Es posible implementar software para resolver sistemas de ecuaciones o modelar y
simular procesos o tratamientos, esto con el fin de reducir el error que existe en el
tratamiento. Los programas especializados para modelar permiten obtener los
valores con mayor facilidad, sin embargo, estos se ven limitados en ocasiones por
poseer una gran cantidad de informacion de forma automatica que distrae del

resultado esperado (Gomez S. , 2014).

Existe una gran diversidad de desechos que se encuentran en suelos, aguas
superficiales y aire dentro de las zonas urbanas dentro de ellos se encuentran los
contaminantes metalicos, estos constituyen un riesgo importante debido al grado en
el que se pueden dispersar en mantos acuiferos de los cuales la poblacion emplea

para su consumo. El cromo hexavalente Cr (VI) constituye un gran riesgo a la salud
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publica y ambiental debido a que es un componente altamente toxico, este elemento
se encuentra presente en distintos residuos industriales como la metalurgia,
galvanoplasticas o el curtido de pieles, esta ultima funge como uno de los principales
agentes contaminantes de efluentes debido a las descargas de sdlidos y liquidos que
se caracterizan por poseer elevadas cantidades de materia organica y de cromo
debido a las sales son generadas por los distintos procesos al que se somete el

curtido de pieles (Porras, 2010).

ST

Siendo las matematicas un lenguaje universal y una de las principales herramientas
que el ser humano ha implementado para mejorar distintos procesos para su
beneficio que van desde la generacién de nuevos farmacos hasta la comunicacién
entre personas que se encuentran en distintas partes del mundo, el lenguaje
matematico ha permitido mejorar el entendimiento del medio que nos rodea
permitiéndonos manipularlo con distintos fines. Por ello la necesidad de llevar a cabo
la modelacion matematica de un fendmeno surge a partir de validar que este proceso
estd ocurriendo bajo condiciones especificas y que son estas variables quienes

influyen en gran medida sobre el resultado que se obtendra.

Por ello, modelar y validar el biofiltro reductor de cromo hexavalente Cr (VI) mediante
datos obtenidos de forma experimental permitira tener una mayor solides al
experimento, dado que esta herramienta permite confirmar o rechazar los resultados
obtenidos de forma experimental modelando las variables que influyen en este
proceso. Sin embargo, habra que tomar siempre en cuenta que una modelacion debe
adaptarse al fenbmeno que se suscite y no al revés, partiendo de esta necesidad la
correcta eleccién del modelo es fundamental, debido que en ocasiones se requieren
varias ecuaciones para resolver un solo problema. Esto se puede resolver mediante

la implementacion de software especifico, dependiendo de las necesidades de la

modelacion.
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1.2 Definicion del problema.

Para confirmar los resultados de un fendmeno es indispensable modelar
matematicamente el proceso partiendo de las condiciones que se presenten en el
sistema para que este ocurra, la principal disyuntiva es lograr una traduccion
adecuada y realista el cual englobe todos los componentes claves que el sistema
requiere. A partir de ello se propone modelar mediante técnicas matematicas y
estadisticas la reducciéon de cromo al hacer pasar una solucion de este metal por un
biofiltro, el cual permite validar este tratamiento, convirtiendo procesos ya existentes

desde un punto de vista sustentable.

1.3 Objetivo.

Realizar las modelaciones mediante técnicas matematicas (estadisticas) a los
distintos prototipos de biofiltro tomando como base la ley de Lambert-Beer partiendo
de la curva de calibracién elaborada de manera experimental, con el fin de obtener el

porcentaje tedrico de disminucion de cromo hexavalente para cada tratamiento.

1.4 Objetivos especificos
Realizar la modelacién para cada tratamiento con una concentracion de partes por

millén (ppm) para obtener su concentracion real.

Realizar una modelacion para cada tratamiento con una concentracion en molaridad

con el fin de hallar su concentracion molar real.

Evaluar los resultados obtenidos utilizando un software especializado (StatPlus) en
estadistica y un modelo manual, para saber que tratamiento se ajusta mejor a la

realidad.

Definir que herramienta es la mas optima dependiendo de las necesidades que

presente el proyecto.

SECRETARIA DE POpocat_éDEtl s/n < EDUCACION PUBLICA
EDUCACION PUBLICA Tres Cerritos 72480 A r,nmfmn39km',lrm
Puebla, Pue. México ggue

+52(222) 582 5222



SEP

SECRETARIA DE

EDUCACION PUBLICA

UNIVERSITIES

Determinar qué modelo se adapta mejor a la realidad del tratamiento, evaluando las

diferencias entre ambos.

1.5 Justificacion.

En la elaboracion de cualquier proyecto es indispensable confirmar los resultados
obtenidos mediante distintas técnicas, una de ellas es la traduccién de la realidad a
una modelacion matematica, al implementar esta herramienta en el proyecto es
posible predecir la concentracion o absorbancia de la muestra problema
(dependiendo de la declaracion de las variables) mediante el polinomio caracteristico
de la ecuacion propuesta cuyo rango se encuentra entre el limite superior e inferior

que se deducen a partir de la curva de calibracion.

Al implementar esta modelacion de la realidad el proyecto adquiere una mejor
sustentabilidad econdmica, es decir disminuye los costos para una posible

implementacion a mayor escala.

De la misma forma nos permite asegurar con un gran porcentaje de fiabilidad el

modelo matematico, disminuyendo el error practico al momento de ser aplicado.
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2 FundamentosSis

2.1 Descripcién del area del proyectoiss

Mediante este proyecto se pretende sintetizar una parte de la realidad al lenguaje
matematico, con el fin de comprobar los resultados obtenidos de forma experimental
en el laboratorio de la universidad, delimitando los componentes del biofiltro en tres
aspectos, los cuales fueron probados de manera individual y conjunta, de
confirmarse los resultados el proceso contaria con un mayor margen de

sustentabilidad teniendo un punto de vista mas eco amigable.

2.2 Teoria aplicable.

Siendo una representacién abstracta, conceptual o grafica un modelo matematico
permite conocer el resultado final de un sistema a partir de los datos de entrada,
considerando su creacién como parte fundamental de toda actividad cientifica. Una
de las exigencias de los fendmenos fisicos es permitir la reinterpretacion de la
realidad contra las predicciones del modelo matematico o en sentido inverso. Asi
estos modelos se pueden catalogar segun su informacién de entrada en heuristicos y
empiricos. Los modelos heuristicos se basan en las observaciones vy
experimentacion explicando las causas o mecanismos naturales, mientras que los
modelos empiricos son aquellos que emplean las observaciones directas o los
resultados del experimento estudiado. Segun el tipo de representacion se dividen en
cuantitativos y cualitativos. Los modelos cualitativos se conforman de una serie de
figuras, colores, pero sin magnitud concreta y los modelos cuantitativos estan
constituidos por formulas, ecuaciones, simulaciones, expresiones y algoritmos que

arrojan una solucion propuesta al problema con magnitud correcta.

Segun su aleatoriedad se manejan dos tipos de modelos los deterministas y
estocasticos. Modelo determinista es aquel donde no hay incertidumbre por ello se
conocen todos los datos de entrada y salida. Modelo estocastico son analisis

probabilisticos donde no se conoce el resultado esperado si no su probabilidad por lo
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tanto existe incertidumbre en él (Universidad Complutense de Madrid, 2012).

Segun su aplicacion de objeto existen modelos de simulacién, optimizacién, control y
descriptivo. Modelos de simulacion o descriptivos emplea situaciones medibles de
manera precisa o aleatoria. Este tipo de modelos pretende predecir que sucede en
una situacién concreta. Modelos de optimizacibn compara un modelo contra otro
para encontrar la prediccion oOptima a partir de distintos parametros. Modelo de
control hace nuevas medidas y ajustes de parametros con el fin de decidir cuales se
ajustan mejor para lograr el resultado deseado. Modelo descriptivo pormenoriza el
modelo real en términos matematicos exponiendo la situacion con mayor claridad

con el fin de ajustar o determinar valores correspondientes al fendmeno (Ogata, 1998).

Una de las principales razones para llevar a cabo la modelizacion en este proyecto
es el entendimiento con fendmenos reales, por ello es indispensable elegir y delimitar
el problema de estudio, sin embargo, debido a la complejidad de varios fenbmenos
en especial los biolégicos se emplea el reduccionismo metodoldgico el cual no es
mas que simplificar la organizacion de las partes que constituyen el sistema. Una vez
delimitadas las fronteras se prosigue a la eleccion del modelo que mejor se ajuste al
fendmeno estudiado, posterior a esto se evalua la solucion y validacion del modelo
(Gomez C. L., 2015).

Otra parte tedrica indispensable al aplicar en este proyecto es la ley de Lambert-
Beer-Bouguer, esta ley se puede interpretar como la luz que pasa por un medio que
absorbe siendo esta cantidad de luz absorbida correspondiente a la intensidad de luz
que incide, repetidamente la intensidad de un haz de luz incidente el cual se declina

significativamente a medida que pasa a través del medio absorbente.
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Otra forma de comprender la ley de Lambert-Beer-Bouguer es realizando su
demostracion. En una celda la cual posee una solucion con un analito de interés que

absorbe energia a una longitud de onda determinada.

| /7

e L

Figura 1. P, incide sobre la celda de forma perpendicular atravesando la materia de la solucién que

\4

contiene el analito con n particulas absorbentes, de esta forma se deduce que la potencia disminuye

hasta volverse P por causa de la absorcion.

O—>
0
09

Figura 2. Considerando una seccién transversal de la celda y un espesor infinitesimal donde Px es el

v

diferencial volumen que se deduce como dx, dentro de esta seccidon quedan atrapadas particulas que

absorben la energia mediante la captura de fotones.

Donde:
dx es el diferencial de longitud

dn es el diferencial de particula
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De esta ds es la diferencial de toda el area total o diferencial de superficie asociada a

dn que absorbe la radiacion.

Por lo tanto, se puede deducir que el diferencial de superficie sobre la superficie total

es.

ds dPx (1)

Por lo tanto, se entiende que el diferencial de superficie es proporcional al diferencial

de la particula:

ds a dn (2)

Igualando la ecuacion se agrega la constante de proporcionalidad al diferencial de la

particula:

ds = dna (3)

Reemplazando en la ecuacion anterior:

ads dPx 4)
S pX

Resolviendo la ecuacion por variables separables tenemos que:

J Tds PdPx (5)
o S p, PX
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Resolviendo la integral obtenemos que:
a j‘" fp dPx (6)
-Nn — —
s Jp p, PX
Evaluando los limites:
a
—n = —(LnP - LnPy) (7)
Invirtiendo el cociente:
Sn=—-InL — Lp=[nl (8)
S P() S P
Aplicando propiedad de logaritmos:
Logx = nx > In= LnlOlogﬁ (9)
n10 s P
Despejando:
an Py (10)
R— _—
2302+5 9P
Expresando el area en funcién del volumen obtenemos que:
V=bxS (11)
Donde:
b = Recorrido en cm.
S = Es la superficie o el area de la celda.
R boposalinel |
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Sustituyendo en la expresion anterior:

ab P() (12)
2.302 *3 i

Aplicando la ley de medios y extremos.

abn Py (13)

2302V 9%

Sustituyendo las particulas en moles para la concentracion:

_n particulas 1mol _ 23 (14)
‘=71 “eozs1om 00210
Reemplazando en la ecuacion anterior:
ab6.02 * 10?3 P, (15)
2.302 P

Observando que tanto la constante de proporcionalidad como el numero de moles y

el logaritmo son constantes se podran agrupar en «.
Remplazando en la ecuacion obtenemos que la ley de Beer queda:
P
A=0Lb<€=L0g—0 (16)
P
Donde:

e =Coeficiente de proporcionalidad molar, a =concentracién molar y b =recorrido en
cm. (Universidad EAFIT, 2007)
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De acuerdo con la parte experimental anteriormente realizada por nuestro equipo de
trabajo se implementé una modelacion matematica que fuera util para describir o
explicar de manera tedrica los resultados obtenidos por biofiltro reductor de Cr (VI),
para ello se propuso evaluar por separado los tres componentes que constituyen al
biofiltro los cuales son Agave potatorum, Citrus sinensis y el ligante L1 Tris.
Partiendo de lo anterior, en la parte experimental se obtuvo una curva de calibracion,
la cual proporciono los datos necesarios para calcular las Absorbancias y
concentraciones correspondientes a las muestras o tratamientos. Esta curva de
calibracion tiene rango que comprende desde 10 a 100 partes por millon (ppm) o una
molaridad de 1.697*10% a 1.70*10° moles de Cr (VI), es conveniente resaltar que
estas concentraciones son proporcionales entre si y que ambas seran utilizadas con
el fin de establecer una comparacién para cada uno de los tratamientos con el fin de
establecer una modelacion mas cercana a la realidad (Perez, Tovar, Vazquez, &
Guevara, 2017).

Utilizando como base la quimiometria que sirve especificamente para aquellos
procesos que transforman sefiales analiticas y datos complejos en informacion, por
esta razén se decidié modelar este sistema implementando la regresion lineal simple
que tiene como objetivo expresar de forma matematica el comportamiento de una
variable de respuesta en funcion de una o mas variables independientes
(Lopez de Alba, Lopez, & Amador, 1997).

Tomando la absorbancia y concentracion de la muestra problema obtenidos en la
parte experimental se procedi®6 a modelar este sistema a partir del método
univariante el cual de manera general emplea un analisis de regresidon y un analisis
de varianza para una variable independiente relacionado con la Ley de Lambert-Beer
la cual se obtiene con la expresiéon uno donde A es igual a la absorbancia, ¢ es igual
al coeficiente de proporcion molar b es igual al recorrido en cm. y ¢ es igual a la

concentracidon molar.
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Es fundamental que exista un soporte teorico que justifique la modelacion del
sistema, esto se obtiene a partir de la calibracion univariante y su relacion con la ley
de Lambert-Beer la cual establece una conexion existente entre la absorbancia a una
longitud de onda (r;) junto con la concentracion del analito de interés (C4), (Ferré,

2005) de esta forma se llega a la siguiente expresion:

=€l Ca (17)

Donde:

&y, 4=Coeficiente de absortividad de la especie 4, a esa longitud de onda.
|= Longitud del camino 6ptico.
C,= Concentracion del analito de interés.

r; = La absorbancia a una longitud de onda.

De esta forma se deduce que para calcular la absorbancia pueden usarse la

cualquiera de las siguientes expresiones:

1
A=—-log10 (1—) =ebc=¢g,4|Cy (18)
0

De esta forma se entiende que la absorbancia es igual a menos el logaritmo base
diez de la intensidad de la radiacion incidente (I,) que divide a la luz que emerge de
la muestra (I), siendo igual al coeficiente de proporcionalidad molar (&) que multiplica
a la longitud de camino éptico (b) y a su concentracion molar (c) lo cual es igual a
coeficiente de absortividad de la especie 4, a esa longitud de onda (¢, 4) multiplicado
por la longitud del camino 6ptico (|) y la concentracion del analito de interés (C,). Si el
camino optico es el mismo en todas las medidas los términos de ¢ 4| (¢b) se puede

agrupar en una constate a la que llamaremos S (Ferré, 2005).
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En caso de que existan otras especies en la muestra o tratamiento (disolventes,
reactivos, otros analitos) que contribuyan a la absorbancia, se puede calcular con la

siguiente expresion:

1 = 53404+ S15C5 + - 53 Cr (19)

La absorbancia a una determinada longitud de onda (r;) es igual a S; de la especia A
que multiplica a la concentracidn de la especie A mas S; de la especie B por la
concentracion de la especie B mas la S; de la especie n por la concentracién de la
misma especie. Es importante aclarar que, si la contribucion de otras sustancias es la
misma en los patrones y en las futuras muestras o tratamientos a analizar los
términos podran agruparse como una constante, de esta forma se deduce la

siguiente forma:

Ty =To + S1,4Ca (20)

Es posible modelar la participacion de r;, en la regresion sustituyendo en su
polinomio caracteristico el cual se puede representar mediante dos variables Xy Y, |
calcular el comportamiento de Y con respecto de X midiendo el valor de Y contra un
conjunto de n valores de X obteniendo n parejas de puntos, de esta forma se deduce
que Y es una variable de respuesta o variable aleatoria y X para este caso sera la
variable independiente al interpretarlo mediante la regresion se puede ajustar un

modelo matematico mediante la siguiente expresion:

Y =f(X) (21)

Asi se puede ver si es posible predecir el valor de Y cuando se le da un valor a X
suponiendo que hay una correlacién lineal entre estas variables obtenemos que cada

observacion de Y puede ser descrita por el siguiente modelo (Humberto & Vara, 2008):
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Una vez ajustada la calibracion, al modelar r; , obtenemos que S, = r;, el cual es
posible eliminar implementando un blanco al analizar las muestras o tratamientos de
esta forma esperariamos que matematicamente , = 0 y asi la absorbancia de la
muestra solo cambiara debido al analito de la especie A. De manera que para
eliminar la interferencia o sesgo en la modelacion se busca una longitud de onda

especifica donde solo absorba el analito de interés.

Por ello para estimar 8, y B, se emplea el método de minimos cuadrados, utilizando
la expresion siete el cual consiste en despejar los errores, elevarlos al cuadrado y

sumarlos, obtenemos lo siguiente ecuacion:

n n (23)
=) ()? =) 0= [Bo+ uxil?)

Este proceso matematico se emplea para minimizar los errores de la expresion ocho
de esta forma se obtendran los estimadores de minimos cuadrados de 5, y p; el
cual consiste en derivar de manera parcial con a S con respecto de 5, y [; donde se
obtienen las siguientes ecuaciones:

as - (24)
_— —Z 20y — [Bo + Buxi])

aS

= Z 2x,(y; — [Bo + Buxi])
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Al resolver de forma simultanea ambas ecuaciones igualando las a cero con respecto

a sus dos incognitas obtenemos la solucion unica que se expresa en las siguientes

ecuaciones:
A S 26
B = Sﬂ (<6)
XX
Bo =y - 3197 (27)

La solucion para S,,, y S, se encuentra con las siguientes expresiones:

Y 3 ( i )()l ) z iyi—( 4 )( i ly)
n n
xx E (xi x) - E X ( l) (29)

Donde las medias de x y y se representan por las siguientes formulas:

- Die1 X (30)
T on

s _ =1 Vi (31)

y n

Posterior a este proceso se pueden estimar y, a partir de la siguiente expresion:

5’\l=ﬁo+(ﬁ1*xi) (32)

Para estimar los residuos se calcula a partir de la diferencia entre lo observado y lo

predicho, como se muestra en la siguiente expresion:
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(33)

Es necesario estimar la varianza del error de ajuste para el modelo, que mas
adelanté servira para realizar un analisis de varianza de la regresion, por ello se
emplea la suma de cuadrados del error la cual es calculada mediante la siguiente

expresion:

n n (34)

SCg = z e; =Z(J’i —9)?
i=1 im1

Para modelar la variabilidad no explicada en la recta de regresion se utiliza el

cuadrado medio del error se obtiene mediante la siguiente expresion:

SCg (35)
n—2
Al sacar la raiz del cuadrado medio del error se obtiene el error estandar de

CME =

estimacion el cual servira para validar o rechazar las hipotesis que se generen con

respecto a la regresion.

Para medir la variabilidad total observada en la variable de respuesta de interés se

emplea la siguiente expresion:

(36)

La suma de cuadrados de la regresion se utiliza para medir la variabilidad explicada
por la recta de regresion y se calcula mediante la siguiente expresiéon (Humberto &
Vara, 2008):

SCr = Py * Syy (37)
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Las expresiones anteriores sirven para realizar el analisis de varianza para el modelo
de regresion lineal simple y de esta forma conocer si hay una relacion directa entre la
variable dependiente y la variable independiente, esto dependera de si se acepta o

se rechaza la hipétesis propuesta.
Para analizar la significancia del modelo se realiza la siguiente hipétesis:
Hy:51 =0
Hy:f1 #0
Si H, resulta ser cierto se empleara el siguiente estadistico:
(38)

SCR/l CMR

- CMg

F0=
SC
E/ _5

Se rechaza Hy:f; = 0 si el estadistico de prueba es mayor que el valor critico

correspondiente, es decir, se rechaza Hy si Fy > Fi«1,n-2)-

Para realizar el analisis de varianza con el fin de valorar la significancia del modelo

se utilizan expresiones anteriores en la siguiente tabla:

SECRETARIA DE

EDUCACION PUBLICA

SEP

2.2.1 Tabla 1 Andlisis de varianza.

Fuente de | Suma de | Grados de | Cuadrado Fo VALOR-P

variacion cuadrados libertad. medio.

Regresion. SCq 1 CMy Fy = CMg B.(F > Fy)

Error o} SCg n—2 CMg 8,f:

residual.

Total. Syy n—1
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Tabla 1. Muestra el analisis de varianza para el modelo de regresion lineal simple donde se evaluara

el estadistico de prueba con respecto al valor critico correspondiente para aceptar o rechazar la

hipotesis propuesta. Fo distribucion F (Montgomery, 2004).

Se decidié realizar la regresion lineal en el software StatPlus debido a que es una
herramienta para realizar analisis estadisticos complejos mediante una interfaz
sencilla. Cuenta con caracteristicas similares con la hoja de calculo de Microsoft
Excel o Numbers. Este software permite realizar analisis especificos sin complicados
lenguajes de programacion dado que, StatPlus permite desarrollar analisis de
estadistica descriptiva hasta regresiones o analisis de supervivencia, este programa
puede utilizarse en conjunto con otras hojas de calculo ampliando el margen del

analisis y ofreciendo una mayor precision.

Para realizar la regresion en StatPlus se insertan los valores que correspondan a la
variable dependiente y a la variable independiente, junto con su titulo. Posterior a
este proceso se posiciona el cursor en la barra de inicio en la parte que indica
regresion se da doble clic seleccionando regresion lineal. Se abre una pestafia y se
declarando la variable dependiente e independiente. Se selecciona el tipo de grafico
que se desea junto con el analisis de varianza se da clic en aceptar y en otro libro se

muestran los resultados de la regresioén, la varianza y las graficas.
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Al realizar la modelacion correspondiente al primer tratamiento se utilizé la fibra de

agave como principal constituyente del biofiltro, tomando los datos obtenidos de

forma experimental que corresponden a la absorbancia y la concentracion junto con

los datos pertenecientes a la curva de calibracion.

A partir de ello fue realizado la regresién lineal simple implementandola como un

modelo heuristico y estocastico el cual fue elaborado de forma manual (graficado en

Excel) y con el software StatPlus, para generar estos modelos al utilizar la

concentracion en ppm Yy posterior en molaridad los cuales se muestran en la

siguiente tabla.

3.1.1 Tabla 2. Datos para laregresion.

Concentracion en ppm (x;) Absorbancia (y;)
100 0.8657
90 0.7747
80 0.6896
70 0.6044

69.594 0.6009
60 0.5354
50 0.4244
40 0.3444
30 0.2559
20 0.1724
10 0.1274

Tabla 2. Los datos de la tabla dos fueron obtenidos a partir de la curva de calibraciéon y el resultado

obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; Concentracion en partes por millén. y ; absorbancia.

Sustituyendo en las expresiones anteriores para las medias de x y ¥ obtenemos que:
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100 +90 + 80 + 70 + 69.594 + 60 + 50

_ XimaXg +40 + 30 + 20 + 10
X = = o = 56.32672727

0.8657 + 0.7747 + 0.6896 + 0.6044 + 0.6009 + 0.5354

n .
5= Zl:nl Yi _ _ +0.4244 + 0.3444 + 0.121559 +0.1724+ 01274 _ 0 4904727727

Sustituyendo en las expresiones anteriores para S,, y S, con concentraciones en

ppm obtenemos que:

n

X

R (i i 28 Z(xl—x)z = (619.594 — 56.32672727)* = 317270.0205
i=1 =1

Syy = Z(xi — ®)(y; — ¥) = (619.594 — 56.32672727)(5.3952 — 0.490472727)
i=1

=2762.672354

Sustituyendo en las expresiones anteriores para 8, y £; podemos deducir que:

. Sy 2762.672354
f === =———"——=10.008707638
S.x  317270.0205

Bo =¥ — 1% = 0.490472727 — (0.008707638 * 56.32672727) = 0

Para calcular la prediccién de y; se sustituye en la expresion diecisiete obteniendo

las siguientes estimaciones:
9, =By + (B, *x;) =0+ (0.008707638 x 100) = 0.870763758
9= By + (B *x;) =0+ (0.008707638 * 90) = 0.783687382

9, =By + (B, *x;) =0+ (0.008707638 + 80) = 0.696611007
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% =By + (B, *x;) =0+ (0.008707638 * 70) = 0.609534631

9 =By + (B, *x;) =0+ (0.008707638 * 69.594) = 0.60599933

)

% =By + (B, *x;) =0+ (0.008707638 * 60) = 0.522458255

)

% =By + (B, *x;) =0+ (0.008707638 * 50) = 0.435381879

9, =By + (B, *x;) = 0+ (0.008707638 * 40) = 0.348305503

)

9, =By + (B, *x;) = 0+ (0.008707638 * 30) = 0.261229127

)

9, =By + (B, *x;) = 0+ (0.008707638 * 20) = 0.174152752
9, =By + (B, *x;) = 0+ (0.008707638 * 10) = 0.087076376
Sustituyendo en la expresion dieciocho encontramos que:

& =y; — ¥, = 0.8657 — 0.870763758 = —0.0050638
& =y; — ¥, = 0.7747 — 0.783687382 = —0.0089874
& =y — 7, = 0.6896 — 0.696611007 = —0.0070110
& =y; — ¥, = 0.6044 — 0.609534631 = —0.0051346
& =y; — ¥, = 0.6009 — 0.60599933 = —0.0050993
& =¥; — ¥, = 0.5354 — 0522458255 = 0.0129417
g =y; — ¥, = 04244 — 0.435381879 = —0.0109819
g = y; — J, = 0.3444 — 0.348305503 = —0.0039055

& =y; — 7, = 0.2559 — 0.261229127 = —0.0053291
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E=Yi— }’/\l =0.1724 — 0.174152752 = —0.0017528
E=Yi— 371 = 0.1274 — 0.087076376 = 0.0403236

Una vez obtenido el coeficiente de proporcionalidad molar sera este el valor que se
empelara para modelar solo la parte que nos interesa de la recta, tomando como
base la curva de calibracion y la ley de Lambert-Beer.

A =—log10 (IL) =ebc=¢g,|Cy

Despejando vy utilizando la absorbancia c;)btenida de manera experimental obtenemos

que:

A A 0.6009
be &,4| 0.008707638 * 1

c= = 69.00838423ppm

Calculando el porcentaje de disminucion de la concentracién inicial menos la

concentracion final:
DCr = 100 — 69.00838423 = 30.99161577

Al estimar la suma de cuadrados del error se sustituyendo en la expresién diecinueve

obtenemos que:

n
SCg = Z e;> =(1.3877788 * 10716)2 = 1,92593 = 10732

i=1

Para calcular el cuadrado medio del error el cual nos servira para el analisis de

varianza sustituimos en la expresion veinte:

SCp  1.92593 % 10732

CMyg = = = 2.13992 x 10733
F n-2 11-2
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Sustituyendo en la expresion veintidés para la suma de cuadrados de la regresion

obtenemos que:

SCr = By * Sxy = 0.008707638 * 2762.672354 = 24.0563
Para analizar la significancia del modelo se realiza la siguiente hipotesis:
Hy:3, =0
Hi:p, #0

Sustituyendo en la expresion veintitrés obtenemos que:

; SCR/L My 2405634962 N D
— — — =l *

0 SCry , CMp 213992+ 10-33

n —

Comparacion del estadistico de prueba con respecto del valor critico obtenido en

tablas con distribucion F.

Hl:ﬁl F* O Sl FO > F(0.05,1,9)'

Evaluacion del biofiltro en concentracion molar tomando como unico constituyente
del biofiltro la fibra de agave. A continuacion, se muestra una tabla en concentracion

y absorbancia.
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3.1.2 Tabla 3. Datos para laregresion.

Concentracion en Molaridad (xi) Absorbancia (yi)
0.000017 0.8657
0.0000153 0.7747
0.000013576 0.6896
0.000011879 0.6044

0.0000113 0.6009
0.000010182 0.5354
0.000008485 0.4244
0.000006788 0.3444
0.000005091 0.2559
0.000003394 0.1724
0.000001697 0.1274

Tabla 3. Los datos de la tabla tres fueron obtenidos a partir de la curva de calibracién y el resultado

obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; Concentracion en molaridad. y ; absorbancia.

Sustituyendo en las expresiones anteriores con concentracion molar para x y y

obtenemos que:

_ ?:1 Xi
x T —
n
1.70* 107>+ 1.53 * 107> + 1.3576 * 10> + 1.1879 * 10> + 1.1300 * 10™> + 1.0182 « 10>
+8.4850 * 107 ° + 6.7880 * 10™° + 5.0910 * 10° + 3.3940 * 10°° + 1.6970 * 10~°
11

=9.51227 % 107°

0.8657 + 0.7747 + 0.6896 + 0.6044 + 0.6009 + 0.5354

n .
5= Yiz1Yi _ +0.4244 + 0.3444 + 0.2559 + 0.1724 + 0.1274 — 0.490472727

n 11

Sustituyendo en las expresiones anteriores para S,, y S, cOn concentraciones en

molaridad obtenemos que:
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s (024 xi)z . 2
Sy = inz = Z(xi — X%)? = (1.04635 * 10~* — 9.51227 * 107%)
i=1

i=1

=9.04833 % 107°

Suy = Z(xi — B)(y; — ¥) = (1.04635 x 10~* — 9.51227 » 10~°)(5.3952 — 0.490472727)

=1

= 4.66551 * 10~*
Sustituyendo en las expresiones once y doce:

s Syy  466551%107* 5156209681
Pr= Ser  9.04833 % 107° '

Bo =y — B1% = 0.490472727 — (51562.09681 * 9.51227 * 10°°) = 0

Para calcular la prediccién de y; se sustituye en la expresion diecisiete obteniendo

las siguientes estimaciones:
% =By + (B, *x) =0+ (51562.09681 * 1.6970 x 10~°) = 0.875008783
% =By + (B, *x) =0+ (51562.09681 * 1.5273 x 10~°) = 0.787507905
% =By + (B, *x) =0+ (51562.09681 * 1.3576 + 10~°) = 0.700007026
% =By + (B, *x) =0+ (51562.09681 * 1.1879 + 10~°) = 0.612506148
9 =By + (B, *x;) =0+ (51562.09681 * 1.1300 * 10~°) = 0.582651694
9 =By + (B, *x:) =0+ (51562.09681 * 1.0182 x 107°) = 0.52500527
9 =By + (B, *x:) =0+ (51562.09681 * 8.4850  10~°) = 0.437504391

9, =By + (B *x) =0+ (51562.09681 * 6.7880 * 10~°) = 0.350003513
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9, =By+ (B, *x) =0+ (51562.09681 * 5.0910 * 107°) = 0.262502635

9 =By + (B, *x;) =0+ (51562.09681  3.3940 * 107¢) = 0.175001757

9 =By + (B, *x;) =0+ (51562.09681 * 1.6970 * 10~°) = 0.087500878
Sustituyendo en la expresion dieciocho encontramos que:

g =y; — J, = 0.8657 — 0.875008783 = —0.009308783
& = y; — 5, = 0.7747 — 0.787507905 = —0.012807905
& =y; — 7, = 0.6896 — 0.700007026 = —0.010407026
g =y, — 7, = 0.6044 — 0.612506148 = —0.008106148
g =y; — 7, = 0.6009 — 0.582651694 = 0.018248306
g =y, — ¥, = 0.5354 — 0.52500527 = 0.01039473
g =y — 7, = 0.4244 — 0.437504391 = —0.013104391
& =y; — 7, = 0.3444 — 0.350003513 = —0.005603513
& =y; — 7, = 0.2559 — 0.262502635 = —0.006602635
& =y, — 7 = 0.1724 - 0.175001757 = —0.002601757
g =y; — 7, = 0.1274 — 0.087500878 = 0.039899122

Una vez obtenido el coeficiente de proporcionalidad molar sera este el valor que se
empelard para modelar solo la parte que nos interesa de la recta, tomando como

base la curva de calibracion y la ley de Lambert-Beer.

SECRETARIA DE "1':,_ ¥ pOpocatépetl S/n - 4 ‘ f )
EDUCACION PUBLICA e Tres Cerritos 72480 PUEBLA GOBIEANO DF PROGRESO

26

Puebla, Pue. México

+52(222) 582 5222



urP

COORDMACCN GENERAL OE UNVERSIADES
TECNOLOGICAS Y POLITECNICAS

UNIVERSITIES

I
A=-—log10 (1—) =ebc=¢g4|Cy
0

Despejando y utilizando la absorbancia obtenida de manera experimental obtenemos

que:

A A 0.6009
c=—

- - = 1.16539 * 105
be 4| 51562.09681 %1 i

Calculando la disminuciéon de la concentracion inicial menos la concentracion final:
DCr = 1.6970 * 107> — 1.16539 * 10> = 5.316091 = 107

Al estimar la suma de cuadrados del error se sustituyendo en la expresién diecinueve

obtenemos que:

n

SCg = Z e;? =(—1.34615 % 1071%)%2 = 1.81211 x 1073°

i=1

Para calcular el cuadrado medio del error el cual nos servira para el analisis de

varianza sustituimos en la expresion veinte:

SC;  1.81211+107%°
n—2 11-2

CMy = = 2.01345 * 1073?

Sustituyendo en la expresion veintidés para la suma de cuadrados de la regresion

obtenemos que:
SCr = Py * Sy, = 51562.09681 * 4.66551 x 10™* = 24.056349
Para analizar la significancia del modelo se realiza la siguiente hipotesis:
Hy:f1 =0
Hy: B, #0
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Sustituyendo en la expresion veintitrés obtenemos que:

. SCR/L My 2405634962 1oa17 + 1054
= = =] = 1. *
Ry ., CMp  213992+10°%

n —

Comparacion del estadistico de prueba con respecto del valor critico obtenido en

tablas con distribucion F.

Al realizar los calculos con StatPlus se cambié a la concentracidn como variable
dependiente, tomando el lugar de la variable independiente la absorbancia. Los datos

obtenidos para la regresion lineal y el analisis de varianza fueron los siguientes:

3.1.1 Tabla 4. Datos paralaregresion

Absorbancia (x;) Concentracion en molaridad. (y;) Concentracién en ppm (y;)
0.8657 0.000017 100
0.7747 0.0000153 90
0.6896 0.000013576 80
0.6044 0.000011879 70
0.6009 0.0000113 69.594
0.5354 0.000010182 60
0.4244 0.000008485 50
0.3444 0.000006788 40
0.2559 0.000005091 30
0.1724 0.000003394 20
0.1274 0.000001697 10

Tabla 4. Los datos de la tabla cuatro fueron obtenidos a partir de la curva de calibracion y el resultado
obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; absorbancia. y ; Concentracion en partes por millén y

concentracion en molaridad.
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Los datos fueron capturados realizando la regresién en StatPlus.

Evaluacion del biofiltro en concentracién molar tomando como unico constituyente
del biofiltro la fibra de agave. A continuacion, se muestra una tabla en concentracion

y absorbancia.

Para la modelacion que corresponde al segundo tratamiento la composicion del
biofiltro consta de fibra de agave y la difenilcarbazida. A partir de los datos obtenidos
de forma experimental se implementé la regresion lineal utilizando la concentracion

en ppm y molaridad que se muestran en la siguiente tabla.

3.1.2 Tabla5. Datos para laregresion.

Concentracion ppm (xi) Absorbancia (yi)
100 0.8657
90 0.7747
80 0.6896
70 0.6044
60 0.5354
53.75793799 0.4797
50 0.4244
40 0.3444
30 0.2559
20 0.1724
10 0.1274

Tabla 5. Los datos de la tabla cinco fueron obtenidos a partir de la curva de calibracién y el resultado

obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; Concentracion en partes por millon. y ; absorbancia.
Sustituyendo en las expresiones anteriores para las medias de x y ¥ obtenemos que:

100 +90 + 80 + 70 4+ 60 + 53.75793799 + 50

n
Z N x;
- =il
n 11
R Ropec et 2 AL
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0.8657 + 0.7747 + 0.6896 + 0.6044 + 0.5354 + 0.4797

n .
5= 2111 Yi __ +0.4244 + 0.3444 + 0.121559 +0.1724 + 01274 _ o 479454545

Sustituyendo en las expresiones anteriores para S,, y S, con concentraciones en

molaridad obtenemos que:

(x; — X¥)% = (603.757938 — 54.88708527)"

1

n
S = inz - —(Z?=1Xi)2 =

n
n :
1=

= 301259.213

Sey = Z(xi — %)(y; — ¥) = (603.757938 — 54.88708527)(5.3952 — 0.479454545)
i=1
=2631.586252

Sustituyendo en las expresiones once y doce:

5 Sxy 2631.586252

=2 - —0.008735289
A See  301259.213

Bo =¥ — B1% = 0.479454545 — (0.008735289 * 54.88708527) = 0

Para calcular la prediccion de y; se sustituye en la expresion diecisiete obteniendo

las siguientes estimaciones:
=B+ (,81 * xi) =0+ (0.008735289 * 100) = 0.873528888
=B+ (,81 * xi) =0+ (0.008735289 * 90) = 0.786175999
y=B,+ (ﬁl * xl-) =0+ (0.008735289 * 80) = 0.69882311

=B+ (/31 * xi) =0+ (0.008735289 * 70) = 0.611470221
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9= By + (B, *x;) = 0+ (0.008735289 * 60) = 0.524117333

% =By + (B, *x;) =0+ (0.008735289 * 53.75793799) = 0.469591118
y.=B,+ (ﬁl * xi) =0+ (0.008735289 * 50) = 0.436764444
yo=B,+ (ﬁl * xi) =0+ (0.008735289 * 40) = 0.349411555
=B+ ([)’1 * xi) =0+ (0.008735289 * 30) = 0.262058666
% =By + (B, *x) = 0+ (0.008735289  20) = 0.174705778
=B+ ([)’1 * xi) =0+ (0.008735289 * 10) = 0.087352889

Sustituyendo en la expresion dieciocho encontramos que:
& =y; — ¥, = 0.8657 — 0.873528888 = —0.007828888
g =y —y, =0.7747 — 0.786175999 = —0.011475999
g =7y, — 7, =0.6896 — 0.69882311 = —0.00922311
& =Yi— 3’1\1 = 0.6044 — 0.611470221 = —0.007070221
& =Yi— 3’1\1 = 0.5354 — 0.524117333 = 0.011282667
E=Yi— 5/\1 = 0.4797 — 0.469591118 = 0.010108882

g =y, — 9, = 0.4244 — 0.436764444 = —0.012364444

& =y; — 7, = 0.3444 — 0.349411555 = —0.005011555
& =y; — 7, = 0.2559 — 0.262058666 = —0.006158666

& =y — ¥, = 0.1724 — 0.174705778 = —0.002305778
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& =y — ¥, = 0.1274 — 0.087352889 = 0.040047111

Una vez obtenido el coeficiente de proporcionalidad molar sera este el valor que se
empleara para modelar solo la parte que nos interesa de la recta, tomando como

base la curva de calibracion y la ley de Lambert-Beer.

I
A=—-log10 (1—) =ebc=¢g4|Cy
0

Despejando y utilizando la absorbancia obtenida de manera experimental obtenemos

que:

A A 0.4797
c= =

= = = 54.91518446
be  &4| 0.008735289 * 1

Calculando la disminucién de la concentracion inicial menos la concentracion final:
DCr = 100 — 54.91518446 = 45.08481554

Al estimar la suma de cuadrados del error se sustituyendo en la expresion diecinueve
obtenemos que:
n
SCg = Z e;> =(—1.94289 = 10716)2 = 3.77482 x 10732
i=1
Para calcular el cuadrado medio del error el cual nos servira para el analisis de

varianza sustituimos en la expresion veinte:

SCp  3.77482 x 10732

— -33
— 1-3 = 4.19425 * 10

CME =

Sustituyendo en la expresion veintidés para la suma de cuadrados de la regresion

obtenemos que:

SCgr = P1 * Sxy = 0.008735289 = 2631.586252 = 24.056349
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Para analizar la significancia del modelo se realiza la siguiente hipotesis:
HO:Bl =0
HO:ﬁl F* 0

Sustituyendo en la expresion veintitrés obtenemos que:

. SCr/ My 2298766612 48076 « 1033
= = = = . *
" SCy _ CMy  419425x10-33

Comparacion del estadistico de prueba con respecto del valor critico obtenido en

tablas con distribucion F.

Hl:)gl F* O Sl FO > F(0.05,1,9)'

Evaluacion del biofiltro en concentracion molar que corresponde al segundo

tratamiento. A continuacién, se muestra una tabla que corresponde a |la

concentracion y absorbancia.

3.1.3 Tabla 6. Datos para laregresion.

Molaridad x; Absorbancia y ;

0.000017 0.8657

0.0000153 0.7747

0.000013576 0.6896

0.000011879 0.6044

0.000010182 0.5354

0.000009 0.4797

0.000008485 0.4244

0.000006788 0.3444

0.000005091 0.2559

0.000003394 0.1724

0.000001697 0.1274
SEP www.metropoli.edu.mx
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Tabla 6. Los datos de la seis nueve fueron obtenidos a partir de la curva de calibracién y el resultado

obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; absorbancia. y ; Concentraciéon en molaridad.

Sustituyendo en las expresiones anteriores con concentracion molar para x y y

obtenemos que:

7= Z?=1 Xi _
n
1.70 * 107> + 1.53 * 107> 4+ 1.3576 * 10> + 1.1879 * 10> + 1.0182 * 10> + 9.30794 = 10~°

+8.4850 * 10™° + 6.7880 * 10™° + 5.0910 * 10°° + 3.3940 * 10°° + 1.6970 * 10~°

11
=9.30318 % 107°

0.8657 + 0.7747 + 0.6896 + 0.6044 + 0.5354 + 0.4797

n .
e Zl=nl Yi _ _ +0.4244 +0.3444 + 0.121559 +0.1724 + 01274 _ 4 479454545

Sustituyendo en las expresiones anteriores para S,, y S, con concentraciones en

molaridad obtenemos que:

n

n

X

Sey = inz (2 111 ) Z(xl —¥)2 = (1.02 * 107* - 9.30318 * 1076)°
i=1 i=1

= 8.65492 x 107°

n
Syy = Z(xi —%)(y; —¥) = (1.02 % 107* — 9.30318 * 1076)(5.274 — 0.479454545)
i=1
= 4.4605 x 10~

Sustituyendo en las expresiones once y doce:

. Sy 44605107

=< = = 51536.61992
S b= T 8654921077
SECRETARIA DE Yone Popocatépet! s/n "4 ‘
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Bo =¥ — B1% = 0.479454545 — (51536.61992 * 9.30318  107°) = 0

Para calcular la prediccién de y; se sustituye en la expresion diecisiete obteniendo

las siguientes estimaciones:
9 =By + (B, *x:) =0+ (51536.61992 * 1.697  10~°) = 0.87457644
9, = Bo + (B *x;) =0+ (51536.61992 = 1.5273 * 10~>) = 0.787118796
9, =Bo + (B *x;) =0+ (51536.61992 x 1.3576 * 10~°) = 0.699661152
9, =Bo + (B *x;) =0+ (51536.61992 = 1.1879 * 10~>) = 0.612203508
9, = Bo + (B *x;) =0+ (51536.61992 = 1.0182 * 10~°) = 0.524745864
9, = Bo+ (B *x;) =0+ (51536.61992 * 9.00 * 10~°) = 0.463829579
9, = Bo+ (B xx;) =0+ (51536.61992 = 8.485 x 107°) = 0.43728822
9, = Bo+ (B *x;) =0+ (51536.61992 x 6.788 * 107°) = 0.349830576
9, =Bo+ (B *x;) =0+ (51536.61992 = 5.091 x 107°) = 0.262372932
9, =Bo+ (B *x;) =0+ (51536.61992 = 3.394 x 107%) = 0.174915288
9, = Bo+ (B *x;) =0+ (51536.61992 = 1.697 = 107°) = 0.087457644
Sustituyendo en la expresion dieciocho encontramos que:

& =7Y; — ¥, = 0.8657 — 0.87457644 = —0.00887644
g =y; — ¥, = 0.7747 — 0.787118796 = —0.012418796

g =y, — 9, = 0.6896 — 0.699661152 = —0.010061152

g =y;—¥ = 0.6044 — 0.612203508 = —0.007803508
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& =y; — 9, = 0.5354 — 0.524745864 = 0.010654136
& =y; — 5 = 0.5354 — 0.463829579 = 0.015870421
& =y, — 7, = 04244 — 0.43728822 = —0.01288822
& =y; — 9, = 0.3444 — 0.349830576 = —0.005430576
& =y; — 9, = 0.2559 — 0.262372932 = —0.006472932

& =y; — 9, = 0.1724 — 0.174915288 = —0.002515288

& =y; — 9, = 0.1274 — 0.087457644 = 0.039942356

Una vez obtenido el coeficiente de proporcionalidad molar sera este el valor que se
empleara para modelar solo la parte que nos interesa de la recta, tomando como

base la curva de calibracion y la ley de Lambert-Beer.

I
A=—log10 (1—) =ebc=¢g4|Cy
0

Despejando y utilizando la absorbancia obtenida de manera experimental obtenemos

que:

A A 0.4797
c=—

== = =9.30794 % 10~°
be 4| 5153661992 «1 i

Calculando la disminucién de la concentracion inicial menos la concentracion final:
DCr = 1.6970 * 107> — 9.30794 * 107¢ = 7.6621 = 10~°

Al estimar la suma de cuadrados del error se sustituyendo en la expresion diecinueve

obtenemos que:

n

SCy = Z e = (—5.27356 * 10716)2 = 2.78104 * 10731

pe i=1 -
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Para calcular el cuadrado medio del error el cual nos servira para el analisis de

varianza sustituimos en la expresion veinte:

SCp  2.78104 * 10731

— —-32
=75 =309005x10

CME =

Sustituyendo en la expresion veintidés para la suma de cuadrados de la regresion

obtenemos que:
SCr = P71 * Sxy = 51536.61992 * 4.4605 = 10~* = 22.9876661
Para analizar la significancia del modelo se realiza la siguiente hipotesis:
Ho:f1 =10
Hy:B1 #0

Sustituyendo en la expresion veintitrés obtenemos que:

sC
. /1 _CMg _ 22.9876661 | .
0 SCry , CM: 3.09005 * 1032

n—

Comparacion del estadistico de prueba con respecto del valor critico obtenido en

tablas con distribucion F.
Hl:ﬁl ¢ O Si FO > F(0.05,1,9)'

Al realizar los calculos con StatPlus se cambié a la concentracidn como variable
dependiente, tomando el lugar de la variable independiente la absorbancia. Los datos

obtenidos para la regresion lineal y el analisis de varianza fueron los siguientes:
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3.1.1 Tabla7. Datos para laregresion.

Absorbancia (x;) Concentracion en molaridad. (y;) Concentracion en ppm (y;)
0.8657 0.000017 100
0.7747 0.0000153 90
0.6896 0.000013576 80
0.6044 0.000011879 70
0.5354 0.000010182 60
0.4797 0.000009 53.75793799
0.4244 0.000008485 50
0.3444 0.000006788 40
0.2559 0.000005091 30
0.1724 0.000003394 20
0.1274 0.000001697 10

Tabla 7. Los datos de la tabla siete fueron obtenidos a partir de la curva de calibracion y el resultado
obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; absorbancia. y ; Concentracion en partes por millén y

concentracion en molaridad.

Los datos fueron capturados realizando la regresion en StatPlus.

Para la modelacion que corresponde al tercer tratamiento la composicion del biofiltro
consta de fibra de agave y la difenilcarbazida. A partir de los datos obtenidos de
forma experimental se implementd la regresién lineal simple, tanto en Excel como en
StatPlus utilizando la concentracion en ppm y molaridad que se muestran en la

siguiente tabla.
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3.1.2 Tabla 8. Datos para laregresion.
Concentracién xi Absorbancia yi

100 0.8657

90 0.7747

80 0.6896

70 0.6044

60 0.5354

50 0.4244

40 0.3444

30 0.2559

20 0.1724

10 0.1274
4.16013 0.053

Tabla 8. Los datos de la tabla ocho fueron obtenidos a partir de la curva de calibracién y el resultado

obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; Concentracion en partes por millon. y ; absorbancia.

Sustituyendo en las expresiones anteriores con concentracion molar para x y y
obtenemos que:
100 +90 + 80 + 70 + 60 + 50

n
X
21;11 i _ +40+30+ 20;; 10 +4.16013 _ < 37519364

X =

n 0.8657 + 0.7747 + 0.6896 + 0.6009 + 0.5354
Yic1 Vi _ 10.4244 + 0.3444 + 0.2559 + 0.1724 + 0.1274 + 0.053

= 0.440663636
n 11

_')7:

Sustituyendo en las expresiones anteriores para Sy, Yy S, CONn concentraciones en

ppm obtenemos que:

n n 2 n
Sex= Y 1= (Zl—% = ) (x — 0)? = (55416013 — 50.37819364)" = 2537962394
i=1 i=1
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n
Sy = z(xi —X)(y; — 7) = (554.16013 — 50.37819364)(4.8473 — 0.440663636)
i=1

=2219.9838

Sustituyendo en las expresiones once y doce:

. Sy  42219.9838

=2 - —0.008747111
17 s, 253796.2394

Bo =¥ — B1% = 0.440663636 — (0.008747111 * 50.37819364) = 0

Para calcular la prediccién de y; se sustituye en la expresion diecisiete obteniendo

las siguientes estimaciones:

SECRETARIA DE
EDUCACION PUBLICA

9, = B, + (B, *x:) = 0+ (0.008747111 * 100) = 0.87471107
9, = By + (B, *x:) = 0+ (0.008747111  90) = 0.787239963

=B+ ([31 *x;) =0+ (0.008747111 * 80) = 0.699768856

)

9, = By + (B, *x:) = 0+ (0.008747111 * 70) = 0.612297749
9. = By + (B, *x:) = 0+ (0.008747111 * 60) = 0.524826642

=B+ (ﬁl *x;) = 0+ (0.008747111 * 50) = 0.437355535

)

9, = By + (B, *x:) = 0+ (0.008747111 * 40) = 0.349884428
9, = B, + (B, *x:) = 0+ (0.008747111 * 30) = 0.262413321
9, = By + (B, *x:) = 0+ (0.008747111 * 20) = 0.174942214

=B+ (:81 *x;) =0+ (0.008747111 x 10) = 0.087471107

y=B,+ (ﬁ1 *x;) =0+ (0.008747111 x 4.16013) = 0.036389118
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Sustituyendo en la expresion dieciocho encontramos que:

& =y; — ¥, = 0.8657 — 0.87471107 = —0.00901107
& =y;—y, =0.7747 — 0.787239963 = —0.012539963
&=y —y,=0.6896 — 0.699768856 = —0.010168856
& =y — 7, = 0.6044 — 0.612297749 = —0.007897749

g =y; — ¥, = 0.5354 - 0.524826642 = 0.010573358

& =y; — 9, = 0.4244 — 0.437355535 = —0.012955535
& =y; —y, = 0.3444 — 0.349884428 = —0.005484428
g =y; — ¥, =0.2559 — 0.262413321 = —0.006513321
g =y —y,=01724 - 0.174942214 = —0.002542214

g =y;—y =01274 - 0.087471107 = 0.039928893

g =y;—y, =0.053-0.036389118 = 0.016610882

Una vez obtenido el coeficiente de proporcionalidad molar sera este el valor que se
empleara para modelar solo la parte que nos interesa de la recta, tomando como

base la curva de calibracion y la ley de Lambert-Beer.

I
A =—log10 (1—) =ebc=¢g4|Cy
0

Despejando y utilizando la absorbancia obtenida de manera experimental obtenemos

que:

A A 0.053
be &,.| 0.008747111 %1

www.metropoli.edu.mx
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Calculando la disminucion de la concentracion inicial menos la concentracion final:
DCr = 100 — 6.059143624 = 93.94085638

Al estimar la suma de cuadrados del error se sustituyendo en la expresion diecinueve

obtenemos que:

n

SCg = Z e;2 =(2.22045 * 10716)2 = 493038 = 10732
i=1
Para calcular el cuadrado medio del error el cual nos servira para el analisis de

varianza sustituimos en la expresion veinte:

SCp 493038 % 10732

— -33
e 1-3 = 5.4782 * 10

CME -

Sustituyendo en la expresion veintidés para la suma de cuadrados de la regresion

obtenemos que:
SCr = B1 * Sxy = 0.008747111 % 2219.9838 = 19.41844404
Para analizar la significancia del modelo se realiza la siguiente hipoétesis:
Hy:f1 =0
Hy: 1 #0

Sustituyendo en la expresion veintitrés obtenemos que:

SCR/L cMp  19.41844404

= = = = 5.48076 * 1033
SCej _~ CM  54782+10° i

Fo

Comparacion del estadistico de prueba con respecto del valor critico obtenido en

tablas con distribucion F.
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Hl:ﬁl # 0 si FO > F(0.05,1,9)'

Al desarrollar los calculos con StatPlus se cambié a la concentracion como variable

dependiente, tomando el lugar de la variable independiente la absorbancia.

Evaluacion del biofiltro en concentracion molar que corresponde al segundo
tratamiento. A continuacion, se muestra una tabla que corresponde a la

concentracion y absorbancia.

3.1.3 Tabla 9. Datos paralaregresion

Concentracion en Molaridad x; Absorbancia y ;
0.000017 0.8657
0.0000153 0.7747

0.000013576 0.6896
0.000011879 0.6044
0.000010182 0.5354
0.000008485 0.4244
0.000006788 0.3444
0.000005091 0.2559
0.000003394 0.1724
0.000001697 0.1274
1.0314E-06 0.053

Tabla 9. Los datos de la tabla nueve fueron obtenidos a partir de la curva de calibracion y el resultado

obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; absorbancia. y ; Concentracion en molaridad.

Sustituyendo en las expresiones anteriores con concentracibn molar para x y y

obtenemos que:
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1.70 107 + 1.53 * 10> 4+ 1.3576 10> + 1.1879 x 10> + 1.0182 x 10>
_ +8.4850 x 10~° + 6.7880 » 10"° 4+ 5.0910 * 10~° 4 3.3940 * 10~° + 1.6970 * 10° + 9.9500 * 10”7
11

= 8.57545 % 107°

. 0.8657 + 0.7747 + 0.6896 + 0.6044 + 0.5354
= Di=1Yi _ 10.4244 + 0.3444 + 0.2559 + 0.1724 + 0.1274 + 0.053
n 11

= 0.440663636

Sustituyendo en las expresiones anteriores para S,, y S, con concentraciones en

molaridad obtenemos que:

n
Sx,c:lez iz Z(x—x)z (9.4330 * 1075 — 8.57545 * 1076)°

n
i=1

= 7.35384 % 107°

(x; — ) (y; — ¥) = (9.4330 1075 — 8.57545 % 1076)(4.8473 — 0.440663636)

Il
H.M:

=3.7789 x 10~*
Sustituyendo en las expresiones once y doce:

, Sy  3.7789%107*

=== = 51386.62144
Ar S.e 7.35384 % 10~°

A A

Bo =y — B1% = 0.440663636 — (51386.62144 * 8.57545 x 107%) = 0

Para calcular la prediccion de y; se sustituye en la expresion diecisiete obteniendo

las siguientes estimaciones:
9 =By + (B *x;) =0+ (51386.62144 + 1.6970 * 107°) = 0.872030966

9, = By + (B, *x:) = 0+ (51386.62144 * 1.5273 « 10~5) = 0.784827869
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=B+ (ﬁl * xi) =0 +(51386.62144 *1.3576 * 107°) = 0.697624773
9 =By + (B, *x) =0+ (51386.62144 * 1.1879  107°) = 0.610421676
9 =By + (B, *x) =0+ (51386.62144 x 1.0182 x 10~°) = 0.523218579
9 =By + (B, *x;) =0+ (51386.62144 + 8.4850 x 107°¢) = 0.436015483
9 =By + (B, *x;) =0+ (51386.62144 + 6.7880 x 107°¢) = 0.348812386
$=PBy+ (B, *x) =0+ (51386.62144 + 5.0910 » 10~°) = 0.26160929
9 =By + (B, *x:) =0+ (51386.62144 * 3.3940  107°¢) = 0.174406193
9 =By + (B, *x;) =0+ (51386.62144 + 1.6970 * 107¢) = 0.087203097
Y =By + (B, *x;) =0+ (51386.62144 x 9.9500 » 10~7) = 0.051129688
Sustituyendo en la expresion dieciocho encontramos que:

& =Yy;— ¥, = 08657 — 0.872030966 = —0.006330966

& =y;—y, =0.7747 — 0.784827869 = —0.010127869

g =y — ¥, =0.6896 — 0.697624773 = —0.008024773

g =Y —y,=0.6044 — 0.610421676 = —0.006021676

& =y; — ¥, = 0.5354 — 0.523218579 = 0.012181421

g =y, — 9, = 04244 — 0.436015483 = —0.011615483

& =y; —y, = 03444 — 0.348812386 = —0.004412386

g =y;—y, =0.2559 - 0.26160929 = —0.00570929

T secemiiabe Popocatépet! s/n SECRELAA O
EDUCACION Ulica Trer)CerritoF; 72480 A | o o pOn S BLICA
Puebla, Pue. México P%Bulé

+52(222) 582 5222




UNIVERSITIES

& =y; — 9, = 0.1724 — 0.174406193 = —0.002006193
& = y; — 9, = 0.1274 — 0.087203097 = 0.040196903
& = y;— 9, = 0.053 - 0.051129688 = 0.001870312

Una vez obtenido el coeficiente de proporcionalidad molar sera este el valor que se
empleara para modelar solo la parte que nos interesa de la recta, tomando como

base la curva de calibracion y la ley de Lambert-Beer.

I
A=—-log10 (1—) =ebc=¢g4|Cy
0

Despejando y utilizando la absorbancia obtenida de manera experimental obtenemos

que:

A4 0.053 .
= —_—= =] = 1. *
“Tbe g4l 51386.62144 1

Calculando la disminucién de la concentracion inicial menos la concentracion final:
DCr = 1.6970 * 107> — 1.0314 * 107° = 93.94085638

Al estimar la suma de cuadrados del error se sustituyendo en la expresion diecinueve

obtenemos que:

n
SCr = Z ;> =(2.22045 * 1071¢)% = 4.93038 x 10732

i=1

Para calcular el cuadrado medio del error el cual nos servira para el analisis de

varianza sustituimos en la expresion veinte:

SCg  4.93038 * 10732

CMg = = 5.4782 % 10733
Fon-2 11-2
SEP SN www.metropoli.edu.mx C‘\
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Sustituyendo en la expresion veintidds para la suma de cuadrados de la regresion

obtenemos que:
SCg = By * Sy, = 0.008747111 * 3.7789 * 10™* = 19.41844404
Para analizar la significancia del modelo se realiza la siguiente hipétesis:
Hy:5; =0
Hy:B1 #0

Sustituyendo en la expresion veintitrés obtenemos que:

; SCR/L My 1941844404 N
— — — = 1. *
"8Gy CMp 12326+10°%

Comparacion del estadistico de prueba con respecto del valor critico obtenido en

tablas con distribucion F.
Hl:ﬁl ¢ O Si FO > F(0.05,1,9)'

Al desarrollar los calculos con StatPlus se cambié a la concentracion como variable

dependiente, tomando el lugar de la variable independiente la absorbancia.

Al realizar los calculos con StatPlus se cambié a la concentracibn como variable
dependiente, tomando el lugar de la variable independiente la absorbancia. Los datos

obtenidos para la regresion lineal y el analisis de varianza fueron los siguientes:
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3.1.1 Tabla 10. Datos para la regresion

Absorbancia (x;) Concentracion en molaridad. (y;) Concentracion en ppm (y;)
0.8657 0.000017 100
0.7747 0.0000153 90
0.6896 0.000013576 80
0.6044 0.000011879 70
0.5354 0.000010182 60
0.4244 0.000008485 50
0.3444 0.000006788 40
0.2559 0.000005091 30
0.1724 0.000003394 20
0.1274 0.000001697 10
0.053 0.000000995 4.16013

Tabla diez. Los datos de la tabla diez fueron obtenidos a partir de la curva de calibracion y el resultado
obtenido al finalizar el primer tratamiento. x ; absorbancia. y ; Concentracion en partes por millén y

concentracion en molaridad.

Los datos fueron capturados realizando la regresion en StatPlus.
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A continuacion, se muestra la tabla 11 que contiene los resultados obtenidos en la

regresion lineal.

4.1.1 Tabla 11. Tabla de regresion lineal con una concentracion en ppm.
Tabla de regresion lineal con una concentracién en ppm
Xi Vi o il XiYi 2 €

100 0.8657 10000 0.74943649 86.57 0.870763758 -0.0050638
90 0.7747 8100 0.60016009 69.723 0.783687382 -0.0089874
80 0.6896 6400 0.47554816 55.168 0.696611007 -0.0070110
70 0.6044 4900 0.36529936 42.308 0.609534631 -0.0051346
69.594 0.6009 4843.324836 0.36108081 41.8190346 0.60599933 -0.0050993
60 0.5354 3600 0.28665316 32.124 0.522458255 0.0129417
50 0.4244 2500 0.18011536 21.22 0.435381879 -0.0109819
40 0.3444 1600 0.11861136 13.776 0.348305503 -0.0039055
30 0.2559 900 0.06548481 7.677 0.261229127 -0.0053291
20 0.1724 400 0.02972176 3.448 0.174152752 -0.0017528
10 0.1274 100 0.01623076 1.274 0.087076376 0.0403236

2i |y | 20 | Jmn | )3 2.

375.107034 5.3952 1.387778
619.594 5.3952 43343.32484 3.24834212 6 8*10®
x y Sxx Sxy B Bo Syy
56.32672 | 0.490472 317270.0205 2762.672354 | 0.00870763 24.0563496
727 727 758202952 0

Tabla 11. En la siguiente tabla se describe los resultados obtenidos en la regresion lineal simple

donde S, se representa como la solucion de xx. S,, se interpreta como la solucion de xy. B, es la

proporcién que disminuye o incrementa con respecto de la variable x. 8, se interpreta como la

interferencia que es eliminada por el blanco. S,,, se interpreta como variabilidad total observada en la

variable de respuesta.

O
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4.1.1 Tabla12. Analisis de varianza.
Fuente de | Suma de | Grados Cuadrado Fo VALOR-P
variacion cuadrados de medio.

libertad.

Regresion. 24.05634962 1 24.05634962 1.12417 = 1034 0
Error o] 2.13992 9 2.13992 % 10733
residual. * 10733
Total. 24.0563496 10

Tabla 12. Analisis de varianza para el modelo de regresion lineal.

Al desarrollar los calculos con StatPlus se cambié a la concentracion como variable

dependiente, tomando el lugar de la variable independiente la absorbancia.

4.1.2

Tabla 13. Resultados de la regresion.

Estadisticos de Regresion
R 0.99872
R-Cuadrado 0.99745
R-Cuadrado ajustado 0.99717
R2 Cuadrado Pronosticado 0.99544
N 11
yi = —1.67948 + 118.26592 * xi

Tabla 13. Muestra los estadisticos de regresion. R2 mide la proporcion de la variabilidad en los datos

de Y que son explicados en la regresién. R-Cuadrado Ajustado mide el ajuste en la variabilidad de Y.

N mide los datos totales de la muestra. yi =

obtenidos para el polinomio caracteristico en la regresion.

4.1.3 Tabla 14. Andlisis de varianza.

—1.67948 + 118.26592 * xi representa los resultados

ANOVA
d.f. SS MS F Valor p
Regresion 1 8422.08008 8422.08008 3518.56675 0
Residuo 9 21.5425 2.39361
Total 10 8443.62258

Tabla 14. Analisis de varianza en la regresion. d. f. Grados de libertad. SS suma de cuadrados. MS

cuadrados medios. F mide la distribucion F.

SEP

SECRETARIA DE
EDUCACION PUBLICA

www.metropoli.edu.mx
Popocatépetl| s/n
Tres Cerritos 72480
Puebla, Pue. México
+52(222) 582 5222

O

PUEBLA

‘ GOBIEANO DF PROGAI

50

£50




urP

COORDMACCN GENERAL OE UNVERSIADES
TECNOLOGICAS Y POLITECNICAS

UNIVERSITIES
4.1.4 Tabla 15. Residuos.
Residuos

Observacion Yi Y Predicha Residuo
1 100 100.70333 -0.70333

2 90 89.94113 0.05887

3 80 79.8767 0.1233

4 70 69.80044 0.19956

5 69.594 69.38651 0.20749
6 60 61.64009 -1.64009

7 50 48.51258 1.48742

8 40 39.0513 0.9487

9 30 28.58477 1.41523

10 20 18.70956 1.29044

11 10 13.3876 -3.3876
Minimo 10 13.3876 -3.3876
Maximo 100 100.70333 1.48742

Media 56.32673 56.32673 0

Tabla 15. Observaciones se refiere al nUmero de muestras. yi concentracion experimental en ppm. Y

predicha concentracion estimada mediante el modelo de regresion lineal. Residuos error existente

entre la concentracion experimental y la concentracién predicha.

Se muestran los graficos hechos en Excel y Statplus a partir de los datos obtenidos

de forma experimental y tedrica.
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Concetracion.

M Teorico

B Experimental

Teorico
R?=0.99199

\ Experimental
Absorbancia. R2=0.99141

Grafico 1. Se muestra el comportamiento de la parte experimental (linea roja) con respecto a la parte

tedrica (linea azul). Al calcular la variabilidad de Y que corresponden a los datos tedricos y

experimentales.
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Grafico en ppm. Tedrico vs Experimental
120
100
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0.8657|0.7747|0.6896|0.6044|0.6009 |0.5354|0.4244|0.3444(0.2559(0.1724(0.1274
H Teorico 100 90 80 70 |69.008, 60 50 40 30 20 10
B Experimental | 100 90 80 70 |69.594| 60 50 40 30 20 10

Grafico 2. Se evalué un rango de error correspondiente al mas menos cinco por ciento comparando la

parte tedrica y la experimental.
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Diagrama de dispersion (Y Predicha, yivs. xi)

120 =
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5, 60
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Xi

Grafico 3. Diagrama de dispersién entre la concentracion predicha y la concentraciéon experimental

contra la absorbancia.
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Residuos vs xi

Residuos
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Xi

Grafico 4. Evaluacién de los residuos contra xi (absorbancia) obtenidos mediante el software

StatPlus.

A continuacion, se muestra la tabla 16 que contiene los resultados obtenidos en la

regresion lineal.
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4.15 Tabla 16. Andlisis de regresion.
Xi Vi x;? i XiYi 2 €
1.697000*
10° 0.8657 2.87981*10°%° 0.74943649 1.46909*10° 0.875008783 -0.009308783
1.527300*
10° 0.7747 2.33265*10°1° 0.60016009 1.1832*10° 0.787507905 -0.012807905
1.357600*
10° 0.6896 1.84308*10°10 0.47554816 9.36201*10° 0.700007026 -0.010407026
1.187900*
10° 0.6044 1.41111*10%° 0.36529936 7.17967*10°® 0.612506148 -0.008106148
1.130000*
10° 0.6009 1.2769*101° 0.36108081 6.79017*10°® 0.582651694 0.018248306
1.018200*
10° 0.5354 1.03673*10°% 0.28665316 5.45144*10°® 0.52500527 0.01039473
8.485000*
10° 0.4244 7.19952*10° % 0.18011536 3.60103*10°® 0.437504391 -0.013104391
6.788000*
10°% 0.3444 4.60769*10! 0.11861136 2.33779*10°® 0.350003513 -0.005603513
5.091000*
10 0.2559 2.59183*101 0.06548481 1.30279*10°® 0.262502635 -0.006602635
3.394000*
10° 0.1724 1.15192*10 0.02972176 5.85126*1077 0.175001757 -0.002601757
1.697000*
10° 0.1274 2.87981*10%? 0.01623076 2.16198*1077 0.087500878 0.039899122
2r |y | ) 2. 21! 2.7 ).
1.04635*1 5.3952 1.387778
0+ 5.3952 1.23642*10° 3.24834212 6.33491*10°° 8*100-10)
x y Sxx Sxy B Bo Syy
9.51227*1 | 0.490472 9.04833*10°° 4.66551 51562.09681 24.0563496
0 727 *10* 0
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En la tabla 16 se describen los resultados obtenidos en la regresion lineal simple donde S,, se
interpreta como la solucién de xy. B, es la proporcion que disminuye o incrementa con respecto de la
variable x. B, se interpreta como la interferencia que es eliminada por el blanco. S,, se interpreta

como variabilidad total observada en la variable de respuesta.

4.1.6 Tablal7. Analisis de varianza.

Fuente de Suma de Grados Cuadrado Fo VALOR-P
variacion cuadrados de medio.
libertad.
Regresion. 24.05634962 1 24.05634962 1.12417 = 1034 0.000
Error o 2.13992 9 2.13992 % 10733
residual. * 10733
Total. 24.0563496 10

Tabla 17. Analisis de varianza para el modelo de regresion lineal.

Al desarrollar los calculos con StatPlus se cambié a la concentracion como variable

dependiente, tomando el lugar de la variable independiente la absorbancia.

Los datos obtenidos para la regresion lineal y el analisis de varianza fueron los

siguientes:

4.1.7 Tabla 18. Estadisticos de laregresion.

Estadisticos de Regresién

R 0.99831
R-Cuadrado 0.99662
R-Cuadrado Ajustado 0.99624
N 11

yi mol = - 2.85498E-7 + 0.00002 * xi

Tabla 18. Muestra los estadisticos de regresion. R2 mide la proporcion de la variabilidad en los datos
de Y que son explicados en la regresion. R-Cuadrado Ajustado mide el ajuste en la variabilidad de Y.
N mide los datos totales de la muestra. yi = —2.85498 « 1077 + 0.00002 * xi representa los

resultados obtenidos para el polinomio caracteristico en la regresion.
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4.1.8 Tabla 19. Andlisis de varianza.

ANOVA
d.f. SS MS F Valor p
Regresion 1 2.40E-10 2.40E-10 2,651.04 1.97E-12
Residuo 9 0 0
Total 10 2.41E-10

Tabla 19. Andlisis de varianza en la regresion. d. f. Grados de libertad. SS suma de cuadrados. MS

cuadrados medios. F mide la distribucion F.

419 Tabla 20. Residuos.

Residuos
Observacion yi mol Y Predicha Residuo
1 0.00002 0.00002 -3.79*108
2 0.00002 0.00002 8.30*10°8
3 0.00001 0.00001 8.59*108
4 0.00001 0.00001 9.09*10°8
5 0.00001 0.00001 -4.18*107
6 0.00001 0.00001 -2.28*107
7 8.49*10¢ 8.19E-06 2.93*107
8 6.79*10¢ 6.59E-06 1.94*107
9 5.09*10¢ 4.83E-06 2.65*107
10 3.39*10¢ 3.16E-06 2.36*107
11 1.70*106 2.26E-06 -5.62*107

En la tabla 20 las observaciones se refieren al nimero de muestras en el tratamiento. yi concentracion
experimental molar. Y predicha concentracion estimada mediante el modelo de regresion lineal.

Residuos error existente entre la concentracion experimental y la concentracion predicha.

A continuacion, se muestran los datos para realizar las graficas el comportamiento de
la recta y el porcentaje de error que existe entre la parte tedrica y experimental,

tomando como base la curva de la calibracion obtenida de forma experimental.
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Grafico 5. Se muestra el comportamiento de la parte experimental (linea roja) con respecto a la parte

tedrica (linea azul). Al calcular la variabilidad de Y que corresponden a los datos tedricos y
experimentales.
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Grafico en ppm. Tedrico vs Experimental
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Grafico 6. Se evalud un rango de error correspondiente al mas menos cinco por ciento comparando la

parte tedrica y experimental.
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Grafico 7. Diagrama de dispersién entre la concentracion predicha y la concentraciéon experimental

contra la absorbancia
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Grafico 8. Evaluacion de los residuos contra xi (absorbancia) obtenidos mediante el software

StatPlus.
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A continuacion, se muestra la tabla 21 que contiene los resultados obtenidos en la

regresion lineal.

4.1.10 Tabla 21. Regresién lineal

Tabla de regresion lineal con una concentracidon en ppm

Xi Vi o it XiYi 2 €;

100 0.8657 10000 0.74943649 86.57 0.873528888 -0.007828888

90 0.7747 8100 0.60016009 69.723 0.786175999 -0.011475999

80 0.6896 6400 0.47554816 55.168 0.69882311 -0.00922311

70 0.6044 4900 0.36529936 42.308 0.611470221 -0.007070221

60 0.5354 3600 0.28665316 32.124 0.524117333 0.011282667
53.75793 25.7876828

799 0.4797 2889.915897 0.23011209 5 0.469591118 0.010108882

50 0.4244 2500 0.18011536 21.22 0.436764444 -0.012364444

40 0.3444 1600 0.11861136 13.776 0.349411555 -0.005011555

30 0.2559 900 0.06548481 7.677 0.262058666 -0.006158666

20 0.1724 400 0.02972176 3.448 0.174705778 -0.002305778

10 0.1274 100 0.01623076 1.274 0.087352889 0.040047111

2E | Q| Q¥ 2V | i | )3 2.
603.7579 359.075682 5.274 -1.94289
38 5.274 41389.9159 3.1173734 9 *10(-16)

x )7 Sxx Sxy ﬁl ﬁo Syy

54.88708 | 0.479454 301259.213 2631.586252 | 0.00873528 22.98766612
527 545 9 0

SEP

Tabla 21. En la presente tabla se describe los resultados obtenidos en la regresion lineal simple donde

S.x S€ representa como la solucion de xx. S,, se interpreta como la solucion de xy. B, es la

proporcién que disminuye o incrementa con respecto de la variable x. B, se interpreta como la

interferencia que es eliminada por el blanco. S, se interpreta como variabilidad total observada en la

variable de respuesta.
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4.1.11 Tabla 22. Andlisis de varianza.

UNIVERSITIES

Fuente de | Suma de | Grados Cuadrado Fo VALOR-P
variacion cuadrados de medio.

libertad.
Regresion. | 22.98766612 1 22.98766612 5.48076*10% 0
Error o] 9
residual. 3.77482*103
Total. 22.98766612 10 4.19425*10%

Tabla 22. Anélisis de varianza para el modelo de regresion lineal.

Los datos obtenidos para la regresion lineal y el analisis de varianza fueron los

siguientes:

4.1.12 Tabla 23. Estadisticos de la regresién

Estadisticos de Regresion

R 0.99861
R-Cuadrado 0.99722
R-Cuadrado Ajustado 0.99691
N 11

yi =-1.79527 + 118.22258 * xi

Tabla 23. Muestra los estadisticos de regresion. R? mide la proporcion de la variabilidad en los datos
de Y que son explicados en la regresion. R-Cuadrado Ajustado mide el ajuste en la variabilidad de Y.

N mide los datos totales de la muestra. yi = — 1.79527 4+ 118.22258 * xi representa el resultado para

el polinomio caracteristico en la ecuacion.
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4.1.13 Tabla 24. Andlisis de varianza.
ANOVA
d.f. SS MS F Valor p
Regresion 1 8,228.43 8,228.43 3,224.09 0
Residuo 9 22.96955 2.55217
Total 10 8,251.40

Tabla 24. Analisis de varianza en la regresion. d. f. Grados de libertad. SS suma de cuadrados. MS

cuadrados medios. F mide la distribucion F.

4.1.14 Tabla 25. Residuos.

Residuos

Observacion yi Y Predicha Residuo
1 100 100.55002 -0.55002
2 90 89.79176 0.20824
3 80 79.73102 0.26898
4 70 69.65846 0.34154
5 60 61.5011 -1.5011
6 53.75794 54.9161 -1.15817
7 50 48.37839 1.62161
8 40 38.92059 1.07941
9 30 28.45789 1.54211

10 20 18.5863 1.4137
11 10 13.26629 -3.26629

Tabla 25. Observaciones se refiere al numero de muestras en el tratamiento. yi concentracion

experimental molar. Y predicha concentracion estimada mediante el modelo de regresién lineal.

Residuos error existente entre la concentracion experimental y la concentracion predicha.

Se muestran los graficos hechos en Excel y Statplus a partir de los datos obtenidos

de forma experimental y tedrica.
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Grafico en ppm. Tedrico vs Experimental
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Grafico 9. Se muestra el comportamiento de la parte experimental (linea roja) con respecto a la parte

tedrica (linea azul). Al calcular la variabilidad de Y que corresponden a los datos tedricos y
experimentales.

SEP

www.metropoli.edu.mx @
SECRETARIA DE Popocat_épetl s/n i EDUCACION PUBLICA
EDUCACION PUBLICA Tres Cerritos 72480 A GOBIEANO DF PROGRESO
Puebla, Pue. México 25%
+52(222) 582 5222




urP

COORDNACN GENERML OE NERSDADES
TECNOLOGICAS Y POLITECNICAS

)
B :(I,A:T =
31S
-

| M-
UNIVERSITIES

Grafico en ppm. Tedrico vs Experimental
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Grafico 10. Se evalué un rango de error correspondiente al mas menos cinco por ciento comparando

la parte tedrica y experimental.
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Diagrama de dispersion (Y Predicha, yi vs. xi)
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Grafico 11. Diagrama de dispersion entre la concentracion predicha y la concentracién experimental

contra la absorbancia.

S E P www.metropoli.edu.mx -
SEC Popocatépet! s/n - SECRETARIAL
EDUCACION rUich Tres Cerritos 72480 A S aruion PURLICA
Puebla, Pue. México ng%fl-é

+52(222) 582 5222




urP

COORDNACN GENERML OE NERSDADES
TECNOLOGICAS Y POLITECNICAS

0.9

2y &
T
UNIVERSITIES
Residuos vs xi
2-
]
2 [ |
1 ]
" "
|:|._
b=
T .-
" [
¢ "
-2 =
.3 -
-4 I | | | | | | 1
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
Xi

Grafico 12. Evaluacion de los residuos contra xi (absorbancia) obtenidos mediante el software

StatPlus.
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A continuacion, se muestra la tabla 26 que contiene los resultados obtenidos en la

regresion lineal.

4.1.15 Tabla 26. Regresion lineal.

Tabla de regresion lineal con una concentracidon en molar.

Xi Vi i it XiYi 2 €
1.697*10° 0.8657 2.87981*10°1° 0.74943649 1.46909*10° 0.87457644 -0.00887644
1.5273*10° 0.7747 2.33265*10°1° 0.60016009 1.183210° 0.787118796 -0.012418796
1.3576*10° 0.6896 1.84308*10°1° 0.47554816 9.36201*10° 0.699661152 -0.010061152
1.1879*10° 0.6044 1.41111*10%© 0.36529936 7.17967*10°® 0.612203508 -0.007803508
1.0182*10° 0.5354 1.03673*10°1° 0.28665316 5.45144*10°® 0.524745864 0.010654136
9.00*10° 0.4797 8.1*101! 0.23011209 4.3173*10°® 0.463829579 0.015870421
8.485*10° 0.4244 7.19952*101 0.18011536 3.60103*10°® 0.43728822 -0.01288822
6.788*10° 0.3444 4.60769*10* 0.11861136 2.33779*10°® 0.349830576 -0.005430576
5.091*10° 0.2559 2.59183*101 0.06548481 1.30279*10°® 0.262372932 -0.006472932
3.394*10° 0.1724 1.15192*10% 0.02972176 5.85126*1077 0.174915288 -0.002515288
1.697*10° 0.1274 2.87981*10%? 0.01623076 2.16198*1077 0.087457644 0.039942356

2A |y | ) 2 2, 2.5 2.
1.02*10* 5.274 1.18973*10° 3.1173734 6.08763*10°° 5.274 -5.27356*10°1¢
x )7 Sxx Sxy Bl ﬁo Syy
0.479454 | 8.65492*10° 4.4605*10* 51536.61992 22.98766612
9.30318*10°® 545 0

Tabla 26. Se describe los resultados obtenidos en la regresion lineal simple donde S, se interpreta

como la solucidon de xy. f5; es la proporcidon que disminuye o incrementa con respecto de la variable x.

Bo se interpreta como la interferencia que es eliminada por el blanco. S,, se interpreta como

variabilidad total observada en la variable de respuesta.
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4.1.16 Tabla 27. Analisis dé varianza
FUENTE DE | SUMDEC GRDOS DE | CUDRDO M FO VALOR-P
\Y L
SCR 22.98766612 1 22.98766612 7.43926*10%2 0.000
SCE 2.78104E-31 9 3.09005*10-32
SYY 22.98766612 10

Tabla 27. Analisis de varianza para el modelo de regresion lineal.

Los datos obtenidos para la regresion lineal y el anadlisis de varianza fueron los

siguientes:

4.1.17 Tabla 28. Estadisticos de regresion.

Estadisticos de Regresién

R 0.99848
R-Cuadrado 0.99696
R-Cuadrado Ajustado | 0.99662
N 11

yi mol = - 3.15789*10-7 + 0.00002 * xi

Tabla 28. Muestra los estadisticos de regresion. R2 mide la proporcion de la variabilidad en los datos
de Y que son explicados en la regresién. R-Cuadrado Ajustado mide el ajuste en la variabilidad de Y.
N mide los datos totales de la muestra. yi = —3.15789 x 10~7 + 0.00002 * xi representa los

resultados obtenidos para el polinomio caracteristico en la regresion.

4.1.18 Tabla 29. Anélisis de varianza.

ANOVA
d.f. SS MS F Valor p
Regresion | 1 2.37100 237107 | 294806 | 1.23107
Residuo 9 0 0
Total 10 2.38*100
SEP sowmeropotedum O ...
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Tabla 29. Analisis de varianza en la regresion. d. f. Grados de libertad. SS suma de cuadrados. MS

cuadrados medios. F mide la distribucion F.

4.1.19 Tabla 30.

Residuos

Observacion yi mol Y Predicha Residuo

1 0.00002 0.00002 -8.22*108
2 0.00002 0.00002 4.65*108

3 0.00001 0.00001 5.68*108

4 0.00001 0.00001 6.91*108

5 0.00001 0.00001 -2.44*107
6 9.00*10¢ 9.31*10¢ -3.08*107
7 8.49*10¢ 8.20*10¢ 2.86*107

8 6.79*10° 6.59*10¢ 1.94*107

9 5.09*10¢ 4.82*106 2.73*107

10 3.39*10¢ 3.14*10¢ 2.51*107

11 1.70*106 2.24*10¢ -5.43*107

Tabla 30. Observaciones se refiere al numero de muestras en el tratamiento. yi concentracion
experimental molar. Y predicha concentracion estimada mediante el modelo de regresién lineal.

Residuos error existente entre la concentracion experimental y la concentracion predicha.

A continuacion, se muestran las graficos hechos en Excel y Statplus a partir de los

datos obtenidos de forma experimental y tedrica.
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Grafico en molaridad. Tedrico vs Experimental
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Graficol3. Se muestra el comportamiento de la parte experimental (linea roja) con respecto a la parte

tedrica (linea azul). Al calcular la variabilidad de Y que corresponden a los datos tedricos y
experimentales.
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Grafico en molaridad. Tedrico vs Experimental
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Grafico 14. Se evalud un rango de error entre ambas concentraciones el cual corresponde al mas

menos cinco por ciento comparando la parte tedrica y experimental.
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Grafico 15. Diagrama de dispersion entre la concentracion predicha y la concentracion experimental

contra la absorbancia.
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Residuos vs xi

0.0000003 =
0.0000002 - n
0.0000001

0.0000000

-ﬂ.ﬂﬂglﬂﬂll i L
=

-ﬂ.ﬂﬂﬁ]ﬂﬂli -
[+

0.0000003 - "

0.0000004 4

0.0000005 =

-I::I.EIDI:I'I]CIHE- 1 | | | | | | 1
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
Xi

Grafico 16. Evaluaciéon de los residuos contra xi (absorbancia) obtenidos mediante el software

StatPlus.
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A continuacion, se muestra la tabla 31 que contiene los resultados obtenidos en la

regresion lineal.

4.1.20 Tabla 31. Tabla de regresion.

Tabla de regresion lineal con una concentracién en ppm
Xi Vi ;2 il XiYi 2 €;
100 0.8657 10000 0.74943649 86.57 0.87471107 -0.00901107
90 0.7747 8100 0.60016009 69.723 0.787239963 -0.012539963
80 0.6896 6400 0.47554816 55.168 0.699768856 -0.010168856
70 0.6044 4900 0.36529936 42.308 0.612297749 -0.007897749
60 0.5354 3600 0.28665316 32.124 0.524826642 0.010573358
50 0.4244 2500 0.18011536 21.22 0.437355535 -0.012955535
40 0.3444 1600 0.11861136 13.776 0.349884428 -0.005484428
30 0.2559 900 0.06548481 7.677 0.262413321 -0.006513321
20 0.1724 400 0.02972176 3.448 0.174942214 -0.002542214
10 0.1274 100 0.01623076 1.274 0.087471107 0.039928893
4.16013 0.053 17.30668162 0.002809 0.2204868 0.036389118 0.016610882
2 [ Qn | ) ¥ | prn | )3 ).
333.508486
554.16013 4.8473 38517.30668 2.89007031 9 4.8473 2.22045*10°1®
x y Sxx Sxy B Bo Syy
50.378193 | 0.440663 253796.2394 2219.9838 | 0.00874711 19.41844404
64 636 1 0

Tabla 31. En la siguiente tabla se describe los resultados obtenidos en la regresion

donde S,,,, se interpreta como variabilidad total observada en la variable de respuesta.
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4.1.21 Tabla 32. Andlisis de varianza

Fuente  de | Suma de | Grados Cuadrado Fo VALOR-P
variacion cuadrados de medio.

libertad.
Regresion. 19.41844404 1 19.41844404 5.48076*1033 0.000
Error o] 9
residual. 4.93038*10*
Total. 19.41844404 5.4782*103%

Tabla treinta y dos. Analisis de varianza para el modelo de regresion lineal.

Los datos obtenidos para la regresion lineal y el analisis de varianza fueron los

siguientes:

4.1.22 Tabla 33. Estadisticos de regresién

Estadisticos de Regresién

R 0.99898

R-Cuadrado 0.99796

R-Cuadrado Ajustado 0.99773
N 11

yi =-1.81494 + 118.44212 * xi

Tabla 33. Muestra los estadisticos de regresion. R2 mide la proporcion de la variabilidad en los datos
de Y que son explicados en la regresién. R-Cuadrado Ajustado mide el ajuste en la variabilidad de Y.
N mide los datos totales de la muestra. yi = —1.79527 + 118.22258 * xi representa los resultados

obtenidos para el polinomio caracteristico en la regresion.
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4.1.23 Tabla 34. Analisis de varianza
ANOVA
d.f. SS MS F Valor p
Regresion 1 10,578.10 10,578.10 4,402.88 0
Residuo 9 21.62287 2.40254
Total 10 10,599.72

Tabla 34. Analisis de varianza en la regresion. d.

cuadrados medios. F mide la distribucion F.

4.1.24 Tabla 35. Residuos.

f. Grados de libertad. SS suma de cuadrados. MS

Residuos.

Observacion yi Y Predicha Residuo
1 100 100.7204 -0.7204
2 90 89.94217 0.05783
3 80 79.86274 0.13726
4 70 69.77148 0.22852
5 60 61.59897 -1.59897
6 50 48.45189 1.54811
7 40 38.97652 1.02348
8 30 28.4944 1.5056

9 20 18.60448 1.39552
10 10 13.27458 -3.27458
11 4.16013 4.46249 -0.30236

Tabla 35. Observaciones se refiere al numero de muestras en el tratamiento. yi concentracion

experimental molar. Y predicha concentracion estimada mediante el modelo de regresion lineal.

Residuos error existente entre la concentracién experimental y la concentracién predicha.

A continuacion, se muestran las graficos hechos en Excel y Statplus a partir de los

datos obtenidos de forma experimental y tedrica.
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Grafico en ppm. Teorico vs Experimental
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Grafico 17. Se muestra el comportamiento de la parte experimental (linea roja) con respecto a la

parte tedrica (linea azul). Al calcular la variabilidad de Y que corresponden a los datos tedricos y
experimentales.
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Grafico en ppm. Tedrico vs Experimental
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Grafico 18. Se evalud un rango de error entre ambas concentraciones el cual corresponde al mas

menos cinco por ciento comparando la parte tedrica y experimental.
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Diagrama de dispersion (Y Predicha, yivs. xi)
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ma de dispersion entre la concentracion predicha y la concentraciéon experimental

contra la absorbancia.
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Grafico 20. Evaluacion de los residuos contra xi (absorbancia) obtenidos mediante el software

StatPlus.
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A continuacion, se muestra la tabla 33 que contiene los resultados obtenidos en la

regresion lineal.

4.1.25 Tabla 33. Regresioén lineal.

Tabla de regresion lineal con una concentracion en molar.

Xi Vi i 03 XiYi 2 €
1.6970*10° 0.8657 2.87981*10°1° 0.74943649 1.46909*10° 0.872030966 -0.006330966
1.5273*10° 0.7747 2.33265*10°1° 0.60016009 1.1832*10° 0.784827869 -0.010127869
1.3576*10° 0.6896 1.84308*10°1° 0.47554816 9.36201*10°® 0.697624773 -0.008024773
1.1879*10° 0.6044 1.41111*10%© 0.36529936 7.17967*10°® 0.610421676 -0.006021676
1.0182*10° 0.5354 1.03673*10°%° 0.28665316 5.45144*10° 0.523218579 0.012181421
8.4850*10°° 0.4244 7.19952*10° 1 0.18011536 3.60103*10°® 0.436015483 -0.011615483
6.7880*10°° 0.3444 4.60769*10! 0.11861136 2.33779*10°® 0.348812386 -0.004412386
5.0910*10° 0.2559 2.59183*10 %! 0.06548481 1.30279*10° 0.26160929 -0.00570929
3.3940*10°® 0.1724 1.15192*10% 0.02972176 5.85126*1077 0.174406193 -0.002006193
1.6970*10° 0.1274 2.87981*10°12 0.01623076 2.16198*1077 0.087203097 0.040196903
9.9500*10”7 0.053 9.90025*10°13 0.002809 5.2735*10°% 0.051129688 0.001870312

25 |y | ¥ 2 2, 2.5 2.
9.4330*10° 4.8473 1.10972*10° 2.89007031 5.66117*10° 4.8473 -3.33067*10°1°

x )7 Sxx Sxy Bl ﬁo Syy

0.440663 | 7.35384*10° 3.7789*10* | 51386.62144 0 19.41844404
8.57545*10°® 636

Tabla 33. Se describen los resultados obtenidos en la regresion lineal simple donde S,, se representa

como la solucion de xx. Sy, se interpreta como la solucion de xy. B, es la proporcién que disminuye o

incrementa con respecto de la variable x. 8, se interpreta como la interferencia que es eliminada por el

blanco. S, se interpreta como variabilidad total observada en la variable de respuesta.
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4.1.26 Tabla 34. Analisis de varianza
Fuente  de | Suma de | Grados Cuadrado Fo VALOR-P
variacion cuadrados de medio.
libertad.
Regresion. 19.41844404 1 19.41844404 1.57541*1033 0
Error o] 9
residual. 1.10934*103!
Total. 19.41844404 1.2326*10°3?

Tabla 34. Analisis de varianza para el modelo de regresion lineal.

Los datos obtenidos para la regresion lineal y el anadlisis de varianza fueron los

siguientes:

4.1.27 Tabla 35. Estadisticos de regresién.

Estadisticos de Regresion

R 0.99892
R-Cuadrado 0.99783
R-Cuadrado Ajustado 0.99759
N 11

yi mol = - 2.16241E-7 + 0.00002 * xi

Tabla 35. Muestra los estadisticos de regresion. R2 mide la proporcion de la variabilidad en los datos
de Y que son explicados en la regresion. R-Cuadrado Ajustado mide el ajuste en la variabilidad de Y.
N mide los datos totales de la muestra. yi = —1.79527 + 118.22258 * xi representa los resultados

obtenidos para el polinomio caracteristico en la regresion.

4.1.28 Tabla 36. Analisis de varianza
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ANOVA
d.f. SS MS F Valor p
Regresion 1 3.00E-10 3.00E-10 4,140.96 0
Residuo 9 0 0
Total 10 3.01E-10
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Tabla 36. Analisis de varianza en la regresion. d. f. Grados de libertad. SS suma de cuadrados. MS

cuadrados medios. F mide la distribucion F.

4.1.29 Tabla 37. Residuos

Residuos

Observacion yi mol Y Predicha Residuo

1 0.00002 0.00002 -8.54E-08
2 0.00002 0.00002 3.32E-08
3 0.00001 0.00001 3.40E-08
4 0.00001 0.00001 3.68E-08
5 0.00001 0.00001 -2.84E-07
6 8.49E-06 8.25E-06 2.34E-07
7 6.79E-06 6.65E-06 1.33E-07
8 5.09E-06 4.89E-06 2.02E-07
9 3.39E-06 3.22E-06 1.71E-07
10 1.70E-06 2.33E-06 -6.29E-07
11 9.95E-07 8.41E-07 1.54E-07

Tabla 37. Observaciones se refiere al numero de muestras en el tratamiento. yi concentracion

experimental molar. Y predicha concentracion estimada mediante el modelo de regresién lineal.

Residuos error existente entre la concentracién experimental y la concentracion predicha.

A continuacion, se muestran las graficos hechos en Excel y Statplus a partir de los

datos obtenidos de forma experimental y tedrica.
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Grafico en molaridad. Tedrico vs Experimental
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Grafico 21. Se muestra el comportamiento de la parte experimental (linea roja) con respecto a la

parte tedrica (linea azul). Al calcular la variabilidad de Y que corresponden a los datos tedricos y
experimentales.
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Grafico en molaridad. Tedrico vs Experimental
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Grafico 22. Se evalud un rango de error entre ambas concentraciones el cual corresponde al mas

menos cinco por ciento comparando la parte tedrica y experimental.
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Diagrama de dispersion (Y Predicha, yi mol vs. xi)
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Grafico 23. Diagrama de dispersion entre la concentracion predicha y la concentracion experimental

contra la absorbancia.
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Residuos vs xi
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Grafico 24. Evaluacion de los residuos contra xi (absorbancia) obtenidos mediante el software
StatPlus.
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A continuacién, se muestran los resultados obtenidos de forma experimental junto

con los valores predichos por el modelo elaborado manual y con el software de
StatPlus.

4.1.30 Tabla 38. Resultados del modelo te6rico manual

Teorico Manual Primer Segundo Tercer
tratamiento tratamiento tratamiento.
Concentracion molar. 0.00001165 0.00000931 0.000001031
Concentracion en ppm. 69.00838423 54.91518446 6.059143624
Disminucién de cromo. 30.99161577 45.08481554 93.94085638

Tabla 38. Muestra los resultados predichos para la concentracion molar, en ppm y la disminucién de

cromo mediante el modelo de regresion lineal.

4.1.1

Tabla 39. Resultados del modelo teérico manual.

Tedrico StatPlus Primer Segundo Tercer
tratamiento tratamiento tratamiento.
Concentracion molar. 0.0000117 8.19866E-06 8.41E-07
Concentracion en ppm. 69.3865 54.91610354 4.462491141
Disminucion de cromo. 30.6135 45.08389646 95.53750886

Tabla 39. Muestra los resultados predichos para la concentracion molar, en ppm y la disminucion de

cromo utilizando StatPlus mediante el modelo de regresion lineal.

Tabla 40.

4.1.1

Tabla 40. Resultados del modelo experimental.

Experimental

Primer

tratamiento

Segundo

tratamiento

Tercer

tratamiento.

Concentracion molar. 0.0000113 0.000008485 9.95E-07
Concentracion en ppm. 69.594 53.75793799 4.16013
Disminucién de cromo. 30 46 96

cromo utilizando StatPlus mediante el modelo de regresion lineal.
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5 Conclusionesist:
Se puede observar como la condicion para todos los tratamientos y concentraciones
en B, se cumple de manera matematica para el modelo realizado de forma manual
obteniendo el valor esperado de cero por lo tanto se confirma la eliminacion de

interferencias, resueltas previamente por la curva de calibracién obteniendo que:

Bo=To=0
Con respecto a los calculos realizados en el software de StatPlus la mayoria de los
valores asignado para 8, son negativos matematicamente representa que la recta se
inicia de izquierda bajo el cero, esto podria representar el parte del error con el que

cuenta la prediccién del modelo.

Una vez estimado el valor de 8, analizaremos la variable ; la cual matematicamente
se interpreta como la pendiente de la linea, es decir, es la cantidad en que decrece o
incrementa la variable Y por cada unidad que aumenta la variable X, interpretandolo

en la ley de Lamber-Beer corresponde al coeficiente de proporcionalidad molar.

El analisis de varianza que se aplico al modelo de regresion en el software de
StatPlus junto con el elaborado de forma manual rechaza la hipotesis de Hy: 5; = 0
debido a que el valor del estadistico de prueba es mayor que el valor critico, el cual
se obtiene en tablas. Esto permite probar la significancia de la regresion por lo cual
se deduce que efectivamente hay una relacién causa y efecto entre X y Y, que a su
vez respalda al modelo mediante la calibracion univariante el cual al vincularlo con la
ley de Lambert-Beer reafirma el nexo que existente entre la absorbancia a una
longitud de onda (r;) junto con la concentracion del analito de interés (C4). Este
soporte tedrico brinda la confianza necesaria para probar que las predicciones
hechas por el modelo son las mas cercanas a la realidad.
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Referente a los graficos tanto los elaborados en Excel y StatPlus se ajusta a los
resultados obtenidos de forma experimental, sin embargo, en el grafico dieciocho
observamos el porcentaje de error del mas menos cinco por ciento de error no se
ajusta con respecto del resultado obtenido de forma experimental. Por otra parte se
muestra en los graficos de linea en 3D fueron empleados para comparar el
comportamiento entre la parte experimental y la tedrica, se tomd esta decision debido
a que el diagrama de dispersidon no se aprecia del todo la tendencia que siguen
ambas lineas, en este tipo de graficos se calcul6é la proporcién de la variabilidad

observada la cual muestra un ajuste cercano a la realidad.

Se puede observar en los graficos que evaluan la concentracién pronosticada contra
la obtenida de forma experimental como el modelo de regresion se ajusta a la
realidad dado que todos los puntos se encuentran cerca de la recta. Los graficos de
residuos son de los mas importantes dado que permite una mayor fiabilidad al

modelo debido a que muestra un buen ajuste verificando el ajuste del mismo.

La concentracion obtenida a partir de la modelacion se aproxima a la generada de
manera experimental, en el caso de la modelacion elaborada de forma manual se
presenta resultados cércanos a la realidad, sin embargo, al modelizar el tercer
tratamiento con una concentracion en ppm se obtuvo la mayor diferencia con
respecto a los resultados experimentales, aunque al aplicar el analisis de varianza
este tratamiento fue validado. El polinomio caracteristico de este tratamiento predice
la absorbancia, sin embargo, es la constante de proporcionalidad la expresion que
fue utilizada para calcular la concentracion. Cabe resaltar que en caso del software
StatPlus la variable dependiente fue la concentracién por lo que al sustituir x ;
(absorbancia) es capas de predecir la concentracién en cual se aplique el polinomio
caracteristico para ese tratamiento tomando como limite superior e inferior las

concentraciones obtenidas en la curva de calibracion.
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Si bien las predicciones de ambos modelos fueron validadas mediante el analisis de
varianza existe una mayor aproximacion a los resultados experimentales por parte de
la modelacion realizada con el software StatPlus debido al numero de cifras
significativas que tome el programa estadistico. Con estas predicciones se logra
validar los resultados experimentales dando una mayor solides al biofiltro, en caso de
aplicarlo a mayor escala este modelo servira como referencia para evaluar las futuras

concentraciones permite ahorrar recursos en este proceso.
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