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RESUMEN

El trabajo de investigacion pretende innovar en la generacion de nuevos
conocimientos en el &rea de la fisicoquimica orgénica, teniendo como objetivo la
determinacion de las propiedades fotofisicas y fotoquimicas de los colorantes
organicos encontrados en la bodega de reactivos de la Facultad de Quimica y
Farmacia de la Universidad de EI Salvador, siendo estos colorantes
pararosanilina (PA) y sus derivados: fucsina (FU), neofucsina (NF) y fucsina acida
(FA) con el fin de poder ser utilizados potencialmente como fotocatalizadores;
dicha investigacion se llevo a cabo en un periodo comprendido de septiembre a
diciembre del afio 2022, en los laboratorios de fisicoquimica y de quimica
organica de la Facultad de Quimica y Farmacia y el laboratorio A nivel 1 del
Centro de Investigacion y Desarrollo en Salud de la Universidad de El Salvador.

Se realizaron pruebas de solubilidad a cada colorante en estudio, resultando
como mejores solventes dimetilformamida (DMF), dimetilsulfoxido (DMSO) y
etanol 90° (EtOH 90°), se identificaron los maximos de absorcion de cada
colorante en los solventes antes mencionados con ayuda de un
espectrofotometro UV-Visible; posterior a ello se realizaron curvas de calibracion
para identificar por medio del método de la linea recta los coeficientes de
extincion molar (€) y conocer como este coeficiente de extincidn varia para cada
colorante pudiendo influenciar asi los resultados obtenidos para la obtencion de
oxigeno singlete y la generacion de nanoparticulas de plata. Se identificaron
efectos de tipo solvatocrémicos con agregados de acido clorhidrico (HCI), &cido
acético (CHsCOOH) y de las bases hidroxido de sodio (NaOH) y trietilamina
(TEA).

Se llevé a cabo la oxidacion del 9,10-dimetilantraceno (DMA), esto evidenciado
por la disminucion de las bandas caracteristicas del mismo y la degradacion del

colorante en presencia del oxigeno singlete formado; por ultimo se demostro que



es posible obtener nanoparticulas de plata (AgNPs) empleando polietilenglicol
400 (PEG400) como estabilizante y colorantes como fotocatalizadores por medio
de irradiacion con luz LED verde de 3 W y la utilizacion de trietanolamina (TEOA)
como un reactivo de sacrificio para llevar a cabo la reduccion. Los colorantes en
estudio demostraron ser una alternativa eficaz para llevar a cabo procesos de

fotocatalisis.
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1.0 INTRODUCCION

Hoy en dia la fotoquimica es considerada una de las herramientas de
investigacion mas influyentes y versatiles para llevar a cabo transformaciones
quimicas, la fotoquimica es una disciplina cientifica que estudia como dos de los
componentes mas esenciales del universo, la luz y la materia, reaccionan entre
si para transformarse en nuevas sustancias, estas reacciones ocurren debido a

la absorcion de fotones de la luz visible o ultravioleta.

La investigacion experimental se llevo a cabo en el periodo comprendido de los
meses de septiembre a diciembre del afio 2022, en los laboratorios de
fisicoquimica y de quimica organica de la Facultad de Quimica y Farmacia y el
laboratorio A nivel 1 del Centro de Investigaciéon y Desarrollo en Salud
(CENSALUD) de la Universidad de El Salvador con el objetivo de determinar las
propiedades fotofisicas y fotoquimicas de colorantes organicos derivados de la
pararosanilina los cuales pueden ser potencialmente utilizados como
fotocatalizadores, los colorantes estudiados fueron: pararosanilina, fucsina,
neofucsina y fucsina 4cida, los cuales se encontraban en la bodega de reactivos

de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador.

La parte experimental se realiz6 en cuatro etapas, la primera etapa comprendié
el estudio de la solubilidad a los colorantes antes mencionados en solventes
polares y no polares proticos y aproticos a una concentracion de 1 mg/mL, la cual
es la concentracién generalmente utilizada en reacciones fotoquimicas; en la
segunda etapa se estudi6é el comportamiento que presentan estos colorantes en
solucion tras la adicion de acidos y bases con el fin de identificar fenomenos como
el solvatocromismo con los concomitantes efectos batocrémicos, hipsocrémicos,
hipercromicos o hipocrémicos, dichos efectos fueron identificados por medio de
la técnica de Espectrometria UV-visible utilizando un Espectrofotometro Thermo
Scientific Serie GENESYS S10 el cual esta disponible en el Laboratorio de
Fisicoquimica de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El



Salvador, de igual manera en esta misma etapa se determind el coeficiente de
extincion molar (€) de los colorantes en estudio mediante la elaboracién de las
curvas de calibracion en los solventes en los cuales mostraron solubilidad
completa, una vez obtenida la curva de calibracion, se obtuvo la ecuacion de la
linea recta en donde se determiné el coeficiente de extincidon molar para cada
uno de los colorantes en estudio. En la tercera etapa se llevé a cabo la reaccion
de generacién de especies reactivas de oxigeno, especificamente se estudio la
formacion del oxigeno singlete (*0O2) la formacién de esta especie se da por una
reaccion de transferencia de energia, posteriormente esta especie reactiva llevo
a cabo la oxidacion del antraceno a uno de sus derivados. El producto final
obtenido se detect6 mediante espectroscopia UV-vis con el uso del equipo
mencionado anteriormente. Por dltimo, en la cuarta etapa se procedidé con la
reaccion de foto-reduccion de iones plata para la sintesis de nanoparticulas
metalicas de plata, para esto se utiliz6 como fuente de iones plata la sal nitrato
de plata con la presencia de otros aditivos que en conjunto facilitaron la sintesis
de la mismas, esta reaccion es una reaccion de transferencia de electrones. De
igual manera el producto final obtenido se detectdé mediante espectroscopia UV-
vis con el uso del equipo mencionado anteriormente. En ambas reacciones se
estudié la aplicacion de los colorantes utilizandolos como fotocatalizadores en

reacciones fotoquimicas.

Los resultados obtenidos en esta investigacién son de suma importancia ya que
en el pais no se han realizado ni registrado estudios que implementen el uso de
la luz para realizar transformaciones organicas, por lo que el trabajo de
investigacion brindara conocimientos para continuar posteriormente con el

estudio de la fisicoquimica organica de otros colorantes o moléculas organicas.
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2.0 OBJETIVOS

2.1 Objetivo General

Determinar las propiedades fotofisicas y fotoquimicas de colorantes derivados

de la pararosanilina con potencial aplicacion en catalisis foto-redox con luz

visible.

2.2 Objetivos Especificos

221

2.2.2

2.2.3

224

Comprobar la solubilidad de pararosanilina, fucsina, neofucsina y

fucsina acida en solventes polares y no polares proticos y aproticos.

Identificar mediante el espectro de absorcion de cada colorante las
bandas que representan un maximo de absorcidén, calcular sus
respectivos coeficientes de extincion molar, e identificar los cambios

gue estas bandas experimentan en presencia de acidos y bases.

Emplear como fotocatalizadores los colorantes estudiados en
presencia de luz visible para promover la generacion de oxigeno
singlete (*O2) para la posterior oxidaciéon del antraceno o uno de sus

derivados.

Utilizar los colorantes estudiados como fotocatalizadores en presencia
de luz visible para promover la foto-reduccion de iones plata hacia su
estado elemental con propiedades fisicoquimicas de nanoparticulas

metalicas de plata.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 Catalisis

La catdlisis desde tiempos historicos se ha considerado una disciplina cientifica,
en esta se retoman los trabajos del quimico sueco Jons Jacob Berzelius, y es
considerada uno de los fendmenos naturales mas importantes en la vida
cotidiana. En los procesos cataliticos (figura N°1) se aumenta la velocidad de una
reaccion quimica mediante la presencia de un catalizador el cual solo brinda un

camino diferente para llevar a cabo dicha transformacién.

Reactivo/s + C ——— Producto/s + C
Figura N°1. Representacion general de una reaccion catalitica (fuente:

elaboracion propia).

Para el caso, uno o varios reactivos reaccionan en presencia de un catalizador y
condiciones de reacciébn adecuadas para dar uno o varios productos y la
liberacion de catalizador.

La catdlisis es, por lo tanto, el fendmeno de un catalizador en accion; siendo un
proceso puramente cinético y no termodinamico ya que acelera las reacciones y
disminuye las barreras de activacion (Ea” < Ea), sin cambiar los equilibrios
quimicos asociados a estos procesos (figura N°2). @
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Figura N° 2. Diagrama de energia potencial de una reaccion exotérmica.

La catalisis hace que una reaccién quimica sea mas amigable con el medio
ambiente, favoreciendo la formacion de intermediarios altamente reactivos y
especificos que no se forman de manera natural, favoreciendo asi la
transformacién de los reactivos en productos mas rapidamente. A diferencia de
otros reactivos que participan en una reaccion quimica, un catalizador no es
consumido por la propia reaccion y se tiene como una entidad libre una vez

completada la reaccién quimica. (

3.2 Tipos de Catélisis

Existen distintos tipos de procesos cataliticos en donde se destaca como la
clasificacion mas comunmente aceptada la siguiente: Catalisis Enzimatica,

Catalisis Homogénea y Catalisis Heterogénea.

La catalisis enzimatica involucra aquellas reacciones que utilizan enzimas o sus
derivados para favorecer una reaccion quimica, se emplea ampliamente en los

procesos biocataliticos los cuales son objeto de estudio de la biocatalisis.
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Por su parte, la catalisis heterogénea es aquella en donde el o los sustrato(s) y
el catalizador se encuentran en diferentes fases, la caracteristica mas comuan de
la catélisis heterogénea es que el catalizador empleado no es soluble en el
solvente que contiene al sustrato, esto significa que el catalizador esté en estado
sélido (es decir, disperso en la solucién), y por lo tanto podria separarse
facilmente durante el proceso de aislamiento del producto; en este tipo de
catalisis, el catalizador puede inducir una transformacién selectiva del sustrato a
través de la adsorcién del mismo sobre la superficie del catalizador; en estos
casos la cinética de la reaccion depende de la concentracion del sustrato, asi

como también de la velocidad de su adsorcién sobre el catalizador. )

En caso de la catélisis homogénea el sustrato y el catalizador se encuentran en
la misma fase, dicha catalisis tiene como caracteristicas principales que el

catalizador es soluble en el solvente en el que se lleva a cabo la reaccion.

Para el caso de la fotocatalisis, los catalizadores (comUnmente conocidos como
fotocatalizadores) que se emplean suelen ser solubles o insolubles en el medio
de reaccion, es decir que puede ocurrir catalisis tanto del tipo homogénea como
heterogénea. Los fotocatalizadores tienen la propiedad de absorber la radiacion
electromagnética y transferir la energia (EnT) de los fotones absorbidos al
sustrato que no absorbe luz en solucidn, o participar en una reaccion del tipo
redox (transferencia de electrones, ET) con el sustrato. Entre los ejemplos mas
comunes de fotocatalizadores se destacan los complejos de metales de
transicion, estructuras del tipo inorganicas, colorantes organicos, pigmentos

naturales, entre otros mas.

Para realizar esta investigacion se enfocara en el uso de colorantes organicos
derivados de la PA como fotocatalizadores y se empleara luz uv y luz visible (A=

190-800 nm) como fuente de irradiacion.
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3.3 Catalisis foto-redox

Se tiene conocimiento de muchos pioneros a lo largo del tiempo que influyeron
en lo que hoy en dia se conoce como “fotoquimica organica” mientras que al
mismo tiempo se concientiza sobre la necesidad de utilizar energias renovables
(luz del sol) para llevar a cabo transformaciones quimicas. Giacomo Ciamician
(1857-1922), fue uno de los primeros pioneros de la fotoquimica organica, fue un
quimico visionario que contribuy6 invaluablemente en el desarrollo de la
fotoquimica, considerada como una ciencia emergente a principios del siglo XX,

se intereso6 en el uso de estas reacciones a escala industrial. (3

El mecanismo general de una reaccion fotocatalitica comprende dos pasos
iniciales: la excitacion del grupo croméforo y la sensibilizacién del sustrato. Un
cromaforo es la parte de una molécula que causa la coloracion de una sustancia,
al ser irradiada por luz visible la molécula absorbe ciertas longitudes de onda
transmitiendo o reflejando otras, observandose un color. El croméforo es capaz
de absorber la luz excitando un electron a partir de su estado en reposo. La
sensibilizaciéon es el uso de la energia de excitacion del fotocatalizador en su
estado excitado para la modificacion adecuada del sustrato en su estado
fundamental para iniciar una transformacion quimica. El proceso de
sensibilizacion mas importante es la transferencia de electrones fotoinducida,
donde la luz sirve como fuente de energia para el transporte de electrones

intramoleculares e intermoleculares.

La catalisis foto-redox se basa en la premisa general de que las moléculas en el
estado excitado pueden ser oxidadas o reducidas de manera mas facil y rapida
que en el estado fundamental. Por lo tanto, el fotocatalizador excitado puede ser

altamente reactivo y ser un buen donador o aceptor de electrones. @

La transferencia de electrones puede suceder desde el estado electronico

excitado singlete (Si1), es decir cuando una molécula absorbe fotones, los
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electrones del estado singlete fundamental (So) son promovidos a diferentes
estados vibracionales de los estados electronicamente excitados (S1). En este
estado la molécula es inestable por lo que tenderd a perder energia mediante
diferentes mecanismos: el primero es la Relajacion vibracional en donde la
molécula decae al nivel vibracional mas bajo de cada estado electrénico excitado
(S1), mediante la transferencia de energia por colisiones, una vez que la molécula
se encuentra en el estado vibracional mas bajo de energia puede continuar
desactivando, en forma no radiativa mediante conversion interna (Cl) donde dos
niveles vibracionales de distinto nivel electronico excitado de igual multiplicidad
poseen la misma energia, o en forma radiativa en donde el exceso de energia es
emitido en forma de luz (fotdén), este proceso se conoce como fluorescencia
(emision de luz de corta duracion). Por otro lado se puede dar una serie de
transiciones entre los niveles vibracionales de estados electronicos excitados con
diferente multiplicidad de espin, es decir que se da una inversion de espines
guedando desapareados, a esto se le denomina cruce entre sistemas dando
lugar al estado electronico excitado triplete (T1), en este estado la desactivacion
radiativa se da cuando el estado excitado T1 emite un foton para llegar al estado
vibracional de nivel electrénico triplete fundamental (To), a esta transicion se le

denomina fosforescencia (emisién de luz de mas larga duracion) (figura N°3).
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Figura N°3. Diagrama de Jablonski. ¢

3.4 Mecanismo de reaccion

En general, las reacciones cataliticas foto-redox siguen una de las dos vias

ilustradas en la figura N°4.

En la primera etapa se da la absorcién de un fotdn por parte del fotocatalizador
(FC) bajo irradiacion de luz visible, lo cual produce una especie molecular en
estado excitado (FC*), promoviendo un electrén de un nivel menor de energia a
un orbital molecular de mayor energia. Esta especie formada puede actuar como
un oxidante o reductor de un solo electrén a través de un mecanismo de

transferencia de un electron.

En la segunda etapa la especie fotoexcitada puede experimentar reacciones
redox a través de dos vias dependiendo de las condiciones de reaccion y de las
propiedades fotofisicas y fotoquimicas del FC y el sustrato. La primera implica
una desactivacion de tipo oxidativa donde el FC* se desactiva mediante la

donacion de un electron al sustrato (S) o al oxidante (Ox) presente en la mezcla
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de reaccion. En el caso de un FC de tipo neutro la especie que se genera es un
radical cation (FC'*). Esta especie oxidada puede reducirse en presencia de un
donador de electrones para regenerar el FC en su estado fundamental cerrando
el ciclo fotocatalitico. La segunda es una desactivacion de tipo reductiva, donde
el FC* reacciona con especies donadoras de electrones, aceptando un electron
del sustrato (S) o de un reductor (Red), produciendo la especie reducida del FC,
si el FC es de tipo neutro la especie que se genera es un radical anién (FC*).
Esta especie reducida puede experimentar una oxidacion en presencia de un
aceptor de electrones y asi regenerar el FC en su estado fundamental cerrando

el ciclo fotocatalitico. ()

S 0 Ox S o Red
S o Red™
FC*
-+Desactivacion| Desactivacion
oxidativa reductiva
S o Red FC S 0 Ox

S o Red™ S = Sustrato S” 0 Ox™
Ox = Oxidante
Red = Reductor

Figura N°4. Mecanismos de reaccion de la catalisis foto-redox. ¢
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3.5 Fotocatalizadores

La importancia de un fotocatalizador en catalisis foto-redox radica en que a partir
de las propiedades fotofisicas y fotoquimicas de estos materiales dependeré el
éxito para el desarrollo de un protocolo sintético, estos pueden ser de tipo
organometalicos (como los complejos de metales de transicidn), organicos (como
los colorantes organicos u otras moléculas organicas) e inorganicos (como los

semiconductores o nanoparticulas fotoactivas).

Los FCs organometélicos mas comunmente usados son los complejos de
metales de transicion basados en Ru e Ir, éstos suelen ser solubles en los
solventes de reaccion por lo que al usarlos se lleva a cabo una fotocatalisis de
tipo homogénea. En el caso de los FCs organicos los colorantes mas
comunmente usados son eosina Y (EY), azul de metileno (MB) y rosa de bengala
(RB), éstos al igual que los complejos de metales de transicidn suelen ser
solubles en la mayoria de los solventes de reaccion empleados por lo que
también ocurriria una catalisis del tipo homogénea. Por ultimo, en el caso de los
fotocatalizadores inorganicos los mas estudiados han sido los semiconductores
(SCs), por ejemplo: TiO2, CdS, CdSe, y las nanoparticulas (NPs) metalicas
fotoactivas (AgNPs, AuNPs), estos FCs suelen ser dispersables en diferentes
solventes dependiendo de la naturaleza de los ligandos en la superficie del
semiconductor, la gran mayoria de los FCs inorganicos son insolubles en el
medio de reaccién por lo que al usarlos se lleva a cabo una fotocatalisis de tipo

heterogénea.

En todos los tipos de FCs después de absorber la radiacion electromagnética
estos en el estado excitado pueden actuar como agentes oxidantes o reductores
dependiendo de las condiciones en las que ocurre la reaccién. (1) Algunos criterios
gue se deben de tomar en cuenta para seleccionar un buen fotocatalizador son:

un adecuado potencial redox, debe poseer una excelente capacidad para
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absorber la luz, facilmente disponibles, de preferencia con bajo costo econémico,
ser biocompatibles con el solvente de reaccibn y sus caracteristicas

espectroscopicas y redox deben ser facilmente modulables. ¢

3.6 Moléculas organicas como FCs

Dentro de las moléculas organicas se encuentran los colorantes estos absorben
luz en el espectro visible (400—700 nm), tienen al menos un cromaoforo, poseen
un sistema conjugado, es decir, una estructura con enlaces dobles y simples
alternantes, y exhiben resonancia de electrones, la cual es una fuerza
estabilizadora en los compuestos organicos. La tabla N°1 muestra la relacion

entre la longitud de onda y el color absorbido/observado en colorantes.

Un grupo covalentemente insaturado responsable de la absorcion en la region
UV o visible se conoce como cromoforo. Por ejemplo, C=C, C=C, C=0, C=N,
N=N, NO2, etc. Si un compuesto absorbe luz en la region visible (400-700 nm),
s6lo entonces se visualiza coloreado. Por lo tanto, un cromoforo puede o no
impartir color a un compuesto dependiendo de si el cromoéforo absorbe radiacion

en la region visible o UV.

Tabla N°1. Color observado segun absorcién de luz a diferentes longitudes de

onda en nm catalitica (fuente: elaboracion propia).

Longitud de Onda

Absorbida (nm)

Color Absorbido

Color Observado

400-435 Violeta Amarillo-Verde
435-480 Azul Amarillo
480-490 Verde Azul Naranja
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Tabla N°1. (continuacion)

490-500 Azul Verde Rojo
500-560 Verde Purpura
560-580 Amarillo verde Violeta
580-595 Amarillo Azul
595-605 Naranja Verde-Azul
605-700 Rojo Azul-Verde

3.7 Luz visible, un reactivo “verde”

La luz visible es esa parte del espectro electromagnético, que se muestra en la
Figura N°5, con longitudes de onda entre el limite rojo de unos 700 nmy el limite
violeta de 400 nm, los valores tipicos de los colores espectrales son rojo, 650 nm;

naranja, 600 nm; amarillo, 580 nm; verde, 550 nm y 500 nm; y azul, 450 nm.
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Figura N°5. El Espectro Electromagnético region visible.

La luz del sol es un recurso natural Unico, en esta un 43% representa luz visible,
por lo que, puede considerarse a €sta como un reactivo ideal para la sintesis de
quimica "verde" respetuosa con el medio ambiente; a diferencia de muchos
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reactivos convencionales, la luz no es toxica, no genera residuos y puede

obtenerse de fuentes renovables. o

3.8 Quimica Verde

El objetivo de la quimica verde es reducir el impacto relacionado con los
productos quimicos en la salud humana y eliminar eventualmente la
contaminacion del medio ambiente a través de programas de prevencidn
sostenibles y dedicados. La quimica verde busca medios de reaccion alternativos
y respetuosos con el medio ambiente, y al mismo tiempo, se esfuerza por

aumentar las velocidades de reaccion y reducir las temperaturas de reaccion.

Son 12 los principios de la quimica verde o sostenible, formulados por Paul
Anasta y John Warner en su libro "Green Chemistry: Theory and Practice" los

cuales se mencionan a continuacion:

Prevencion. Es preferible prevenir la formacion de residuos en lugar de tratarlos
una vez formados.

Economia atomica. Se deben disefiar métodos de sintesis de modo de maximizar
la incorporacion de todos los materiales usados durante el proceso dentro del
producto final.

Uso de metodologias que generen productos de toxicidad reducida. Los métodos
sintéticos deben usar o generar, cuando sea posible, sustancias de baja toxicidad
y bajo impacto ambiental.

Generacion de productos eficaces de baja toxicidad. Los productos quimicos
deben ser disefiados para preservar la eficacia mientras se reduce la toxicidad.
Reduccion del uso de sustancias auxiliares. Deben evitarse, o minimizar el uso
de materiales auxiliares como solventes, agentes de separacion, etc., o

reemplazarlos por sustancias inocuas.



38

Minimizar el consumo energético. El uso de energia debe ser reducido,
minimizando el impacto ambiental y econdmico. De ser posible las sintesis deben
realizarse a presion y temperatura ambiente.

Utilizacion de materia prima renovable. Cuando sea técnica y econémicamente
viable, la materia prima y la energia usadas deben ser de una fuente renovable.
Evitar las derivatizaciones innecesarias. Se debe evitar la formacion de derivados
como proteccién/desproteccion, bloqueo de grupos y modificacion temporaria de
procesos fisicoquimicos.

Potenciacion de la catalisis. Se deben emplear en lo posible, procesos
catalizados selectivos en lugar de procesos estequiométricos.

Generacion de productos biodegradables. Los productos quimicos deben ser
disefiados para que se degraden en productos inocuos cuando sean eliminados
y, de este modo, no persistan en el ambiente.

Desarrollar metodologias analiticas para el monitoreo en tiempo real. Los
procesos deben ser monitoreados con el fin de evitar la formacion de sustancias
peligrosas.

Minimizar el potencial de accidentes quimicos. Los materiales empleados en un
proceso quimico deben ser escogidos de manera de minimizar riesgos y

accidentes, incluyendo emanaciones, explosiones e incendios.

3.9 Pararosanilinay sus derivados

3.9.1 Pararosanilina

La pararosanilina es un compuesto organico de estado sdlido con coloracion
magenta utilizado cominmente como colorante (12, como es el caso para tefir
fiboras de poliacrilonitrilo, entre otros usos como prueba colorimétrica para
aldehidos, en la prueba de Schiff siendo el Unico componente de fucsina basico
adecuado para hacer la tincion de aldehido-fucsina para las células beta de los

islotes pancreéticos, también posee el uso como un Antischistosomal. @3


https://hmn.wiki/es/Organic_compound
https://hmn.wiki/es/Magenta
https://hmn.wiki/es/Magenta
https://hmn.wiki/es/Dye
https://en.wikipedia.org/wiki/Polyacrylonitrile
https://en.wikipedia.org/wiki/Schiff_test
https://en.wikipedia.org/wiki/Antischistosomal
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Es uno de los cuatro componentes de la fucsina basica (siendo los otros
rosanilina, fucsina nueva y magenta Il). Esta relacionado estructuralmente con
otros tintes de triarilmetano llamados violetas de metilo, incluido el cristal violeta
que presentan grupos metilo en nitrégeno. Se prepara por condensacién de
anilina y para-aminobenzaldehido, aunque alternativamente, surge de la

oxidacion de 4,4'-bis(aminofenil)metano en presencia de anilina. (s

*NH,CI"

HoN O O NH

Figura N°6. Estructura molecular del colorante Pararosanilina. @4

2

— Sinénimos: Parafuchsin hydrochloride, Basic Fuchsin, Magenta O,
Paramagenta hydrochloride, Basic Red 9, Pararosaniline chloride, Basic
Parafuchsin

— Formula quimica: C19H1sN3Cl

— Numero de CAS: 569-61-9

— Peso molecular: 323.82

— Numero de indice de color: 42500

— Beilstein: 4164603

— Numero de EC: 209-321-2

— Numero MDL: MFCDO00001657

— ID de la sustancia en PubChem: 24898444

— Usos identificados: Reactivos para laboratorio, fabricacién de sustancias. s


https://hmn.wiki/es/Fuchsine
https://hmn.wiki/es/Rosaniline
https://hmn.wiki/es/Rosaniline
https://hmn.wiki/es/New_fuchsine
https://hmn.wiki/es/Methyl_violet
https://hmn.wiki/es/Crystal_violet
https://hmn.wiki/es/Aniline
https://hmn.wiki/es/Aniline
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3.9.2 Fucsina

Fucsina es un compuesto organico que, en estado solido, presenta un color
verde oscuro y es utilizado comunmente como colorante para el diagnostico
celular en la medicina humana y se emplea en el examen bacteriologico e

histologico de muestras de origen humano.

H,N NH,*

H4C
cr

NH,
Figura N° 7. Estructura molecular del colorante Fucsina. s

- Sinonimos: Basic Violet 14, Benzenamine, 4-[(4-aminophenyl)(4-imino-2,5-
cyclohexadien-1-ylidene)methyl]-2-methyl hydrochloride, Benzenamine, 4-[(4-
aminophenyl)(4-imino-2,5-cyclohexadien-1-ylidene)methyl]-2-methyl

- Formula quimica: C20H19N3-HCI

- Numero CAS: 632-99-5

- Peso molecular: 337.86 g/mol

- Numero de indice de color: 42510

- Numero de EC: 209-321-2

- ID de sustancia en PubChem: 12447

— Usos identificados: Tincién acidorresistente con carbol-fucsina, método del

acido periodico-Schiff, técnica de Feulgen para la tincion de ADN, medio de
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cultivo ENDO para distinguir entre la bacteria Escherichia coli y Aerobacter

aerogenes, método de Leifson para la tincion de flagelos bacterianos. s

3.9.3 Fucsina acida

La fucsina &cida es un compuesto organico que, en estado sélido, presenta un
color verde oscuro y es utilizado cominmente como colorante para el diagnostico
celular en la medicina humanay se empleo en el examen histologico de muestras

de origen humano.

Figura N°8. Estructura molecular del colorante Fucsina Acida. )

— Sinoénimos: violeta &acido 19

— Férmula quimica: C,oH;7,N3Na,;06S;

— Numero CAS: 3244-88-0

— Peso molecular: 585.5 g/mol

— Numero de indice de color: 42685

— Numero de EC: 221-816-5

— ID de sustancia en PubChem: 5464362



42

— Usos identificados: Se emplea en tinciones tricrémicas de tejido conjuntivo.ar

3.9.4 Neofucsina

La neofucsina es un compuesto organico que, en estado soélido, presenta un color
verde se utiliza para la preparacion de una solucion de tincién que se puede usar

para tefiir secciones de tejido histologico u otras muestras de origen humano.

NH,

Figura N°9. Estructura molecular del colorante Neofucsina. s

- Sinénimos: fucsina nueva; magenta lll; Violeta basica 2; Cl 42520
- Formula quimica: C20H19N3-HCI

- Numero CAS: 3248-91-7

- Peso molecular: 365.91 g/mol

- Numero de EC: 221-831-7

- ID de sustancia en PubChem:18612

- Usos identificados: Reactivo de diagnadstico in vitro, Reactivo para analisis. us

3.10 Foto-reducciéon de Metales

La palabra reduccién se emple6 antiguamente para referirse a la eliminacién del
oxigeno de un oxido, dejando puro al elemento, con una notable reduccion de la

masa y/o el volumen con respecto al material original. Por ejemplo, el cobre,
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posiblemente el primer metal reducido por el hombre a su forma pura o metélica

puede obtenerse calentando el 6xido cuprico en presencia de carbon. g
2CuO(s) + C(s) — 2Cu(s) + CO2(9)
Figura N°10. Reduccion térmica de 6xido cuprico. ag

Posteriormente, se asigno el nombre de reduccion a aquel en que un elemento

ganaba electrones, disminuyendo su niamero de oxidacion.

Existen tres maneras de emplear la luz para promover la reduccién de metales
(i) irradiando complejos metélicos conformados por ligandos nitrogenados o
carboxilatos; (ii) empleando un fotoiniciador, que al ser irradiado se fragmenta
generando radicales capaces de reducir el metal o (iii) usando un fotocatalizador,
el cual al ser irradiado genere especies excitadas que por medio de una

transferencia de electrones reducen el metal.

En los dos primeros casos al absorber luz visible, éstos pasan al estado excitado
desde donde pueden ser reducidos por una especie donadora de electrones de
sacrificio (generalmente TEA), y esta especie reducida del cromoforo o complejo

de metal de transicién, transfiere un electron al metal y genera un metal in situ.

3.10.1 Métodos de Sintesis de Nanoparticulas (NPs)

Las NPs son particulas extremadamente pequefias e invisibles al ojo humano,
poseen tres dimensiones menores que 100 nm (milmillonésima parte de un
metro), a diferencia de los fluoréforos organicos pueden ser extremadamente
estables y someterse por horas a repetidos ciclos de excitacion y emision dando
siempre altos niveles de luminiscencia, sin modificar sus propiedades
morfologicas y fotofisicas, esto se conoce como fotoestabilidad. Esta propiedad
depende fundamentalmente del tamafio, la concentracidon y en especial del

pasivado (correccion de los defectos) de la superficie de las NPs. La presencia
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de defectos en la superficie de las NPs reduce la eficacia de la recombinacién

radiativa del hueco y el electron y, por lo tanto, la emision de fotones

(fluorescencia). Las nanoparticulas se pueden preparar por métodos tanto fisicos

como quimicos. De forma general existen dos rutas a seguir:

a)

b)

Métodos fisicos en los cuales no hay transformaciones quimicas, involucra la
fractura, deformacion y la soldadura de particulas finas en una molienda
constante para la obtenciébn de NPs que generalmente son metalicas o
aleaciones de metales. Se requiere de un molino de alta energia, como un
molino horizontal de bolas o un molino atricionador. Dentro de los métodos
fisicos para la sintesis de NPs se destaca el método quimico “TOP-DOWN?”
(de arriba hacia abajo) el cual consiste en reducir particulas macroscépicas a

tamafio nanométrico.

Los métodos quimicos conllevan a la utilizacion de una serie de reacciones
quimicas, que en su mayoria son de reduccién de 6xidos metalicos. En este
método se destaca el método “BOTTOM-UP” (de abajo hacia arriba) el cual
parte con a&tomos que se agregan en una fase acuosa 0 gaseosa para la

sintesis de las nanopatrticulas. (o
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Figura N°11. Métodos de preparacion de nanoparticulas. (2o

Bottom-up
(Método Quimico

3.11 Generacién de Especies Reactivas de Oxigeno (ERO)

Las especies reactivas de oxigeno (ERO) son sustancias quimicas reactivas que
se derivan de la molécula de oxigeno (O2z) por reduccion quimica parcial. En este
grupo se incluyen a los peréxidos de hidrégeno (H202), producidos cuando el Oz
es reducido con 2 electrones, y las formas reactivas del oxigeno, que abarcan a
los superoxidos y al radical hidroxilo (HO"). Las ERO tienen un papel indiscutible
en los procesos fisioldgicos habituales, sin embargo, al mismo tiempo, pueden
ejercer efectos téxicos. Las ERO se producen como consecuencia del
metabolismo y son esenciales para la produccion de energia, la sintesis de
compuestos biolégicamente esenciales y la fagocitosis, un proceso critico para
el sistema inmunolégico. Estas también juegan un papel vital en la transduccion

de sefales, que es importante para la comunicacion y funcién de las células. @y
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Las ERO son ubicuas, altamente reactivas, de tiempo de vida media muy corto,
se producen en el metabolismo del oxigeno en todos los sistemas biologicos
aerdbicos y reaccionan con todas las moléculas que se encuentran a su
alrededor, empezando con aquellas que se encuentran muy cercanas a su sitio
de formacion. Entre las moléculas que se consideran ERO se encuentran los
radicales libres, los cuales pueden ser definidos como atomos o moléculas con
uno o mas electrones desapareados en alguno de sus orbitales electrénicos. Este

electron es generalmente el que le proporciona su alta capacidad reactiva.

Los radicales libres derivados del oxigeno son considerados los mas importantes
radicales producidos por los seres vivos. El oxigeno molecular (dioxigeno) tiene
una configuracion electronica Unica y es una molécula que naturalmente se
encuentra en estado triplete (302) y es considerada por si mismo un radical libre
(Figura N°12). Esta molécula de oxigeno puede por una EnT formar el oxigeno
singlete (*O2) en cual es muy reactivo y de amplio uso en sintesis organica. Por
otra parte, la adicién de un electrén al dioxigeno forma el radical superoxido
(O2™). Este radical puede ser producido por diferentes mecanismos en los que se
presenta la activaciéon del oxigeno, ya sea por procesos bioquimicos o por
irradiaciones electromagnéticas, es considerado el principal ERO porque
reacciona con un mayor numero de moléculas para formar otras ERO
secundarias en donde participa directa o indirectamente en reacciones
catalizadas por metales de transicién entre los que destacan el hierro y el

cobre. 2
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Radical 16n 16n 16n
Dioxigeno superoxido peroxido oxeno oxido
e e e e
302 > 02._ _ 022. _— 023- O —>02.
H* 2H* 2H* * H*
0, HO, H,0, H,O HO" H,O
Oxigeno Radical Peréxido de Agua Radical Agua
singlete perhidroxilo hidrégeno hidroxilo

Figura N°12. Formacion de especies reactivas de oxigeno a partir de Oz2. @2

La produccidn bioldgica del radical anion superéxido se origina principalmente en

la mitocondria de las células. @3
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4.0 DISENO METODOLOGICO

El presente trabajo se desarrolld6 en las instalaciones del laboratorio de
Fisicoquimica y de Quimica organica de la Facultad de Quimica y Farmacia, asi
como también el laboratorio A nivel 1 del Centro de Investigacion y Desarrollo en
Salud (CENSALUD), ambos de la Universidad de El Salvador.

4.1 Tipo de estudio

4.1.1 Exploratorio: en El Salvador no se han realizado investigaciones sobre la
utilizacion de colorantes como fotocatalizadores en catalisis fotoredox con luz
visible. Este trabajo se realizé con el fin de saber si los colorantes se pueden
utilizar como fotocatalizadores en reacciones cataliticas que utilizan la luz como

fuente de irradiacién, por lo que es un tema inexplorado.

4.1.2 Experimental: debido a que se determind la potencial aplicacion de los
colorantes pararosanilina, fucsina acida, neofucsina y fucsina en catalisis foto

redox con la utilizacion de luz visible.

4.2 Investigacion bibliografica:

La investigacioén bibliogréfica se realiz6 en las siguientes bibliotecas:

— Base de datos de biblioteca Central de la Universidad de El Salvador.

— Base de datos de biblioteca Dr. Benjamin Orozco, Facultad de Quimica y
Farmacia. Universidad de El Salvador.

— Base de datos de biblioteca de la Universidad Salvadorefia Alberto Masferrer.

— Base de datos de biblioteca de la Universidad Nueva San Salvador.

— Buscadores de internet tales como Google académico, Elsevier, Royal
Society of Chemistry (RSC), American Chemical Society (ACS), entre otros

mas del ambito académico-cientifico
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4.3 Parte experimental:

Ambito de aplicacion: Colorantes disponibles en la bodega de la facultad de
Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador, especificamente los

colorantes Pararosanilina, Neofucsina, Fucsina y Fucsina acida.

El proceso experimental consta de 4 etapas dando cumplimiento a los objetivos

planteados en donde se realizara:

4.3.1 Etapa I: Solubilidad

Se llevaron a cabo pruebas de solubilidad de los colorantes pararosanilina,
neofucsina, fucsina y fucsina acida los cuales se encuentran disponibles en la
bodega de reactivos de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de
El Salvador. Se realiz6 una solucion con una concentracion de 1 mg/mL debido
a que es la concentracién que generalmente se emplean en las reacciones
fotocataliticas, se utilizaron solventes polares y no polares proticos y aproticos

tales como: agua, EtOH 90°, DMSO, acetonitrilo, acetato de etilo, acetona y DMF.

a) Procedimiento realizado para las pruebas de solubilidad:

- Numerar 7 tubos de fondo conico.

_ Pesar 5.0 mg de PA en cada uno de los tubos fondo conico.
_ Agregar 5.0 mL de EtOH 90° en el tubo 1.

_ Agregar 5.0 mL de Acetonitrilo en el tubo 2.

- Agregar 5.0 mL de DMSO en el tubo 3.

- Agregar 5.0 mL de H20 en el tubo 4.

_ Agregar 5.0 mL de Acetato de etilo en el tubo 5.

_ Agregar 5.0 mL de Acetona en el tubo 6.

_ Agregar 5.0 mL de DMF en el tubo 7.

_ Agitar en un Vortex a una velocidad de 2600 rpm por 1 minuto.

_ Observar detenidamente si es Soluble, Parcialmente soluble o Insoluble.
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_ Repetir este procedimiento con: Fucsina, Neofucsina y Fucsina acida.

_ Anotar los resultados observados en la tabla N°2.

Tabla N°2. Tabla de recoleccion de datos para solubilidad aparente (fuente:

elaboracion propia).

Solvente
EtOH
ACN DMSO H20 EtOACc Me2CO DMF
Colorante 90°
SIP|I |S|P|I|S|P|IT|S|P|I|S|P|I|[S|P|I|S|P]|I
S
PA
NF
FU
FA
En donde:

Soluble (S): Todo el colorante esta visualmente disuelto en el solvente, por lo que no se
observan particulas en suspension.

Parcialmente soluble (PS): Una porcién del colorante es soluble en el solvente, mostrando
la solucién una leve coloracién y observandose particulas en suspension.

Insoluble (I): El colorante no se disuelve en ninguna de sus partes en el solvente, es decir la

solucién se mantiene incolora y se observan las particulas de colorante en suspension.

4.3.2 Etapa 2: Comportamiento frente a &cidos y bases y obtencion de curva
de calibracion.

En los solventes que los colorantes presentan una solubilidad completa, preparar
soluciones en balones volumétricos cuya concentracion este en el rango de
1x103 M a 1x10° M, ademas se debe asegurar que las absorbancias de estas

soluciones estén en el rango de 0.4 a 0.8 de tal manera que se mantenga la



52

linealidad de las mediciones espectrofotométricas, las cuales se tomaran
haciendo uso de un Espectrofotometro UV-Visible Thermo Scientific Serie
GENESYS 10S disponible en el laboratorio de Quimica Fisica de la Facultad de

Quimica y Farmacia.

Los espectros de absorcion se midieron utilizando celdas de cuarzo en el rango
de 190 nm a 800 nm para tener una vision general del espectro de absorcion, a
sSu vez esto permitié identificar experimentalmente los maximos de absorcion
tanto en la region ultravioleta (190 a 400 nm) como en la region visible (400 a 800
nm) y asi se reconocer las zonas del espectro en la region visible en la cual los

colorantes podrian ser irradiados.

Una vez identificadas las longitudes de onda de los maximos de absorcidén se
procedié a realizar una curva de calibracidon a dicha longitud de onda para cada
una de las soluciones en los diferentes solventes, posteriormente, por medio de
la ecuacion de la linea recta y=mx+b donde: m es la pendiente y b es el intercepto,
se calcul6 experimentalmente el coeficiente de extincidbn molar del colorante en

dicho solvente.

El enunciado de la Ley de Beer establece que la intensidad de un haz de luz
monocromatica, que incide perpendicularmente sobre una muestra, decrece

exponencialmente con la concentracion de la muestra, segun esta ley:
A=K*C

Donde: A = absorbancia de la muestra
K es una constante que depende de la longitud de onda usada (€), de
la sustancia que se analiza y del espesor de la celda (b) usada.

C = Concentracion de la muestra
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Entonces esta ecuacion A=K*C; puede, ser similitud con la ecuacion matematica

y=mx+Db.

Donde: A corresponde cony

K corresponde con M
C corresponde con X

- corresponde con n

Por ende, se deduce que la ecuacion A=K*C no es mas que una recta y como no

tiene el término “n” pasara por el origen de coordenadas. En funcién de ello, K no

es mas que la pendiente de dicha recta.

a)

b)

Procedimiento utilizado para determinar el maximo de absorcién.

Pesar la cantidad calculada de gramos de cada uno de los colorantes en
balones volumétricos.

Aforar cada uno de los balones volumétricos con el respectivo solvente.
Medir el espectro de absorcion usando celdas de cuarzo en el rango de 190
nm a 800 nm para cada una de las soluciones preparadas, utilizar como
blanco el respectivo solvente.

Anotar el/los maximo/s de absorcién en la region visible de cada una de los

colorantes en dicho solvente.

Procedimiento utilizado para realizar curva de calibracion:

Preparar una solucién madre cuya concentracion sea 1x10*M 6 1x10° M.
Realizar las diluciones necesarias asegurandose de que la absorbancia de
las mismas esté en el rango de 0.4 a 0.8.

Para tomar las alicuotas de la solucion madre hacer uso de una pipeta
automatica y agregarlo en balones volumétricos de 10.0 mL.

Aforar cada uno de los balones volumétricos con el respectivo solvente.
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_ Realizar la medicién fotométrica a la longitud de onda seleccionada para cada
una de las soluciones.

- Graficar en Excel Absorbancia vs. Concentracion con los datos de
absorbancia obtenidos.

_ Determinar la ecuacion de la linea recta y = mx + b haciendo uso del Excel.

_ Elvalor obtenido de la pendiente del grafico es igual al coeficiente de extincion
molar del colorante a la longitud de onda seleccionada y en el solvente
empleado.

_ Los datos obtenidos de estos experimentos se anotaran en la tabla N°3.

Tabla N°3. Tabla para recoleccion de datos de curvas de calibracion (fuente:

elaboracion propia).

Maximo de Ecuacion de .
Coeficiente de

absorcion la linea Valor de R L
Colorante Solvente | » extincién molar
identificado en la recta )
L i (¢) obtenido
region visible obtenida

PA

FU

NF

FA

Posteriormente, se estudié el comportamiento del colorante ante el agregado de
acidos y bases, tales como: HCI, CHsCOOH, HOAc, NaOH y TEA.
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c) Procedimiento experimental utilizado para el comportamiento acido base:
— Preparar soluciones acuosas 0.1 M de las siguientes sustancias: HCI, HOAc,
NaOH y TEA.
— Preparar cuatro soluciones del colorante a concentraciones de 1x104 M.

— Calcular el niumero de moles del colorante y anotar datos en tabla N°4.

Tabla N°4. Tabla de recoleccion de datos para soluciones de colorantes a

concentraciones de 1x10#M (fuente: elaboracién propia).

mg pesados Masa Molar del Colorante i )
Colorante Numero de moles disueltos
del colorante (g/mol)
PA
FU
NF
FA

— Rotular cada una de las soluciones del mismo colorante y solvente de la 1 a
la 4 (ver tabla N°5), donde:

Tabla N°5. Tabla de recoleccién de datos de microlitros a agregar a cada solucion

colorante de aditivo &cido o basico 0.1 M (fuente: elaboracién propia).

Microlitros que
) N Ndmero de moles a
Solucién Aditivo que agregar . agregar a las
agregar de aditivo )
soluciones

1 HCI0.1 M
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Tabla N°5. (continuacion)

2 HOAc 0.1 M
3 NaOH 0.1 M
4 TEA 0.1 M

— *Estos moles deben corresponder con el nUmero de moles de colorante presentes

en dicha solucion.

— **Calcular los microlitros necesarios de cada soluciébn del aditivo
correspondientes al nimero de moles necesarios a agregar.

— Alasolucion 1, agregar igual numero de moles de HCI con respecto al nimero
de moles de colorante presentes, agitar y observar cambios visuales de color
(efecto solvatocromico o solvatocromismo).

— A continuacién, medir el espectro de absorcion utilizando celdas de cuarzo en
el rango de 190 a 800 nm.

— ldentificar en el espectro de absorcion obtenido la presencia de fenbmenos
tales como:

a. efectos batocrémicos (corrimiento de los maximos de absorcion de las
bandas presentes a mayores longitudes de onda).

b. efectos hipsocromicos (corrimiento de los maximos de absorcién de las
bandas presentes a menores longitudes de onda).

c. efectos, hipercromicos (aumento de la absorbancia a una longitud de onda

determinada).
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d. efectos hipocromicos (disminucion de la absorbancia a una longitud de
onda determinada).

— Anotar si se observan efectos batocromicos, hipsocromicos, hipercromicos o
hipocrémicos en la Tabla N°6.

— Repetir los numerales Il a VII con los colorantes restantes.

— Posteriormente, repetir los numerales del Il a VIl agregando 3 veces mas
moles de aditivo respecto a los moles del colorante.

— Posteriormente, repetir los numerales del Il a VIl agregando 5 veces mas
moles de aditivo respecto a los moles del colorante.

— Anotar resultados en la Tabla N°6.

Tabla N°6. Tabla de recoleccion de datos para cambios en bandas de absorcién
(fuente: elaboracion propia).

Relacién en | Cantidad Efecto Cambio en las
moles de de moles solvatocrémico bandas de
colorante | de aditivo a absorcion (Tipo

vs el aditivo agregar =l N de efecto)

Colorante Aditivo

11
HCI 1:3
1:5
11
PA HOAc 1:3
1:5
11
NaOH 1:3
15
11
TEA 1:3
15

*La misma tabla se realiz6 para los demas colorantes con los correspondientes

solventes.
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4.3.3 Etapa 3: Generacion de especies reactivas de oxigeno

Se estudié la generacion de oxigeno singlete el cual se utilizé para llevar a cabo
la oxidacion del 9,10-DMA. El producto final obtenido se detect6 mediante

espectroscopia UV-vis.

A. Procedimiento llevado a cabo para generacion de especies reactivas de
oxigeno:
Para esta reaccion las condiciones iniciales de reaccion se seleccionaron en base
a la experiencia previa en dicho sistema. Para la optimizacion de las condiciones
de reaccion se empled Unicamente fucsina acida como fotocatalizador y DMF

como solvente. (1-3)

La generacion oxigeno singlete y la oxidacién del 9,10-DMA se comprobd
mediante el andlisis del espectro UV-vis de la mezcla de reaccién ya que
conforme se da la oxidacion del sustrato las bandas caracteristicas de sustrato

van desapareciendo debido al proceso de oxidacion. (-s)

Fotocatalizador (20mol%)
DMF(3.0mL)

Atmosfera saturada de O,
LED verde 3W
Tiempo de irradiacion

Figura N°13. Esquema general de reaccion para generacion de especies

reactivas de oxigeno. (4-6)

En un frasco de vidrio de 10 mL equipado con un agitador magnético y tapén de
goma se agregaron los siguientes reactivos: solvente DMF (3.0 mL), 9,10-DMA 5
mM (6 L), Colorante organico 0.5 mM (12 L, 20 mol%), se midi6 el espectro de
absorcion de dicha mezcla de reaccion (medicion a tiempo O de irradiacion) en el

rango de 200 a 800 nm. Posteriormente, se cerrd el sistema y se saturd con


https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
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oxigeno por 5 min. Finalmente, se irradio la mezcla de reaccion con LED Verde
3 W por 3 h, se apago la luz y se midié nuevamente el espectro de absorcion de

la mezcla de reaccién en el rango de 200 a 800 nm (medicion a tiempo de 3 h).

a) Procedimiento utilizado para la preparacion de 10 mL de solucion de
9,10-DMA 5 mM.
_ Pesar 10.3 mg de 9,10-DMA en portamuestra.
_ Colocar en un balon volumétrico de 10 mL.
_ Disolver con DMF hasta llegar a la linea de aforo, homogeneizar y rotular.

_ Almacenar la solucion en frasco ambar debidamente rotulado.

b) Procedimiento utilizado para la preparacién de 10 mL de una solucién 0.5 mM
de fucsina &cida.
_ Pesar 2.9 mg de fucsina acida en portamuestra.
_ Colocar en un balon volumétrico de 10 mL.
_ Disolver con DMF hasta llegar a la linea de aforo, homogeneizar y rotular.
- Almacenar la solucion en frasco &mbar debidamente rotulado.
- Repetir el procedimiento con los demés colorantes, para FU pesar 1.7 mg,

para NF pesar 1.8 mg y para PA pesar 1.6 mg.

4.3.4 Etapa 4: Obtencién de nanoparticulas de plata.

En ella se llevé a cabo la foto-reduccién de iones plata para la generacion de
nanoparticulas metalicas de plata, para esto se optimizd los siguientes
parametros: solventes, colorante organico 0.1 mol%, estabilizante (carbopol o
PEG 400), reactivo de sacrificio o donador de electrones (TEOA, 5.0 equiv.),

atmaosfera saturada de nitrégeno, LED verde 3 W, tiempo de irradiacion.

Las condiciones iniciales del sistema de reaccién se seleccionaron en base a la
experiencia previa en dicho temay las mismas se optimizaron empleando un solo

colorante organico para encontrar las condiciones mas adecuadas para correcta
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obtencion de la AgNPs, para el caso se seleccion6 Fucsina acida para esta parte,
posteriormente con las condiciones optimizadas se probaron los demas

colorantes. (7-9)

El producto final obtenido AgNPs se detectdé mediante espectroscopia UV-vis ya
gue el mismo se encuentra ampliamente documentado y caracterizado usando

dicha técnica. (10-12)
A. Procedimiento utilizando carbopol como estabilizante:

Fotocatalizador (0.1 mol%)
Solvente (c.s.p. 5.0mL)
Atmosfera saturada de N,
AgNO3 » AgNPs
LED verde 3W
tiempo (min)
Carbopol 0.025%p/v

TEOA (5 equiv.)

Figura N°14. Esquema general de la reaccion utilizando carbopol como

Estabilizante (fuente: elaboracién propia).

En un tubo de vidrio con fondo cénico de 10 mL equipado con un agitador
magnético en forma de veleta y tapdén de hule, se agregaron los siguientes
reactivos: AQNO3 100 mM (1000 L, 0.1 mmol, 17 mg), Colorante Organico 5 mM
(20 uL, 0.1 mol%), Carbopol 0.05%p/v (2.50 mL), TEOA (66 pL, 0.5 mmol) y
cantidad suficiente de solvente hasta completar 5.0 mL, se cerro el sistema de
reaccion y se saturdé con nitrégeno por 5 min. Posteriormente la mezcla de

reaccion se irradia con LED verde 3 W durante 5 minutos.

B. Procedimiento utilizando PEG 400 como estabilizante:


https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
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Fotocatalizador (0.1 mol%)
Solvente (c.s.p. 5.0 mL)
Atmoésfera saturada de N,
AgNO; »  AgNPs
LED verde 3 W
tiempo (min)

PEG 400 2% p/v
TEOA (5 equiv.)

Figura N°15. Esquema general de la reaccion utilizando PEG 400 como
Estabilizante (fuente: elaboracion propia).

En un tubo de vidrio con fondo cénico de 10 mL equipado con un agitador
magnético en forma de veleta y tapon de hule, se agregaron los siguientes
reactivos: AQNO3 100 mM (1000 L, 0.1 mmol, 17 mg), Colorante Organico 5 mM
(20 uL, 0.1 mol%), PEG 400 4% (2.50 mL), TEOA (66 uL, 0.5 mmol) y cantidad
suficiente de solvente hasta completar 5.0 mL, se cerr6 el sistema de reaccion y
se saturé con nitrégeno por 5 min. Posteriormente la mezcla de reaccion se

irradia con LED verde 3 W durante 5 minutos.

a) Procedimiento utilizado para la preparacion de 25 mL de solucion AgNOs (100
mM, 17 g/L)

_ Pesar 0.425 g de la sal nitrato de plata en un portamuestra.

_ Colocar en un balon volumétrico de 25 mL.

_ Disolver con el solvente correspondiente hasta llegar a la linea de aforo,
homogeneizar y rotular.

_ Almacenar la solucién en frasco &mbar debidamente rotulado.

b) Procedimiento utilizado para la preparacion de 25 mL de solucion del FA 5
mM
_ Pesar 73.2 mg de FA en portamuestra.

_ Colocar en un balén volumétrico de 25 mL.


https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.

62

Disolver con el solvente correspondiente hasta llegar a la linea de aforo,
homogeneizar y rotular.

Almacenar la solucion en frasco ambar debidamente rotulado.

Repetir el procedimiento con los demas colorantes, para FU pesar 42.2 mg,

para NF pesar 45.7 mg y para PA pesar 40.5 mg.

Procedimiento utilizado para la preparacion de 25 mL de una dispersion de
Carbopol 0.05 p/v

En un vaso de precipitados de 100 mL pesar 12.5 mg de carbopol.

Agregar 25 mL agua desmineralizada poco a poco con agitacién constante
hasta lograr una dispersion transparente.

Dejar reposar la dispersion por 24 h.

Almacenar en un frasco y rotular.

Procedimiento utilizado para la preparacion de 25 mL de una dispersion de
PEG 400 4% plv

En un vaso de precipitados de 100 mL pesar 500 mg de PEG 400.

Agregar 25 mL agua desmineralizada poco a poco con agitacion constante
hasta lograr una dispersion transparente.

Dejar reposar la dispersion por 24 h.

Almacenar en un frasco y rotular.



CAPITULO V
RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
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5.0 Resultados y discusion de resultados
5.1 Etapa I: Resultados de solubilidad

Para llevar a cabo las pruebas de solubilidad se realizaron soluciones cuya
concentracion era de 1 g/mL, pesando 5 mg de cada colorante y se disolvio en 5
mL de cada solvente en estudio, se agitaron con la ayuda de un vortex durante

un minuto a 2600 rpm obteniéndose los siguientes resultados:

Tabla N°7. Resultados de solubilidad aparente (fuente: elaboracion propia).

Solvente
EtOH
ACN DMSO H20 EtOAC Me2CO DMF
Colorante 90°
S|Pl [S|P|I|[S|P |l |[S|P|I|S|P|I|S|P|I|S|P]|I
S S S S S S S

PA X X X X X X X

NE X X X X X X X

FU X X X X X X X

EA X X | X X X X | X
En donde:
Soluble (S): Todo el colorante esté visualmente disuelto en el solvente, por lo que no se
observan particulas en suspension.
Parcialmente soluble (PS): Una porcion del colorante es soluble en el solvente, mostrando
la solucién una leve coloracion y observandose particulas en suspension.
Insoluble (I): El colorante no se disuelve en ninguna de sus partes en el solvente, es decir la
solucién se mantiene incolora y se observan las particulas de colorante en suspension.
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En la tabla N°7 se muestran los resultados obtenidos de las pruebas de
solubilidad frente a diferentes solventes de tipo proéticos y aproticos, los solventes
en donde los colorantes presentaron una mayor solubilidad fueron EtOH 90°,
DMSO y DMF, es por esa razon que son los solventes seleccionados para llevar

a cabo las etapas subsiguientes de la investigacion.

5.2 Etapa Il Identificacion de méaximos de absorcion, determinacién de

coeficientes de extincion y efecto de agregados de acidos y bases.

5.2.1 Identificacion de maximos de absorcion

Se realizaron soluciones madres de concentraciéon 1x104M de cada colorante en
estudio en los solventes seleccionados por su mejor solubilidad siendo estos los
solventes EtOH 90°, DMSO y DMF, las soluciones se leyeron en el
espectrofotometro UV-Visible Thermo Scientific Serie GENESYS 10S a una
longitud de onda de 190-800 nm con el fin de realizar un barrido e identificar de
esa manera la longitud de onda a la que se observa el maximo de absorcién de
cada colorante (Ver ejemplo en Anexo N°6 Tabla N°31) en cada solvente en la
region visible y diferenciarlo de las bandas caracteristicas de las nanoparticulas
de plata correspondiente a la Etapa 4 del trabajo de investigacion (generacién de
AgNPs); asi como también bandas caracteristicas del colorante en la region del
UV y no confundirlas de las bandas caracteristicas que posee el 9,10-DMA en
dicha region, siendo esta parte correspondiente a la Etapa 3 del trabajo de

investigacion (generacion de oxigeno singlete).

Los resultados obtenidos experimentalmente se demuestran con los siguientes

gréficos:
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Espectros de absorcién normalizados de

12 PA en diferentes solventes

| |l
0.8
0.6
0.4 “
0.2 lk‘ /\7 S
200 400 600 800

Longitud de onda (nm)
—PA en DMSO —PA en DMF PA en EtOH 90°

Absorbancia

Figura N°16. Espectros de absorcion normalizados del colorante PA en DMSO,

DMF y EtOH 90° (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°16 se evidencia experimentalmente que el maximo de absorcion
obtenido para PA en el solvente DMSO es a una longitud de onda de 559 nm,
para el caso de PA en el solvente DMF es a 558 nm y en EtOH 90° es a una

longitud de 549 nm.

Espectros de absorcién normalizados de
1.2 FU en diferentes solventes

e //\ S L AT RN
200 300 400 500 600 700 800

Longitud de onda (nm)
—FU en DMSO —FU en DMF FU en EtOH 90°

Figura N°17. Espectros de absorcion normalizados del colorante FU en los
solventes DMSO, DMF y EtOH 90° (fuente: elaboracion propia).
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En la figura N°17 se puede identificar el maximo de absorcion del colorante FU
en el solvente DMSO a una longitud de onda de 564 nm, en el solvente DMF es

de 559 nm y para FU en EtOH 90° es a una longitud de onda de 553 nm.

Espectros de absorcion normalizados de
1.2 NF en diferentes solventes
1
@ 0.8 ‘ ‘\
2
g 0.6
2 04
g \
0.2 [l \ \
0 s B A e It
200 400 600 800
Longitud de onda (nm})
—NF en DMSO —NF en DMF NF en EtOH 90°

Figura N°18. Espectros de absorcion normalizados del colorante NF en
los solventes DMSO, DMF y EtOH 90° (fuente: elaboracion

propia).

En la figura N°18 se evidencia experimentalmente que el maximo de absorcion
obtenido para NF en el solvente DMSO es a una longitud de onda de 564 nm,
para el caso de NF en el solvente DMF es a 560 nm y en EtOH 90° es a una

longitud de 555 nm.
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Espectros de absorcion normalizados de

12 FA en diferentes solventes

1
0.8 y.
0.6

Absorbancia

200 400 600 800
Longitud de onda (nm)

—FA en DMSO —FA en DMF FA en EtOH 90°

Figura N°19. Espectros de absorcion normalizados del colorante FA en los

solventes DMSO, DMF y EtOH 90° (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°19 se puede identificar el maximo de absorciéon del colorante FA
en el solvente DMSO a una longitud de onda de 563 nm, en el solvente DMF es
de 565 nm y para NF en EtOH 90° es a una longitud de onda de 554 nm.

5.2.2 Determinacion de coeficientes de extincion.

Partiendo de las soluciones madres de concentracion 1x10“ M anteriormente
mencionadas por cada colorante en cada solvente se procedi6 con la elaboraciéon
de las curvas de calibracion (Ver ejemplo en anexo 6 Tabla N°32), tomando como
base la ley de Lambert-Beer, la cual establece que la absorbancia esta
relacionada directamente con la concentracion de una sustancia, indicando de
esta manera que una representacion grafica de la absorbancia frente a la
concentracion corresponde a una linea recta, de esta forma la pendiente obtenida
de cada ecuacion de la linea recta es equivalente al coeficiente de extincién
molar, el valor de épsilon es entonces la cantidad de luz que es capaz de

absorber cada colorante en cada uno de los solventes en estudio.
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Los resultados obtenidos se muestran graficamente a continuacion:
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Figura N°20. Curva de calibracion de PA en a) EtOH 90°, b) DMSO y ¢) DMF

(fuente: elaboracion propia).

Se puede observar en la figura N°20 el gréafico correspondiente a la curva de
calibracion de a) PA en EtOH 90° donde se tomo la lectura a A= 549 nm donde
se obtuvo la ecuacion de la linea recta y=34192x-0.0108, el valor obtenido de la
pendiente (34192) es equivalente al valor del coeficiente de extincion molar, por
ende, la cantidad de luz que absorbe la PA en EtOH 90° es de 34192 Mcm?,
para b) PA en DMSO se tomo la lectura a A= 564 nm obteniéndose una ecuacién
de la linea recta y=7087.4x+0.012, en donde la cantidad de luz que absorbe la
PA en DMSO es de 7087.4 M-icm y por dltimo para c) PA en DMF se tom6 la
lectura a A= 558 nm se obtuvo la ecuacion de la linea recta y=1031.5x+0.1355,

en donde el valor obtenido de la pendiente (1031.5) es el equivalente al valor del
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coeficiente de extincidbn molar, siendo asi la cantidad de luz que absorbe la PA
en DMF es de 1031.5 M-icm™.
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0.5 0.5 R= 9992
y = 35244x +0.0012
o 04 R® = 0.0986 o 04
g R=0.993 g
" -]
203 £03
[=] o
v 0
E= =
<02 <oz
0.1 0.1
0 0
7.50E-06 9.50E-08 1.15E-05 1.35E-05 1.55E-05 1.75E-05 3.00E-06 5.00E-06 7.00E-06 9.00E-06 1.10E-05 1.30E-05
a) Concentracion (M) ) Concentracién (M)

0.7y =51798x +0.0052
R? = 0.9972
R=0.9986

0
5.00E-06 7.00E-06 9.00E-06 4.10E-05 1.30E-05 1.50E-05
C) Concentracion (M)

Figura N°21. Curva de calibracion de FU en a) EtOH 90°, b) DMSO y ¢) DMF

(fuente: elaboracion propia).

Se puede observar en la figura N°21 el gréafico correspondiente a la curva de
calibracion de a) FU en EtOH 90° donde se tomo la lectura a A = 553 nm donde
se obtuvo la ecuacion linea recta y=35244x+0.0012, en donde el valor obtenido
de la pendiente (35244) es equivalente al valor del coeficiente de extincibn molar,
siendo asi que la cantidad de luz que absorbe FU en EtOH 90° es de 35244 M-
lemt, para b) FU en DMSO se tomé la lectura a A = 564 nm obteniéndose una
ecuacion de la linea recta y=48735x+0.006, en donde la cantidad de luz que
absorbe la FU en DMSO es de 48735 M-cm y por Gltimo para c) FU en DMF se
tomo la lectura a A = 559 nm se obtuvo la ecuacion de la linea recta

y=51798x+0.0052, en donde el valor obtenido de la pendiente (1031.5) es el
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equivalente al valor del coeficiente de extincion molar, siendo asi la cantidad de
luz que absorbe la FU en DMF es de 51798 M-cm™.
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Figura N°22. Curva de calibracion de NF en a) EtOH 90°, b) DMSO y ¢) DMF

(fuente: elaboracion propia).

En la figura N°22 se puede observar el grafico correspondiente a la curva de
calibracion de a) NF en EtOH 90° donde se tomo la lectura a & = 555 nm donde
se obtuvo la ecuacion linea recta y=48388x+0.0089, en donde el valor obtenido
de la pendiente (48388) es equivalente al valor del coeficiente de extinciébn molar,
siendo asi que la cantidad de luz que absorbe NF en EtOH 90° es de 48388 M-
lemt, para b) NF en DMSO se tomé la lectura a A = 564 nm obteniéndose una
ecuaciéon de la linea recta y=45900x + 0.014, en donde la cantidad de luz que
absorbe la NF en DMSO es de 45900 M-cm y por Gltimo para c) NF en DMF se
tomo la lectura a A = 560 nm se obtuvo la ecuacion de la linea recta

y=55009x+0.0014, en donde el valor obtenido de la pendiente (1031.5) es el
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equivalente al valor del coeficiente de extincibn molar, siendo asi la cantidad de
luz que absorbe la NF en DMF es de 55009 M-icm™.
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Figura N°23. Curva de calibracién de FA en a) EtOH 90°, b) DMSO y c) DMF

(fuente: elaboracion propia).

En la figura N°23 se puede observar el grafico correspondiente a la curva de
calibracion de a) FA en EtOH 90° donde se tom¢ la lectura a A = 554 nm donde
se obtuvo la ecuacion linea recta y=20459x - 0.0002, en donde el valor obtenido
de la pendiente (20459) es equivalente al valor del coeficiente de extincibn molar,
siendo asi que la cantidad de luz que absorbe FA en EtOH 90° es de Micm?,
para b) FA en DMSO se tomé la lectura a A = 563 nm obteniéndose una ecuacién
de la linea recta y=46307x-0.0914, en donde la cantidad de luz que absorbe la
FA en DMSO es de 46307 Micm y por ultimo para c) FA en DMF se tomé la
lectura a A = 565 nm se obtuvo la ecuacion de la linea recta y=28833x+0.026, en

donde el valor obtenido de la pendiente (28833) es el equivalente al valor del
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coeficiente de extincion molar, siendo asi la cantidad de luz que absorbe la FA
en DMF es de 55009 M-1cm™.

Los resultados obtenidos se resumen de una mejor manera en la tabla N°8.

Tabla N°8. Resultados de curvas de calibracion (fuente: elaboracion propia).

0.0002

Maximo de y o
_, Ecuacion de la Coeficiente de
absorcion i Valor de o
Colorante Solvente ) - linea recta extincion molar
identificado en i R )
. obtenida (€) obtenido
la region visible
y = 7087.4x +
DMSO 559 nm 0.9996 7087.4 Mt cm?
0.012
y = 1031.5x +
PA DMF 558 nm 0.9927 1031.5 M1 cm?
0.1355
y =34192x -
EtOH 90° 549 nm 0.9978 34192 Mt cm'?
0.0108
y = 48735x +
DMSO 564 nm 0.9992 48735 M1 cm?
0.006
y =51798x +
FU DMF 559 nm 0.9986 51798 Mt cm?
0.0052
y = 35244x +
EtOH 90° 553nm 0.9993 35244 Mt cm?
0.0012
y = 45900x +
DMSO 564 nm 0.9989 45900 M1 cm™
0.014
y = 55009x +
NF DMF 560 nm 0.9995 55009 Mt cm?
0.0014
y = 48388x +
EtOH 90° 555 nm 0.9983 48388 M1 cm?
0.0089
y =46307x -
DMSO 563 nm 0.9949 46307 M1 cm?
0.0914
y =28833x +
FA DMF 565 nm 0.9952 28833 Mt cm'?
0.026
y = 20459x -
EtOH 90° 554 nm 0.9918 20459 Mt cm'?
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En la tabla N°8 se muestran de manera general los resultados obtenidos de la
elaboracion de las curvas de calibracion para cada colorante en su respectivo
solvente. Identificando por medio del coeficiente de extincion molar la cantidad
de luz que es capaz de absorber cada uno de los colorantes en su respectivo
solvente con la obtencion de la ecuacion de la linea recta, en donde el valor de
la pendiente es equivalente al coeficiente de extincion molar, los valores
obtenidos del coeficiente de correlacion (R) son muy cercanos a 1 por lo cual nos
demuestra una relacion lineal, por ello se refleja en la tabla de datos.

5.2.3 Efecto del agregado &cidos y bases

Identificados los maximos de absorcion de cada colorante en cada solvente, asi
como sus respectivos coeficientes de extincidbn molar se procedio al calculo del
numero de moles disueltos del colorante en una solucién 1x104M (ver tabla N°9)
y posteriormente calcular la cantidad en microlitros (ver tabla N°10) de cada
aditivo acido o basico a agregar a cada solucion de colorante preparada y poder
identificar efectos de tipo solvatocromicos.

Tabla N°9. Resultados para colorante a concentraciones de 1x10“ M (fuente:

elaboracion propia).

mg pesados Masa Molar del Colorante i )
Colorante Numero de moles disueltos
del colorante (g/mol)
PA 0.3 323.82 9.26x10”7
FU 0.3 337.85 8.88x10”7
NF 0.4 365.90 10.9x10”7
FA 0.6 585.538 10.2x10”7
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Tabla N°10. Moles de aditivo a adicionar a las soluciones de colorantes (fuente:

elaboracion propia).

. Microlitros que
-, . Numero de moles a
Solucion Aditivo que agregar . agregar a las
agregar de aditivo i
soluciones

PA 9.26x107 9.3
FU 8.88x107 9.0

1 HCI 0.1 M
NF 10.9x107 11.0
FA 10.2x107 10.2
PA 9.26x107 9.3
FU 8.88x107 9.0

2 HOAc 0.1 M
NF 10.9x107 11.0
FA 10.2x107 10.2
PA 9.26x107 9.3
FU 8.88x107 9.0

3 NaOH 0.1 M
NF 10.9x107 11.0
FA 10.2x107 10.2
PA 9.26x107 9.3
FU 8.88x107 9.0

4 TEAO0.1 M
NF 10.9x107 11.0
FA 10.2x107 10.2

Los resultados obtenidos se muestran en los siguientes graficos, cabe destacar

que en cada gréfico la escala en el eje y ha sido ajustado para mayor

visualizacioén del efecto:
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Figura N°24. Efectos solvatocrémicos de PA en EtOH 90° con agregado de:
a) HCI, b) HOAc, ¢) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracién propia).

En la figura N°24 se puede observar el comportamiento de PA en EtOH 90° con
los agregados de los acidos a) HCI, b) HOAc y las bases c) NaOH y d) TEA
respectivamente, en donde al realizar el primer agregado en relacion molar de
1:1 de HCIl y HOAc la banda a una longitud de onda de 549 nm para ambos
agregados de acidos tiende a tener un desplazamiento hacia arriba (efecto
conocido como hipercromico) al mismo tiempo se observa un leve
desplazamiento a la izquierda (efecto denominado hipsocromico), dichos
fendmenos observados se mantienen conforme se realiza un agregado del acido
1.3 y 1:5; mientras que para el agregado de NaOH en el agregado a
concentracion 1:1 se observo un leve desplazamiento hacia abajo siempre en la
longitud de onda de 549 nm (efecto conocido como hipocrémico), al realizar el

agregado 1:3y 1.5 se vuelve mas evidente el efecto hipocromico; caso contrario
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con el agregado de TEA en donde bajo las condiciones estudiadas al hacer

agregados 1:1, 1:3 y 1:5 no se observa ningun cambio en el maximo de

absorbancia a la longitud de onda de 549 nm del colorante, siendo indiferente el

agregado de dicha base.

Tabla N°11. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante PA en

EtOH 90° (fuente: elaboracion propia).

Relacion Cambio en las
en moles . S bandas de
Colorant Cantidad | . .
Aditiv de solvatocromico || ongitud de | absorcién en la
e/ de moles
o | colorante ” onda en region visible
Solvente de aditivo Jlisis (nm)
. analisis (nm i
vs el a agregar Si No (Tipo de
aditivo efecto)
. Hipercrémico e
11 9.26x10” X 549 p )
hipsocrémico
. Hipercromico e
HCI 13 27.8x107 | X 549 P o
hipsocrémico
: Hipercrémico e
15 46.3x107 X 549 p o
PA/ hipsocrémico
EtOH
90° : .
1:1 Hipercrémico e
9.26x107 X 549 . o
hipsocrémico
. Hipercrémico e
HOAc | 13 | o78x107 | X 549 pereromic
hipsocromico
: Hipercromico e
15 46.3x107 X 549 p o
hipsocrémico




Tabla N°11. (continuacion)
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11 . o
9.26x107 X 549 Hipocrémico
NaOH 1.3 . L
27.8x107 X 549 Hipocrémico
1:5 7 : -
46.3x10 X 549 Hipocrémico
1:1 -
9.26x10 X 549 No se observa
TEA 1:3
27.8x107 X 549 No se observa
1:5 7
46.3x10 X 549 No se observa
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Figura N°25. Efectos solvatocromicos de PA en DMSO con agregado de: a)
HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°25 se observa el comportamiento de PA en DMSO con agregado
de los 4cidos a) HCI, b) HOAc y de las bases c) NaOH y d) TEA respectivamente,
para el caso del primer agregado a una relacién molar de 1:1 de HCl a la longitud
de onda de 559 nm se observo claramente un desplazamiento hacia arriba
(efecto hipercrémico), conforme se realizé el agregado a relaciones molares de
1:3 y 1:5 se mantuvo el efecto hipercrémico en comparacion con el colorante sin
ningun agregado del &cido pero sin ningun cambio con respecto al agregado 1:1;
con el agregado a concentracién 1:1 para HOAc el maximo de absorcion del
colorante a 559 nm comienza a desplazarse levemente hacia arriba (fenédmeno
hipercromico) y el fendmeno continla notablemente conforme los siguientes
agregados 1:3 y 1:5; caso contrario en donde se realiza el agregado de NaOH en
donde la banda se desplaza hacia abajo (fendmeno hipocrémico) continuando
conforme los siguientes agregados 1:3 y 1:5; mientras que con el agregado de
TEA bajo las condiciones estudiadas no se observa ningdn cambio de
absorbancia del colorante a ninguna concentracion siendo indiferente el

agregado de esta base.
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Tabla N°12. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante PA en

DMSO (fuente: elaboracion propia).

Relacion Efecto
en moles | Cantidad | solvatocro ) Cambio en las
. Longitud de
Colorante . de de moles mico bandas de
Aditivo » onda en . )
/ Solvente colorante | de aditivo o absorcion (Tipo
analisis (nm)
vs el a agregar | Si No de efecto)
aditivo
11 : . .
9.26x107 X 559 Hipercromico
e 13 27.8x107 X 559 Hipercromico
1.5 i . ..
46.3x107 X 559 Hipercromico
11 : . L
9.26x107 X 559 Hipercromico
PA/ _
ove | TORE 13 27.8x107 | X 559 Hipercrémico
1:5 : . L
46.3x107 X 559 Hipercromico
11 : . _
9.26x107 X 559 Hipocrémico
el 13 27.8x107 | X 559 Hipocrémico
1.5 : . _
46.3x107 X 559 Hipocrémico
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Longitud de onda (nm)

——Sin agregado Agregado 1:1

Agregado 1:3 —Agregado 1:5

——Sin agregado

L1 1 g26x107 X 559 No se observa
U 13 1 y78x107 X 559 No se observa
1.5 i
46.3x107 X 559 No se observa
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Figura N°26. Efectos solvatocromicos de PA en DMF con agregado de: a) HCI,
b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°26 se observa el comportamiento de PA en DMF con agregado de
los acidos a) HCI, b) HOAc y de las bases c) NaOH y d) TEA respectivamente,

para el caso del primer agregado en relacion molar 1:1 de HCI se evidencia un

aumento en el maximo de absorcién a la longitud de onda de 558 nm en
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comparacion al colorante sin ningun agregado de acido, al realizar el agregado a
concentracion 1:3 y 1:5 no solo se evidencia un aumento en el maximo de
absorcién sino también un leve desplazamiento a la izquierda (efecto conocido
como hipsocromico) en el méximo de absorcion; en cambio al realizar un
agregado a concentracion 1:1 de HOAc el maximo de absorcion del colorante
comienza a desplazarse levemente hacia arriba (efecto hipercrémico) y este
efecto continla notoriamente conforme los siguientes agregados 1:3y 1:5, efecto
muy parecido con el agregado de TEA a las concentraciones 1:1, 1:3y 1:5; caso
contrario en donde al realizar agregado de NaOH desde la concentracion 1:1 el
maximo de absorcion siempre a 558 nm del colorante comienza a desplazarse
levemente hacia abajo (efecto hipsocrémico) y este efecto continlia notoriamente
conforme los siguientes agregados 1:3y 1:5.

Tabla N°13. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante PA en

DMF (fuente: elaboracién propia).

Relacién
| Cantidad st — |
en moles & ambio en las
Colorant » de moles SREREEED Longitud de
; Aditiv de . . bandas de
e e onda en
0 colorante » o absorcion (Tipo
Solvente aditivo a Si No analisis (nm)
vs el de efecto)
. agregar
aditivo
11 i . .
9.26x107 X 558 Hipercromico
. Hipercréomico e
Ay HCI 13 27.8x107 X 558 p o
DME Hipsocromico
. Hipercréomico e
L5 46.3x107 X 558 p o
Hipsocromico
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Tabla N°13. (continuacién)

11 9.26x107 X 558 Hipercrémico

HOAc 13 lo78x107| x 558 Hipercrémico
1.5 R . o

46.3x107 X 558 Hipercromico
11 E . _

9.26x107 X 558 Hipocrémico

NaOH 13 lo78x107| x 558 Hipocrémico
1.5 R . _

46.3x107 X 558 Hipocrémico
1:1 E . L

9.26x107 X 558 Hipercromico

TEA 13 27.8x107 X 558 Hipercromico
1.5 R . L

46.3x107 X 558 Hipercromico
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Figura N°27. Efectos solvatocromicos de NF en EtOH 90° con agregado de:
a) HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°27 se puede observar el comportamiento NF en EtOH 90° sin
ningun agregado de a) HCI, b) HOAc y las bases c) NaOH y d) TEA
respectivamente, en donde al realizar agregados en relaciones molares de 1:1,
1:3y 1:5 de HCI, en HOAc y de TEA bajo las condiciones estudiadas no se
observaron ningiin cambio en los maximos de absorbancia a la longitud de onda
de 555 nm siendo asi indiferente el agregado de estos acidos y la base; caso
contrario con el agregado de la base NaOH en donde en un inicio el agregado a
concentracion 1:1 es indiferente comparado con el colorante sin ningun agregado
de la base, hasta realizar agregados a concentraciones 1:3 y 1:5 en donde el
maximo de absorcion tiene un desplazamiento hacia abajo (efecto hipocromico).
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Tabla N°14. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante NF en

EtOH 90° (fuente: elaboracion propia).

Relacion
o | cantidad SES Cambio en |
en moles - ambio en las
Colorant » de moles SENETEEITIED Longitud de
; Aditiv de ; . bandas de
e e onda en
0 colorante » o absorcion (Tipo
Solvente aditivo a Si No analisis (nm)
vs el de efecto)
N agregar
aditivo
1:1 E
10.9x10” X 555 No se observa
iC] 13 32.7x107 X 555 No se observa
1:5 E
54.5x107 X 555 No se observa
1:1 E
10.9x107 X 555 No se observa
NF/ | HOAc 13 | 32.7x107 X 555 No se observa
EtOH
90° 1:5
54.5x107 X 555 No se observa
1:1 E
10.9x107 X 555 No se observa
NEXO 13 ls7x07| x 555 Hipocrémico
1.5 R . _
54.5x107 X 555 Hipocrémico
Ul 11 10.9x107 X 555 No se observa
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Figura N°28. Efectos solvatocromicos de NF en DMSO con agregado de: a)
HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°28 se puede observar el comportamiento de NF en DMSO con el
agregado de a) HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA respectivamente, en donde al
realizar agregados a concentraciones 1:1, 1:3 y 1.5 de HCI, HOAc y TEA a la

longitud de onda de 564 nm bajo las condiciones estudiadas se observa que es

indiferente el agregado de los acidos asi como también de la base, caso muy
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diferente con el agregado de NaOH en donde en un inicio a concentracion 1:1 no

se observan cambios en el maximo de absorcién del colorante, si no que este se

empieza a ver afectado hasta agregar una concentracion 1:3 de la base

disminuyendo el méximo de absorcion pero manteniéndose siempre a 564 nm

(efecto hipocromico) y continuando con el agregado a concentracion 1:5 este no

solo sufre un efecto hipocromico sino que también el maximo de absorcion se ve

desplazado hacia la izquierda (efecto hipsocromico) observandose ahora a una

longitud de onda de 446 nm.

Tabla N°15. Resultados de cambios en banda de absorcidon del colorante NF en

DMSO (fuente: elaboracion propia).

Relacion

| Cantidad Shel — |
en moles & ambio en las
Colorant » de moles Bl Longitud de
; Aditiv de . . bandas de
e e onda en
0 colorante » o absorcion (Tipo
Solvente aditivo a Si No analisis (nm)
vs el de efecto)
. agregar
aditivo
1:1 E
10.9x107 X 564 No se observa
=iE] 13 32.7x107 X 564 No se observa
15 5
NE / 54.5x10 X 564 No se observa
DMSO
11 10.9x10”7 X 564 No se observa
Hieme 13 32.7x107 X 564 No se observa
1.5 i
54.5x107 X 564 No se observa
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Tabla N°15. (continuacién)

1 1 10.9x107 X 564 No se observa
1:3 4 . L.
NaOH 32.7x10 X 564 Hipocrémico
1:5 54.5x107 X 564 Hipocromico e
Hipsocromico
1:1 E
10.9x10” X 564 No se observa
=R 13 32.7x107 X 564 No se observa
1:5 E
54.5x107 X 446 No se observa
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Figura N°29. Efectos solvatocrémicos de NF en DMF con agregado de: a)
HCI, b) HOAc, ¢) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracién propia).

Como se puede observar en la figura N°29 como el comportamiento de NF en
DMF con el agregado de a) HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA respectivamente,
en donde el colorante a la longitud de onda de 560 nm sufre un desplazamiento
hacia arriba (efecto hipercromico) conforme se realizan los agregados de acido
HCIl a concentraciones 1:1, 1:3 y 1:5 esto en comparacion al colorante sin ningin
agregado del acido, caso contrario el agregado de la base NaOH en donde a un
inicio de concentracion 1:1 no se observan cambios si no hasta los agregados a
concentraciones 1:3 y 1.5 en donde el maximo de absorcion sufre un
desplazamiento hacia abajo (efecto hipocromico), observandose a su vez la
formacion de una nueva banda a una longitud de onda de 444 nm; mientras que

para el agregado de HOAc y TEA al hacer agregados a concentraciones 1:1, 1:3
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y 1:5 es indiferente tanto el agregado del acido como de la base correspondiente

siempre a la longitud de 560 nm.

Tabla N°16. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante NF en

DMF (fuente: elaboracién propia).

Relacién
| Cantidad SizEiD I |
en moles are ambio en las
Colorant » de moles SREIE I Longitud de
; Aditiv de . : bandas de
e e onda en
o] colorante . o absorcion (Tipo
Solvente aditivo a Si No analisis (nm)
vs el de efecto)
N agregar
aditivo
11 : . .
10.9x107 X 560 Hipercromico
1] 13 la7x07| x 560 Hipercrémico
1.5 R . L
54.5x107 X 560 Hipercromico
1:1 E
10.9x10 X 560 No se observa
NF /
DME HOAC 13 32.7x107 X 560 No se observa
1:5 E
54.5x107 X 560 No se observa
1:1 :
10.9x10 X 560 No se observa
HELR 13 32.7x107 X 560 Hipocrémico
1:5 : . _
54.5x107 X 560 Hipocromico
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11
10.9x107 X 560 No se observa
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15 | sa5x107 X 560 No se observa
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Figura N°30. Efectos solvatocromicos de FU en EtOH 90° con agregado de:
a) HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°30 se puede observar el comportamiento de FU en EtOH 90° con

el agregado de a) HCI, b) HOACc, c) NaOH y d) TEA respectivamente en donde

el colorante a una longitud de onda de 553 nm con agregado de HCI, HOAc y
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TEA no se ve afectado por ningun agregado de acido y base a las

concentraciones 1:1, 1:3 y 1:5 considerandose despreciables; caso contrario en

el agregado de NaOH en donde el maximo de absorcién del colorante si se ve

afectado por la base tendiendo a desplazarse hacia abajo (efecto hipocrémico),

disminuyendo cada vez mas conforme el agregado a concentraciones 1:3y 1:5.

Tabla N°17. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante FU en

EtOH 90° (fuente: elaboracion propia).

Relacién Efecto
en moles | Cantidad solvatocromi } Cambio en las
Colorant » Longitud de
Aditiv de de moles co bandas de
e/ - onda en » )
(o] colorante | de aditivo o absorcion (Tipo
Solvente andlisis (nm)
vs el a agregar Si No de efecto)
aditivo
1:1 E
8.88x107 X 553 No se observa
HCI 131 26.64x107 X 553 No se observa
1.5 i
44.4x107 X 553 No se observa
FU/ 11 8.88x107 X 553 No se observa
EtOH
90° :
HOAc 13 26.64x107 X 553 No se observa
1:5 :
44.4x107 X 553 No se observa
1:1 : . _
8.88x107 X 553 Hipocromico
NaOH
1:3 i . —
26.64x107 X 553 Hipocrémico
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15 44.4x107 X 553 Hipocrémico
11 8.88x107 X 553 No se observa
TEA 1:3 26.64x107 X 553 No se observa
15 44.4x10°7 X 553 No se observa
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Figura N°31. Efectos solvatocromicos de FU en DMSO con agregado de: a)
HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).
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En la figura N°31 se puede observar el comportamiento de FU en el solvente
DMSO con el agregado de a) HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA respectivamente

en donde el colorante a una longitud de onda de 564 nm con el agregado de HCI,

HOAc y TEA no se ve afectado por ningun agregado de los &cidos y la base a las

concentraciones 1:1, 1:3 y 1:5 considerandose despreciables; caso contrario con

el agregado de NaOH a concentracion 1:1 en donde en un inicio no se observan

cambios, sino hasta realizar un agregado a concentracion 1:3 de la base donde

se observa una disminucién en el maximo de absorcion (efecto hipocrémico) y

continuando con el agregado a concentracion 1:5 este no solo sufre un efecto

hipocrémico sino que también el maximo de absorcion se ve desplazado hacia la

izquierda observandose a una longitud de onda de 457 nm(efecto hipsocrémico).

Tabla N°18. Resultados de cambios en banda de absorcidon del colorante FU en

DMSO (fuente: elaboracion propia).

Relacion Efecto
Sofferan enmoles | Cantidad | ggvatocromico Longitud de Cambio en las
; Aditiv de de moles . bandas de
e onda en
0 colorante | de aditivo i absorcion (Tipo
Solvente Si No analisis (nm)
vs el a agregar de efecto)
aditivo
1:1 E
8.88x107 X 564 No se observa
HCI 131 26.64ax107 X 564 No se observa
FU/ _
DMSO 15 44.4x107 X 564 No se observa
1:1 :
8.88x107 X 564 No se observa
HOAC
1:3 :
26.64x107 X 564 No se observa
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15 44.4x107 564 No se observa
11 8.88x10°7 564 No se observa

1:3 - . L.
NaOH 26.64x107 564 Hipocrémico
1:5 44.4x107 564 Hipocrémico e
hipsocrémico
11 8.88x107 564 No se observa

TEA 13
) 26.64x107 564 No se observa
15 :

44.4x107 564 No se observa
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Figura N°32. Efectos solvatocrémicos de FU en DMF con agregado de: a)
HCI, b) HOAc, ¢) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracién propia).

En la figura N°32 se puede observar el comportamiento de FU en DMF con el
agregado de a) HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA respectivamente en donde el
colorante a una longitud de onda de 559 nm con el agregado de HCIl y HOAc a
las concentraciones 1:1, 1:3 y 1:5 no generan cambios en el maximo de absorcion
del colorante considerandose despreciables; si no es hasta el agregado de NaOH
en donde el maximo de absorcion del colorante se ve afectado por la base en
donde este tiende a desplazarse hacia abajo (efecto hipocromico), disminuyendo
cada vez mas conforme el agregado a concentraciones 1:3 y 1:5; caso contrario
con el agregado de TEA a concentracién 1:1 y 1:3 en donde en un inicio es
indiferente el agregado comparado con el colorante sin ningiin agregado de la
base, hasta realizar un agregado a concentracion 1.5 en donde el maximo de

absorcion se desplazé notoriamente hacia abajo (efecto hipocromico) y
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observandose a su vez la formacioén de una nueva banda a una longitud de onda
de 572 nm.

Tabla N°19. Resultados de cambios en banda de absorciéon del colorante FU en

DMF (fuente: elaboracién propia).

Relacién Efecto
en moles | Cantidad solvatocromi ) Cambio en las
Colorant » Longitud de
Aditiv de de moles co bandas de
e/ . onda en y i
(o] colorant | de aditivo o absorcion (Tipo
Solvente andlisis (nm)
evs el a agregar Si No de efecto)
aditivo
1:1 :
8.88x107 X 559 No se observa
HC 13| 26.64x107 X 559 No se observa
1.5 i
44.4x107 X 559 No se observa
1:1 :
8.88x107 X 559 No se observa
Ful HOA 1:3
DME ¢ ’ 26.64x107 X 559 No se observa
1.5 i
44.4x107 X 559 No se observa
11 : . _
8.88x107 X 559 Hipocrémico
HELR 13 26.64x107 X 559 Hipocrémico
1.5 : . _
44.4x107 X 559 Hipocrémico
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11
8.88x107 X 559 No se observa
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26.64x107 X 559 No se observa
15 7 : P
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Figura N°33. Efectos solvatocromicos de FA en EtOH 90° con agregado de:
a) HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°33 se puede observar el maximo de absorciéon de FA en EtOH 90°
con los agregados de a) HCI, b) HOAc y las bases ¢) NaOH y d) TEA
respectivamente en donde el maximo de absorcion a la longitud de onda de 554

nm se ve afectado por el agregado de HCl y HOAc en donde este tiende a
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desplazarse hacia arriba (efecto hipercromico) aumentando cada vez mas

conforme el agregado a concentraciones 1:3 y 1:5; caso contrario para el

agregado de NaOH y TEA en donde el méaximo de absorcion tiende a

desplazarse hacia abajo (efecto hipocromico), disminuyendo cada vez mas

conforme el agregado a concentraciones 1:3y 1:5.

Tabla N°20. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante FA en

EtOH 90° (fuente: elaboracion propia).

Relacién
| Cantidad SE o |
en moles & ambio en las
Colorant - de moles SENEITEEIED Longitud de
; Aditiv de . . bandas de
e e onda en
o] colorante . o absorcion (Tipo
Solvente aditivo a Si No analisis (nm)
vs el de efecto)
- agregar
aditivo
1:1 E . L
10.2x107 X 554 Hipercromico
HC] 13 30.6x107 X 554 Hipercrémico
1:5 : . L
51x107 X 554 Hipercromico
FA / 1:1 4 . o
10.2x10 X 554 Hipercromico
EtOH
90° .
AOAC 13 30.6x107 X 554 Hipercrémico
1:5 : . .
51x107 X 554 Hipercrémico
1:1 : . _
10.2x10”7 X 554 Hipocrémico
NaOH
1:3 i . —
30.6x107 X 554 Hipocrémico
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1:5 51x107 X 554 Hipocrémico
1:1 10.2x10- X 554 Hipocrémico
7
TEA 13 30.6x10° | X 554 Hipocromico
7
15 51x107 X 554 Hipocromico
1,8
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Figura N°34. Efectos solvatocromicos de FA en DMSO con agregado de: a)
HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).
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En la figura N°34 se puede observar el maximo de absorcion de FA en DMSO
con los agregados de a) HCI, b) HOAc y las bases c) NaOH y d) TEA
respectivamente en donde el maximo de absorcion a la longitud de onda de 563
nm se ve afectado por el agregado de HCI tendiendo a desplazarse hacia arriba
(efecto hipercromico) con los agregado 1:1, 1:3 y 1:5 en comparacién con el
maximo de absorcién del colorante sin ningun agregado; para el caso del
agregado de HOAcC este es despreciable pues no se observa ningun cambio en
los méximos de absorcién a los agregados 1:1, 1:3 y 1:5; caso contrario para el
agregado de NaOH y TEA en donde el maximo de absorcion tiende a
desplazarse hacia abajo (efecto hipocrémico), disminuyendo cada vez mas

conforme el agregado a concentraciones 1:3y 1:5.

Tabla N°21. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante FA en

DMSO (fuente: elaboracion propia).

Relacién
| Cantidad Sizsio — |
en moles & ambio en las
Colorant » de moles SREREEED Longitud de
; Aditiv de . . bandas de
e e onda en
0 colorante » o absorcion (Tipo
Solvente aditivo a Si No analisis (nm)
vs el de efecto)
. agregar
aditivo
11 i . -
10.2x107 X 563 Hipercromico
HC 13 30.6x107 X 563 Hipercrémico
FA/ -
DMSO ' 51x107 X 563 Hipercrémico
1:1 :
10.2x107 X 563 No se observa
HOAc
1:3 :
30.6x107 X 563 No se observa
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1:5

51x107 563 No se observa
1:1 10.2x10-

7 563 Hipocrémico

NaOH 1:3 30.6x10r 563 Hipocrémico
7

15 51x107 563 Hipocrémico

1:1 10.2x10- 563 Hipocrémico
7

TEA 1:3 30.6x10- 563 Hipocromico
7

15 51x107 563 Hipocrémico
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Figura N°35. Efectos solvatocromicos del FA en DMF con agregado de: a)
HCI, b) HOAc, c) NaOH y d) TEA (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°35 se pueden observar los maximos de absorcién de FA en DMF
sin ningun agregado de los a) HCI, b) HOAc y las bases ¢) NaOH y d) TEA, en
donde el colorante a la longitud de onda de 565 nm al proceder con el agregado
de HCI a una concentracién 1:1 se puede observar que el maximo de absorcion
sufre un desplazamiento hacia arriba (efecto hipercromico) manteniéndose
constante con los agregados 1:3 y 1:5, caso contrario con el agregado de HOAc
en donde al realizar el primer agregado de acido a una concentracién 1:1 el
maximo de absorcion sufre un leve desplazamiento hacia abajo (efecto
hipocromico), el cual sigue disminuyendo levemente con los agregados
subsiguientes a concentraciones 1:3 y 1:5 del acido. Para el caso de los
agregados de NaOH y TEA sufren efectos muy parecidos en donde al realizar el

primer agregado de base a una concentracién 1:1 el maximo de absorcion no
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sufre cambios significativos si no es hasta el agregado 1:3 de la base el cual

desplaza hacia abajo (efecto hipocromico) el maximo de absorcién el cual

continda desplazandose levemente con el agregado 1:5 de la base.

Tabla N°22. Resultados de cambios en banda de absorcion del colorante FA en

DMF (fuente: elaboracion propia).

Relacion

| Cantidad Skei — |
en moles G ambio en las
Colorant - de moles SENEITEEIED Longitud de
; Aditiv de . . bandas de
e e onda en
0 colorante » e absorcion (Tipo
Solvente aditivo a Si No analisis (nm)
vs el de efecto)
- agregar
aditivo
1:1 E . L
10.2x107 X 565 Hipercréomico
HC] 13 30.6x107 X 565 Hipercrémico
1:5 : . L
51x107 X 565 Hipercromico
11 7 : L
EA / 10.2x10 X 565 Hipocromico
DMF
HOAc | 13 | 3p6x107| X 565 Hipocrémico
1.5 : . _
51x107 X 565 Hipocrémico
1:1 :
10.2x10”7 X 565 No se observa
NaOH
1:3 : . _
30.6x107 X 565 Hipocromico
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Tabla N°22. (continuacién)

L5 51x107 X 565 Hipocrémico
11 i
10.2x107 X 565 No se observa
Ul 13 30.6x107 X 565 Hipocrémico
1.5 i . L.
51x107 X 565 Hipocrémico

5.3 Etapa lll: Generacion de especies reactivas de oxigeno

En esta etapa ocurre un proceso de fotosensibilizacién en donde por absorcion
de los fotones de la luz el fotocatalizador (el colorante) pasa al estado excitado y
desde este estado cede la energia de excitacion al oxigeno molecular mediante
una transferencia de energia (sensibilizacién del sustrato), resultando asi el
oxigeno singlete el cual es capaz de reaccionar con el 9,10 DMA llevando a cabo

una reaccion de oxidacion.

Las condiciones de reaccion para llevar a cabo el proceso de oxidacion fueron
seleccionadas en base a la experiencia previa de los asesores e investigaciones
bibliograficas consultadasus, siendo las siguientes: solvente DMF (3.0mL), 9,10
DMA 5mM (6puL), colorante organico 0.5mM (12uL, 20 mol%), irradiacion de luz
LED verde de 3 W por 3 h. @4

Con el fin de comprobar la generacion de la ERO y la oxidacion del 9,10 DMA se
midio la disminucion en las bandas de absorcion del 9,10 DMA en funcion del
tiempo, inicialmente se midid el espectro a tiempo 0 y posteriormente a 3 h de
irradiacion. Bajo las condiciones de reaccién seleccionadas, los resultados

obtenidos fueron los siguientes:
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Mezclas de colorantes organico con DMA en DMF a
tiempo de irradiacion O h

Absorbancia

300 400 500 600 700 800
Longitud de onda {nm)

Figura N°36. Espectro de absorcién de las mezclas de colorante (0.5 mM) y
9,10 DMA (5 mM) a tiempo 0 de irradiacion (fuente: elaboracion

propia).

En la figura N°36 se muestran los espectros de absorcion de las mezclas de los
colorantes y del 9,10 DMA a tiempo 0 de irradiacion, en donde se evidenciaron
las bandas caracteristicas del 9,10 DMA (en la regiéon UV). En la region visible
del espectro aparecen las bandas de absorcién de los colorantes y se observan
con diferente intensidad debido a que en un mismo solvente cada colorante

posee su propio coeficiente de extincién molar (ver tabla N°8).

Al cabo de las 3 h de irradiacion los resultados obtenidos se resumen en la figura

N°37:
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Figura N°37. Espectro de absorcion del 9,10 DMA a 0 minutos y 3 horas de
irradiacion (Intensidad de luz LED verde 3W) de: a) FA; b) FU; c)
PA; y d) NF (fuente: elaboracién propia).

En la figura N°37 se puede evidenciar que se ha dado una disminucién en la

intensidad de las bandas de absorcién tanto del 9,10 DMA como del colorante

conforme avanza el tiempo, esto es debido a que se esta llevando a cabo el

proceso de oxidacion del 9,10 DMA por la generacion de oxigeno singlete,

ademas esta misma ERO genera la autodegradacion del colorante, este

fendmeno se conoce como “foto-blanqueamiento” (photobleaching). (417

Como puede observarse, todos los colorantes estudiados fueron capaces de

generar oxigeno singlete en presencia de luz, lo cual se evidencia en la oxidacion
de las bandas caracteristicas del 9,10 DMA. En la figura N°39 letra a y b) se
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puede apreciar el fotoreactor utilizado para llevar a cabo dicho proceso. Los
resultados obtenidos demuestran que utilizar FA, PA, FU y NF como
fotocatalizador es una alternativa eficiente y eficaz para llevar a cabo reacciones
fotocataliticas con el fin de obtener el oxigeno singlete y llevar a cabo la oxidacion

del 9,10 DMA u otras especies organicas.

a) b)

Figura N°38. a) Reactor utilizado para la generacion de ERO y b) Tubo de

muestra (fuente: elaboracion propia).

Para corroborar la necesidad de la presencia de la irradiacién en esta reaccion,
se llevo a cabo la reaccion control en ausencia de luz (ver fotoreactor utilizado en
la figura N°38), donde se corroboré que la reaccion de oxidacion no se produjo
en condiciones de oscuridad lo cual confirma que el oxigeno singlete se genera

solo en presencia de la irradiacion del colorante organico.
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Figura N°39. Fotoreactor utilizado para la reaccion sin irradiacion (fuente:

elaboracion propia).

Cabe destacar que las ERO son utilizadas en procesos de oxidacién avanzada
para la degradacion de aguas contaminadas con productos organicos toxicos y/o
dificilmente biodegradables. Los procesos de oxidacion avanzada son métodos
de oxidacion en fase acuosa con especies altamente reactivas que se utilizan
para lograr la destruccion oxidativa de los contaminantes objetivo, cabe recalcar
gue los colorantes utilizados en estas degradaciones pueden ser contaminantes.

(18)

5.4 Etapa IV: Generacién de Nanoparticulas de Plata (AgNPs)

Para llevar a cabo la sintesis de AgNPs es necesaria la presencia de un agente
estabilizante.q0 En el caso de disoluciones coloidales de alta fuerza i6nica o en
fase organica es necesario la presencia de agentes estabilizantes como
monocapas autoensambladas, surfactantes, polimeros o dendrimeros. Estos
agentes no solo protegen a las nanoparticulas y previenen su aglomeracion sino

gue juegan también un importante papel en el control de su tamafio y forma. o

Para la optimizacion de las condiciones de reaccion para la obtencion de las

AgNPs se decidié utilizar inicamente el colorante FA en el solvente DMF debido
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a que dicho colorante presentaba una solubilidad completa en el solvente y su
espectro de absorcion mostraba una mejor definicion como se ha mostrado en
las figuras anteriores. Las condiciones de reaccion para llevar a cabo el proceso
de reduccion fueron seleccionadas en base a la experiencia previa de los
asesores e investigaciones bibliograficas consultadasas, siendo las siguientes:
5.0 mol% de colorante organico, 5 equiv. de TEOA, 0.05% p/v de Carbopol, 0.1
mmol de AgNOs, en solvente DMF hasta un volumen final de 5 mL, luz LED verde
de 3 W como fuente de irradiacion y tiempo de irradiacion de 16 h. Bajo estas
condiciones los resultados obtenidos fueron: la formacion de un precipitado
grisaceo el cual se presume es oxido o hidroxido de plata el cual ya ha sido
reportado en otros trabajo similares con otros fotocatalizadores (1, 22y finalmente
se obtenia un espejo de plata y un precipitado sélido de Ag. La formacion del
espejo de plata demostro que el proceso de reduccion de los iones plata estaba
ocurriendo pero que el estabilizante no estaba funcionando adecuadamente, ya
que la plata obtenida se aglomeraba hasta formar el espejo de plata o el
precipitado de Ag; debido a que la plata precipitaba no fue posible tomar las

lecturas en el espectrofotometro UV-vis.

Posteriormente se decidio probar el estabilizante carbopol a una concentracion
de 0.025%, colorante organico al 1%, 3% y 5% y para los demas componentes
presentes en la mezcla de reaccién se mantuvieron las condiciones de reaccién
descritas anteriormente, sin embargo, se obtuvo el mismo resultado que
inicialmente se observaba, un precipitado grisaceo que finalmente formaba un

espejo de plata en las paredes del tubo como se muestra en la figura N°40.
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Figura N°40. Pruebas de carbopol utilizado como estabilizante a diferentes

Concentraciones (fuente: elaboracion propia).

En base a los resultados previos y con el fin de optimizar las condiciones de
reaccion para obtener el mejor rendimiento posible se decidié utilizar PEG 400
como agente estabilizante. Las condiciones para la obtencién de AgNPs que se
utilizaron fueron: 0.1 mol% de colorante organico, 5.0 equiv. de TEOA, PEG 400
al 2% p/v, 0.1 mmol de AgNOQOs, en solvente DMF hasta un volumen final de 5 mL,

luz LED verde 3W como fuente de irradiacion y tiempo de irradiacion de 5 min.

Inicialmente la mezcla de reaccion presentaba un color violeta y al cabo de 5 min
de irradiacion se obtenia una coloracién anaranjada - rojiza como se observa en
la figura N°41. Cabe destacar que al observar que en los primeros minutos de la
reaccion se daba un cambio de color se decidié tomar un espectro de absorcion
a este tiempo, al presentar resultados favorables en el espectro de absorcion se

decidio seleccionar el tiempo de 5 minutos de irradiacion.
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Figura N°41. Pruebas utilizado como estabilizante PEG 400 al 2% plv,
a) reaccion sin irradiacion y b) reaccién a los 5 minutos de

irradiacion (fuente: elaboracion propia).

Figura N°42. Fotoreactor utilizado para generacién de AgNPs (fuente:

elaboracion propia).

En la figura N°42 se puede observar el fotoreactor que se utilizé para llevar a
cabo la reaccion. Los resultados al cabo de 5 minutos se demuestran mediante

el gréafico de la figura N°43:
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Figura N°43. Espectro de absorcién de AgNPs de plata utilizando FA, PEG 400

y como solvente DMF (fuente: elaboracion propia).

En la figura N°43 puede observarse el espectro de absorcion medido para la
sintesis de AgNPs utilizando FA, PEG 400 y solvente DMF en donde se evidencia
claramente la formacién de un pico alrededor de los 400 nm, siendo este

caracteristico de las nanoparticulas de plata. (s

Para corroborar que la irradiacion era necesaria para llevar a cabo el proceso de
fotoreduccion, se llevo a cabo una reaccion de control donde el sistema utilizado
era a oscuras (figura N°44), la cual contenia todos los reactivos y aditivos
necesarios para que ocurriera la formacion de las AgNPs en ausencia de luz (LED
Verde 3 W).
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Figura N°44. Sistema a oscuras para la sintesis de AgNPs (fuente: elaboracion

propia).

Como resultado de esta parte experimental, se obtuvo el siguiente grafico:

Sintesis de AgNPs utilizando FA en DMF
como fotocatalizador

Absorbancia
—
- 3]

ot
3]

0 \—k

200 300 400 500 600 700 800
Longitud de onda (nm)

——FA irradiacion 5 min FA irradiacion 5 min

Figura N°45. Espectro de absorcion de la reaccion control de sintesis de AgNPs
utilizando PEG 400 y FA en DMF (reaccion a oscuras linea azul,

reaccion en presencia de luz linea anaranjada) (fuente: elaboracién

propia).
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En la figura N°45 se muestran los resultados de los controles de reaccion
tomados con FA como fotocatalizador debido a que fue el colorante con el que
se optimizaron las condiciones en las que se trabajo, en donde se puede observar
la formacion de nanoparticulas en ausencia de luz esto debido a que al utilizar
aminas como reactivos (TEA) y solventes (DMF) estas pueden llevar acabo
reacciones de transferencia de electrones desde su estado basal, sin embargo
con la presencia de irradiacion la reaccion muestra mejores resultados en
comparacién cuando no hay irradiacion de luz, se evidencia que con 5 min de
irradiacion la formaciéon de nanoparticulas es mucho mayor que la reaccion en

ausencia de luz.

Sintesis de AgNPs utilizando FA en DMF Sintesis de AgNPs utilizando FA en EtOH
como fotocatalizador como fotocatalizador
0.8 0.25
0.7
0.2
o 06 o
O . o
£ 5 < 015
204 o
2 2 04
é 0.3 2
0.2 =
0.05
0.1
0 0
200 300 400 500 600 700 800 200 300 400 500 600 700 800
Longitud de onda (nm) Titulo del eje
FA irradiacion 0 min FA irradiacion 5min FA EtOH irradiacién 0 min FA EtOH irradiacién 5 min

Figura N°46. Espectro de absorcion de la reaccion control de sintesis de AgNPs
utilizando PEG 400 de FA en DMSO y EtOH 90° (reaccién a oscuras
linea azul, reaccién en presencia de luz linea anaranjada) (fuente:

elaboracion propia).

Como se observa en la figura N°46 también se llevd a cabo la reaccion control
en ausencia de irradiacion para las condiciones optimizadas usando DMSO y
EtOH 90°, obteniéndose resultados similares a los que se obtuvieron con DMF.

Posteriormente, una vez corroborado que los resultados obtenidos con las

condiciones optimizadas y los solventes eran favorables, se procedi6 a probar los
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fueron los siguientes:
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en esta parte los resultados obtenidos

Sintesis de AgNPs usando los colorantes como
fotocatalizador en solvente DMF

a)

Sintesis de AgNPs usando los colorantes como
fotocatalizador en solvente DMSO

b)
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Figura N°47. Espectros de absorcion de la sintesis de AgNPs utilizando PA, FU

y NF en los solventes: a) DMF; b) DMSO; y ¢) EtOH 90° (fuente:

elaboracioén propia).

En la figura N°47 se muestra los resultados obtenidos con los colorantes en los

diferentes solventes utilizados, como puede observarse se lleva a cabo formacién

de AgNPs y se evidencia claramente la aparicion de un pico cuya longitud de

onda esta alrededor de los 400 nm, siendo esta longitud a la cual aparecen las

AgNPs. EIl colorante que presenté un mejor resultado en a) DMF fue FA

presentando una banda de absorcién mas intensa en comparacion con los demas

colorantes, cabe destacar que al realizar la reaccion inicialmente se tiene una

coloracion violeta que al ser irradiada torna a un color rojizo la cual se produce
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por la mezcla de colores ya que la coloracion de las AgNPs es en su defecto es

amarilla. En el caso del solvente b) DMSO el colorante que presenté un mejor

resultado fue NF teniendo este la banda con mayor intensidad en el espectro.

Para el caso de c) EtOH 90° se puede observar que se da la formacion muy

escasa de AgNPs utilizando el colorante FA como fotocatalizador y en los

restantes colorantes no se llevo a cabo la formacion de AgNPs.

y EtOH 90°
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Figura N°48. Espectros de absorcion de AgNPs formadas en los colorantes

a) FA b) PAc) FU d) NF en los diferentes solventes (fuente:

elaboracion propia).

En la figura N°48 se muestran los espectros de absorcion de AgNPs que se

obtuvieron cuando se emplearon como fotocatalizadores

los diferentes

colorantes en los solventes utilizados para esta investigacion, como puede

observarse en todos los casos el solvente que presentdé mejores resultados fue
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DMF, obteniéndose en cada caso un pico de mayor intensidad a una longitud de

onda de 400 nm, demostrando que este es el solvente mas efectivo.

Para corroborar la forma y el tamafio de las AgNPs, se envid una muestra de
estas a la Facultad de Ciencias Quimicas de la Universidad Nacional de Cérdoba
(FCQ-UNC) en donde se les tomo fotografias mediante el uso del equipo
microscopio optico de transmision JEOL 1200 EXII. En la figura N°49 se muestra
las imagenes de microscopia electronica de transmision (TEM) obtenidas. Como
puede notarse las AgNPs sintetizadas tienen una forma aproximadamente
esférica y son polidispersas, es decir que se tiene AgNPs de tamafios pequefios
(aprox. 20 nm) y otras de mayor tamafio (aprox.100 nm), esta caracteristica de
polidispersidad también puede evidenciarse en lo ancho que son las bandas de

absorcion de las AgNPs sintetizadas.

Figura N°49. Fotografias de TEM de las nanoparticulas de plata sintetizadas

(fuente: elaboracion propia).



CAPITULO VI
CONCLUSIONES



6.0 CONCLUSIONES

1. Los solventes en donde los colorantes presentaron una mejor solubilidad
fueron DMF, DMSO y EtOH 90° respectivamente por lo que fueron los
solventes utilizados para el desarrollo de todo el trabajo de investigacion.

2. A patrtir del espectro de absorcion de cada colorante se obtuvo el valor de
longitud de onda maxima donde el colorante presenta mayor absorbancia,
dicha longitud de onda se utiliz6 al momento de realizar las curvas de
calibracion de acuerdo con la Ley de Lambert-Beer, haciendo uso del método
de la linea recta logrando de esta manera determinar los coeficientes de
extincion molar (€) para cada colorante en su respectivo solvente, permitiendo
de esta manera conocer la cantidad de luz que es capaz de absorber el
colorante en su respectivo solvente y ver como este coeficiente de extincion
varia para cada colorante pudiendo influenciar asi los resultados obtenidos
para la obtencién de oxigeno singlete y la generacion de nanoparticulas de

plata.

3. Se pudo comprobar que la adicibn de acidos y bases tienen efectos
solvatocromicos en las bandas de absorcion de los colorantes en los
solventes estudiados, observandose que con la adicion de HCI para el caso
de las bandas que experimentaron un cambio en su absorbancia, el efecto
siempre fue de tipo hipercromico, caso contrario con la adiciéon de NaOH,
donde el efecto solvatocromico que siempre se observo fue de tipo
hipocromico. Con el caso de la PA en el solvente EtOH 90° y DMSO la adicion
de TEA es irrelevante debido a no observarse cambios en las bandas a
excepcion con el solvente DMF, con el colorante NF el agregado de
CH3COOH y TEA bajo las condiciones estudiadas no presentaron ningun
cambio en las bandas de absorcion en ningun solvente de estudio; la adicion

de HCI y CHsCOOH al colorante FU fue irrelevante en los solventes



estudiados ya que no se evidencido cambio en las bandas de absorcion; el
agregado de CHsCOOH al colorante FA en DMSO no afect6 la banda a
ninguna longitud de onda.

. Se ha demostrado que los colorantes empleados en esta investigacion
presentan resultados positivos para llevar a cabo procesos fotocataliticos para
la obtencion de EROS, en este estudio la obtencion de oxigeno singlete
permitié llevar a cabo la oxidacion del 9,10 DMA, evidenciandose en los
espectros de absorcion, donde se aprecia la disminucion de las bandas
caracteristicas del mismo y la degradacion del colorante en presencia del

oxigeno singlete formado.

El presente trabajo mostré que es posible obtener AQNPs empleando PEG
400 como estabilizante y colorantes como fotocatalizadores los cuales han
sido indispensables en el proceso de fotoreduccion, la reaccion se logré por
medio de irradiacién con luz LED verde de 3 W y la utilizacion de un reactivo
de sacrificio para llevar a cabo la reduccion siendo esta la TEOA. Se logro
evidenciar la formacion de las mismas por medio de los espectros de
absorcién donde se logra distinguir claramente la formacién de un pico
alrededor de los 400 nm en la cual las AgNPs tienden a aparecer. Los

resultados mas favorables fueron con la utilizacién de DMF como solvente.
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RECOMENDACIONES
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7.0 RECOMENDACIONES

Continuar la investigacion con otra variedad de colorantes, siempre enfocada
al estudio de las propiedades fotofisicas y fotoquimicas de colorantes con

potencial aplicacion en catalisis foto-redox con luz visible.

Realizar concentraciones mas bajas de los colorantes utilizados en la
investigacion, para optimizar ain mas los recursos e investigar al mismo
tiempo si se obtienen los efectos deseados o son despreciables para la

investigacion.

Experimentar si se observan efectos solvatocromicos con agregado de
diferentes acidos utilizados comunmente como el acido sulfarico o la base

hidroxido de potasio para ampliar mas la investigacion a futuro.

Emplear el uso del equipo fotoreactor led para la generacion de oxigeno
singlete y generacién de nanoparticulas con el fin de optimizar al 100% la
irradiacion de luz LED, al mismo tiempo que se podria evitar el uso de

ventiladores ya que el equipo cuenta con regulador de temperatura.

Abordar el estudio de la cinética de la generacion de oxigeno singlete para
cada colorante y asi poder calcular la constante de velocidad de formacion de
oxigeno singlete para cada colorante y posteriormente determinar cudl es el

gue mayor formacion de oxigeno singlete daria.

Estudiar aplicaciones en posibles formulaciones farmacéuticas donde se les
dé uso a las nanoparticulas como antimicrobiano y antiviral, asi mismo
estudiar la potencial aplicacion de estas en el tratamiento de aguas

contaminadas, en la industria de pinturas, dispositivos médicos, etc.
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ANEXOS



ANEXO 1
MATERIALES, EQUIPO Y SOLVENTES UTILIZADOS.



Material y cristaleria
— Pipetas volumétricas
— Tubos de fondo conico
— Tubos de hemdlisis
— Balones volumétricos de 25 mL, 50 mL y 100 mL
— Vasos de precipitado de 30 mL, 50 mL y 100 mL
— Probetas de 25 mL
— Micropipetas automéaticas de 5-50 pL, 20-200 pL y 100-1000 pL.
— Microespatula
— Brocha
— Soportes metélicos
— Pinzas de extension
— Gradillas
— Agitador de vidrio
— Agitadores de veleta
— Mortero y pistilo
— Frascos ambar de 30 mL
— Pipetas Pasteur
— Globos
— Jeringas
— Aguijas epidurales (10 cm)
— Agujas de tuberculina (1 cm)
— Papel Parafilm
— Puntas para micropipetas de 1000 pyL y 200 pL

— Celdas de Cuarzo


https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.
https://es.wiktionary.org/wiki/%CE%BC#:~:text=Oficialmente%20abreviado%20%CE%BC.,letra%20m%20del%20alfabeto%20latino.

Equipo

— Balanza analitica OKAUS AR2140

— Espectrofotdmetro UV-Visible Thermo Scientific Serie GENESYS

S10

— Fisher Scientific Hot Plate/Stirrer, 11-100-49SH

— Ventilador

— Foco tecnolite de luz led verde 3 W

— Manometro de oxigeno

— Vortex Bunsen AGT-9

— Sonicador J.P Selecta

— Campanas de extraccion Burdinola OR-ST 1500
Reactivos

— Pararosanilina (C19H1sCIN3) (PA)

— Fucsina (C20H20Ns-HCI) (FU)

— Neofucsina (C22H24CIN3s) (NF)

— Fucsina acida (C20H17N3Na209S3)

— Trietilamina (CsH1sN) (TEA o EtsN)

— Trietanolamina (CsH1sNO3) (TEOA)

— Acido clorhidrico (HCI)

— Acido acético (CHsCOOH) (HOAc)

— Hidroxido de sodio (NaOH)

— Dimetilantraceno (CisH14)(DMA)

— Nitrato de plata (AgNO3)

— Cilindro de Oxigeno (O2)

— Cilindro de Nitrogeno (N2)

— Polietilenglicol (PEG 400)

— Carbopol



Solventes

Dimetilformamida (CsH7NO (DMF)
Dimetilsulféxido (C2HsOS) (DMSO)
Etanol 90° (C2HeO) (EtOH)
Acetonitrilo (C;H3N) (ACN)

Agua (H20)

Acetato de etilo (C4HsOz2) (EtOAC)
Acetona (C3HesO) (Me2CO)



ANEXO 2
PRUEBAS DE SOLUBILIDAD



Tabla N°23. Resultados de solubilidad de fucsina acida (fuente: elaboracion

propia).

FA

EtOH 90°

ACN

DMSO

H20

Acetato

de Etilo

Acetona

DMF

PS | S S | | S

Peso de Peso de Peso de
Peso de FA | Peso de FA | Peso de FA | Peso de FA

FA FA FA
5.1 mg 5.3 mg 5.0 mg 5.3 mg 5.1 mg 5.0 mg 5.5mg
mL de mL de mL de mL de mL de mL de mL de
solvente solvente solvente solvente solvente solvente solvente

5.1 5.3 5 5.3 5.1 5 5.5

Tabla N°24. Resultados de solubilidad de pararosanilina (fuente: elaboracion

propia).

EtOH 90°

Acetato

Acetona




Tabla N°24. (continuacién)

Obs. Obs. Obs. Obs. Obs. Obs. Obs.

Peso de Peso de Peso de
Peso de PA | Peso de FA | Peso de PA | Peso de PA

PA PA PA
5.0 mg 5.0 mg 5.0 mg 5.1 mg 5.0 mg 5.0 mg 5.0 mg
mL de mL de mL de mL de mL de mL de mL de
solvente solvente solvente solvente solvente solvente solvente

5.0 5.0 5.0 5.1 5.0 5.0 5.0

Tabla N°25. Resultados de solubilidad de neofucsina (fuente: elaboracién

propia).

EtOH 90°

oI

Acetato
de Etilo

\'6 \- I
IS

Acetona

Obs. Obs. Obs. Obs.

PS PS S PS [ PS S
Peso de Peso de Peso de Peso de
NE Peso de NF | Peso de NF | Peso de NF NE NE NE
5.1 mg 5.1 mg 5.0 mg 5.0 mg 5.1 mg 5.1mg 5.0 mg
mL de mL de mL de mL de mL de mL de mL de
solvente solvente solvente solvente solvente solvente solvente
51 51 5.0 5.0 51 5.1 5.0




Tabla N°26. Resultados de solubilidad de fucsina (fuente: elaboracién

propia).

Acetato
EtOH 90° ACN DMSO H20 Acetona DMF
de Etilo

tacr o

Obs. Obs. Obs. Obs. Obs. Obs. Obs.
PS PS S PS PS PS S
Peso de Peso de FU Peso de Peso de FU | Peso de Peso de Peso de
FU FU FU FU FU
5.2 mg 5.0 mg 5.1 mg 5.3 mg 5.0 mg 5.3 mg 5.0 mg
mL de mL de mL de mL de mL de mL de mL de
solvente solvente solvente solvente solvente solvente solvente
5.0 5.0 5.1 5.3 5.0 53 5.0




ANEXO 3
CALCULO PARA LA PREPARACION DE SOLUCIONES DE CADA
COLORANTE A CONCENTRACION 1X10* M



Formula general
g=(M) (Masa molari) )
mol

Calculo de mg de colorante PA a pesar para preparar 10 mL

g = (1x10~* M) (323.82 %) (0.01L) = 3.2382x10™* g = 0.3 mg

Célculo de mg de colorante FU a pesar para preparar 10 mL

g = (1x10~* M) (337.85 %) (0.01L) = 3.3785x10~* g = 0.3 mg

Calculo de mg de colorante NF a pesar para preparar 10 mL

_ 4 RN _ 4 _
g = (1x10~* M) (365.90 mol) (0.01L) = 3.659x10~* g = 0.4 mg

Calculo de mg de colorante FA a pesar para preparar 10 mL

g = (1x10~* M) (585.538 %) (0.01L) = 5.85538x10~* g = 0.6 mg

Célculo para encontrar el nimero de moles disueltos del colorante PA

1lg 1 mol

1000 mg ~ 32382g 9.26x10""mol de colorante

0.3 mgx

Calculo para encontrar el numero de moles disueltos del colorante FU

1lg 1 mol
1000 mg ~ 337.85g

0.3 mg x = 8.88x10~7 mol de colorante

Calculo para encontrar el numero de moles disueltos del colorante NF

1lg 1 mol

1000 mg X 36590 : = 10.9x10~7 mol de colorante

0.4 mg x

Céalculo para encontrar el numero de moles disueltos del colorante FA

1lg 1 mol

= 10.2x10~7 mol de colorant
1000 mg * 585.538 g x10~7 mol de colorante

0.6 mg x



ANEXO 4
CALCULO DE EQUIVALENCIA MOLAR DEL SOLVENTE CON EL
COLORANTE PARA AGREGADO DE ACIDOS Y BASES



Calculo para la cantidad en microlitros a agregar de HCI 0.1 M equivalente al

numero de moles disueltos del colorante PA

— 9.26x10-6 1, x 200%000UL L= 93 uL
01mol <% L - Jebuh = Sou

9.26x10~7 mol x

Calculo para la cantidad en microlitros a agregar de HCI 0.1 M equivalente al

numero de moles disueltos del colorante FU

_¢ . 1,000,000 uL
=8.88x107° Lx————— =8.88uL. =9.0uL

) 1077 |
8.88x1077 mo XO.1mol 11

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de HCI 0.1 M equivalente al

numero de moles disueltos del colorante NF

s 1,000,000 uL
=1.09x10° Lx———— =109 uL =11.0uL

10.9x10~7 mol
0.9x107" mol x 7= 1L

Calculo para la cantidad en microlitros a agregar de HCI 0.1 M equivalente al

numero de moles disueltos del colorante FA

=1.02x107° L 1,000,000 ul. _ 10.2 uL
01mol % L - et

10.2x10~7 mol x

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de HOAc 0.1 M equivalente

al nimero de moles disueltos del colorante PA

=9.26x107° L 1’OOO'OOOUL—926 L= 9.3uL
01mol <% L - b= Zou

9.26x10~7 mol x

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de HOAc 0.1 M equivalente

al nimero de moles disueltos del colorante FU

1,000,000 uL
=8.88x107° Lx————  =8.88uL. = 9.0 uL

-7
8.88x107/ mol XO.l ] 1L

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de HOAc 0.1 M equivalente

al nimero de moles disueltos del colorante NF

5 1,000,000 uL
=1.09x107> Lx————— =109 uL =11.0uL

-7
10.9x10~7 mol XO.l I 1L




Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de HOAc 0.1 M equivalente

al nUmero de moles disueltos del colorante FA

— 1.02x10-5 1 x 2200000uL oo
01mol % L - et

10.2x10~7 mol x

Calculo para la cantidad en microlitros a agregar de NaOH 0.1 M equivalente
al nimero de moles disueltos del colorante PA

B 1,000,000 uL
=9.26x100° Lx———  =9.26 uL. = 9.3 uL

26x10~7 mol
9.26x107" mol xg==" 1L

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de NaOH 0.1 M equivalente
al numero de moles disueltos del colorante FU

_¢ . 1,000,000 uL
=8.88x107° Lx————— =8.88uL =9.0uL

) 1077 |
8.88x107 mo XO.1mol 11

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de NaOH 0.1 M equivalente
al numero de moles disueltos del colorante NF

— 1.009x10-5 1 x 2200000uL o0 il = 11.0uL
01lmol % L - U= Lud

10.9x10~7 mol x

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de NaOH 0.1 M equivalente
al numero de moles disueltos del colorante FA

= 1.02x10-5 L x 20000k 105
0lmol 0 AT an o

10.2x10~7 mol x

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de TEA 0.1 M equivalente al
namero de moles disueltos del colorante PA

1,000,000 uL
=9.26x100° Lx————  =9.26 uL. = 9.3uL

-7
9.26x10~7 mol XO.l I 1L

Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de TEA 0.1 M equivalente al
namero de moles disueltos del colorante FU

1,000,000 uL
=8.88x107°Lx——— = 8.88 uL. = 9.0 uL

-7
8.88x10~7 mol Xo.l ] 1L




- Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de TEA 0.1 M equivalente al
namero de moles disueltos del colorante NF

— 1.09x10-5 , x 200%000UL 0o L = 110 uL
01lmol % L - U U = Lu

10.9x10~7 mol x

- Célculo para la cantidad en microlitros a agregar de TEA 0.1 M equivalente al
namero de moles disueltos del colorante FA

. 1,000,000 uL
= 1.02x10~5 Lx~——— = 10.2uL

10.2x10~7 mol
0.2x107" mol xF==" 1L




ANEXO 5
DATOS DE LA GRAFICA DE CURVA DE CALIBRACION



Tabla N°27. Datos para curva de calibracion del colorante PA en cada solvente

(fuente: elaboracion propia).

PA / DMSO PA / DMF PA / EtOH 90°
Conce(:/’lc)racién Absorbancia | Concentracion | Absorbancia | Concentracion | Absorbancia

1.00x1095 0.087 1.50X10-%4 0.329 1.00X10-% 0.321
1.50X10-% 0.119 2.00X10%4 0.349 1.05X10-% 0.352
2.00X1005 0.147 2.50X10-04 0.365 1.10X105 0.363
2.50X105 0.187 3.50X10%4 0.489 1.20X1005 0.401
3.00X105 0.221 4.50X1004 0.545 1.25X1005 0.413
3.50X105 0.262 5.00X10-04 0.652 1.30X1005 0.44
4.00X1005 0.29 5.50X10-04 0.721 1.35X1005 0.455
4.50X1005 0.335 6.50X10-04 0.822 1.45X1005 0.493
5.00X10-% 0.376 7.00X10-04 0.875 1.50X10-0% 0.505
5.50X1005 0.408 7.50X10-04 0.901 1.55X1005 0.524
6.00X1005 0.431 1.60X1005 0.531
6.50X1005 0.477 1.70X1005 0.564
7.00X1005 0.508 1.75X10-% 0.584
7.50X1005 0.542

8.00X1005 0.576

8.50X105 0.613

Tabla N°28. Datos para curva de calibracion del colorante FA en cada solvente

(fuente: elaboracion propia).

FA / DMSO FA / DMF FA / EtOH 90°
Conce(rlz/'lt)racmn Absorbancia | Concentraciéon | Absorbancia | Concentracién | Absorbancia
9.00X10796 0.319 9.00X10796 0.288 1.05X10°05 0.216
1.00X1005 0.362 1.00X1005 0.316 1.10X10°05 0.224
1.10X10°05 0.411 1.05X10°05 0.329 1.15X10°05 0.233
1.20X10°05 0.492 1.10X10°05 0.352 1.20X10°05 0.239
1.30X10°05 0.519 1.20X10°05 0.36 1.25X10°05 0.267
1.40X10°05 0.549 1.25X10°05 0.381 1.35X10°05 0.274
1.45X10°05 0.585 1.35X10°05 0.414 1.40X10°05 0.285




Tabla N°38. (continuacién)

1.55X100% 0.634 1.45X100° 0.437 1.45X1005 0.292
1.60X100° 0.641 1.50X100° 0.465 1.55X100° 0.323
1.65X1005 0.663 1.60X1005 0.493 1.65X1005 0.335

Tabla N°29. Datos para curva de calibracion del colorante NF en cada solvente

(fuente: elaboracion propia).

NF / DMSO

NF / DMF

NF / EtOH 90°

Concentracion

Absorbancia

Concentracion

Absorbancia

Concentracion

Absorbancia

(M)
4.00X10-% 0.2 5.00X10%6 0.273 6.50X10-06 0.311
4.50X10% 0.221 5.50X100¢ 0.304 7.00X10-06 0.356
5.00X10-06 0.238 6.00X100¢ 0.334 7.50X10-06 0.379
5.50X10-06 0.268 6.50X100¢ 0.362 8.50X10-06 0.429
6.00X10-06 0.293 7.00X100¢ 0.38 9.00X10-06 0.446
6.50X10-06 0.312 7.50X10-0¢ 0.414 9.50X10-06 0.464
7.00X10-06 0.338 8.00X10-%6 0.441 1.00X1005 0.488
7.50X10-06 0.361 8.50X1006 0.471 1.05X1005 0.516
8.00X10-06 0.382 9.00X100¢ 0.495 1.10X1005 0.531
8.50X10-06 0.402 9.50X100¢ 0.535 1.15X1005 0.563
9.00X10-06 0.422 1.00X10%5 0.55 1.20X1005 0.594
9.50X10-06 0.439 1.05X1095 0.578 1.25X1005 0.61
1.00X1095 0.47 1.10X105 0.608 1.30X1005 0.641
1.05X10 0.499 1.15X1095 0.627 1.35X1005 0.671
1.10X10° 0.529 1.20X1095 0.662 1.40X1005 0.683
1.25X10% 0.689




Tabla N°30. Datos para curva de calibracion del colorante FU en cada solvente

(fuente: elaboracion propia).

FU / DMSO FU / DMF FU / EtOH 90°
Conce(rlc/:)racién Absorbancia | Concentracion | Absorbancia | Concentracién | Absorbancia

4.00X10-% 0.202 6.00X10-06 0.323 8.50X10-06 0.304
4.50X10-% 0.226 6.50X10-06 0.331 9.00X10-06 0.316
5.00X10% 0.247 7.00X1006 0.364 9.50X106 0.334
5.50X10-06 0.273 7.50X10-06 0.399 1.00X10-%5 0.355
6.00X10% 0.3 8.50X106 0.451 1.10X105 0.39
6.50X10% 0.331 9.00X1006 0.479 1.15X1005 0.411
7.00X10% 0.347 9.50X1006 0.49 1.20X1005 0.42
7.50X1006 0.368 1.00X10-% 0.524 1.25X1005 0.436
8.00X10-06 0.397 1.05X10% 0.54 1.30X10%5 0.464
8.50X1006 0.411 1.10X10% 0.574 1.35X1005 0.476
9.50X10-06 0.466 1.15X10% 0.604 1.40X10%5 0.495
1.00X105 0.494 1.20X10% 0.631 1.45X1005 0.508
1.10X1005 0.548 1.30X10% 0.671 1.50X10-%5 0.532
1.35X10% 0.71 1.55X1005 0.55

1.60X1005 0.565




ANEXO 6
DETERMINACION DE COEFICIENTE DE EXTINCION MOLAR
(CURVA DE CALIBRACION FA EN DMF)



Tabla N°31 Datos para determinaciéon de maximo de absorcién de FA en DMF

FA DMF Solucion

(fuente: elaboracion propia).

madre 1E-4
nm A
190 0.3795
191 0.4018
192 0.423
193 0.3576
194 0.3724
195 0.3654
196 0.3397
197 0.4278
198 0.4317
199 0.4375
200 0.4144
201 0.4274
202 0.413
203 0.3798
204 0.3892
205 0.4428
206 0.4037
207 0.4427
208 0.4941
209 0.4424
210 0.501
211 0.5154
212 0.4755
213 0.4875
214 0.5095
215 0.5565

216 0.5876
217 0.5613
218 0.5745
219 0.5495
220 0.5751
221 0.5657
222 0.5808
223 0.591
224 0.5942
225 0.6021
226 0.5702
227 0.5624
228 0.6651
229 0.6597
230 0.5648
231 0.6096
232 0.5956
233 0.6177
234 0.6173
235 0.6702
236 0.623
237 0.6345
238 0.6469
239 0.611
240 0.694
241 0.6518
242 0.6245
243 0.6467
244 0.63

245 0.6701
246 0.6575
247 0.6654
248 0.658
249 0.6812
250 0.6509
251 0.6751
252 0.6809
253 0.6679
254 0.6967
255 0.691
256 0.6974
257 0.6638
258 0.681
259 0.665
260 0.6844
261 0.6652
262 0.6811
263 0.6645
264 0.6675
265 0.6571
266 0.6424
267 0.6485
268 0.6455
269 0.6418
270 0.6471
271 0.6472
272 0.6509
273 0.658




274 0.671
275 0.6848
276 0.7031
277 0.7219
278 0.7407
279 0.7629
280 0.7867
281 0.8087
282 0.8319
283 0.8531
284 0.8736
285 0.898
286 0.9203
287 0.94
288 0.9613
289 0.9846
290 1.0075
201 1.0287
292 1.0469
293 1.064
294 1.0808
295 1.0916
296 1.0976
297 1.1003
298 1.0995
299 1.0961
300 1.0902
301 1.0822
302 1.0735
303 1.0631
304 1.0526

305 1.0406
306 1.0252
307 1.0075
308 0.9865
309 0.9602
310 0.9308
311 0.8962
312 0.8574
313 0.8179
314 0.7726
315 0.7306
316 0.6976
317 0.6602
318 0.621
319 0.5887
320 0.5628
321 0.5398
322 0.5182
323 0.4992
324 0.4852
325 0.4746
326 0.4642
327 0.456
328 0.4491
329 0.4426
330 0.4376
331 0.4341
332 0.4301
333 0.4273
334 0.4248
335 0.4226

336 0.4203
337 0.418
338 0.4159
339 0.4132
340 0.4102
341 0.4066
342 0.4027
343 0.3984
344 0.393
345 0.3882
346 0.3826
347 0.3766
348 0.3698
349 0.3623
350 0.3555
351 0.3478
352 0.3404
353 0.3311
354 0.3229
355 0.3138
356 0.3045
357 0.2952
358 0.2871
359 0.2777
360 0.2676
361 0.2579
362 0.2502
363 0.2432
364 0.2337
365 0.2253
366 0.2171




367 0.2094
368 0.2026
369 0.1956
370 0.1886
371 0.1824
372 0.1771
373 0.1715
374 0.1657
375 0.161
376 0.1558
377 0.1519
378 0.1483
379 0.1449
380 0.1416
381 0.1383
382 0.1352
383 0.1324
384 0.1296
385 0.1274
386 0.1251
387 0.1226
388 0.12
389 0.1185
390 0.1166
391 0.1147
392 0.113
393 0.1115
394 0.1101
395 0.1092
396 0.1081
397 0.1071

398 0.1061
399 0.1056
400 0.1044
401 0.1039
402 0.1034
403 0.1027
404 0.1024
405 0.1021
406 0.1021
407 0.1015
408 0.102
409 0.1011
410 0.1015
411 0.1011
412 0.1011
413 0.1015
414 0.1016
415 0.1014
416 0.102
417 0.1024
418 0.1027
419 0.103
420 0.1035
421 0.1043
422 0.105
423 0.1057
424 0.1063
425 0.1074
426 0.1082
427 0.1093
428 0.1104

429 0.1114
430 0.1127
431 0.1138
432 0.1153
433 0.1171
434 0.119
435 0.1208
436 0.1227
437 0.1253
438 0.1272
439 0.1295
440 0.132
441 0.1347
442 0.1373
443 0.1401
444 0.1432
445 0.1473
446 0.1511
447 0.1545
448 0.1586
449 0.1629
450 0.1677
451 0.1731
452 0.1782
453 0.184
454 0.1899
455 0.1963
456 0.2038
457 0.2117
458 0.2204
459 0.2292




460 0.2378
461 0.2468
462 0.2571
463 0.2676
464 0.2779
465 0.29
466 0.3022
467 0.3144
468 0.3284
469 0.342
470 0.3578
471 0.3726
472 0.3886
473 0.405
474 0.4213
475 0.4387
476 0.4574
477 0.4761
478 0.4949
479 0.5166
480 0.5387
481 0.562
482 0.5874
483 0.614
484 0.6338
485 0.6565
486 0.6862
487 0.7172
488 0.7454
489 0.7745
490 0.8109

491 0.8524
492 0.8857
493 0.9205
494 0.9643
495 1.0071
496 1.0525
497 1.0939
498 1.1364
499 1.1823
500 1.2277
501 1.2755
502 1.3271
503 1.3767
504 1.4218
505 1.4702
506 1.5166
507 1.5613
508 1.6056
509 1.6487
510 1.6901
511 1.7301
512 1.768
513 1.8063
514 1.8443
515 1.8767
516 1.9103
517 1.9448
518 1.9749
519 2.0035
520 2.0285
521 2.0534

522 2.0822
523 2.1078
524 2.1347
525 2.1667
526 2.1964
527 2.2259
528 2.2587
529 2.2843
530 2.303
531 2.3225
532 2.3488
533 2.3835
534 2.4074
535 2431
536 2.459
537 2.4908
538 2.5117
539 2.5373
540 2.5777
541 2.6287
542 2.6592
543 2.6826
544 2.705
545 2.7287
546 2.7614
547 2.7974
548 2.8245
549 2.8459
550 2.8703
551 2.8803
552 2.9109




553 2.9406
554 2.9738
555 2.9658
556 2.9792
557 2.9863
558 3.0022
559 3.0153
560 3.034
561 3.0462
562 3.0563
563 3.0335
564 3.048
565 3.0575
566 3.0419
567 3.0214
568 2.9976
569 2.9589
570 2.9297
571 2.8587
572 2.7899
573 2.7105
574 2.6216
575 2.5079
576 2.4038
577 2.2936
578 2.1744
579 2.0556
580 1.9324
581 1.8021
582 1.6815
583 1.5658

584 1.4562
585 1.3525
586 1.2494
587 1.1569
588 1.0715
589 0.9855
590 0.909
591 0.8389
592 0.7664
593 0.7002
594 0.6406
595 0.5864
596 0.5365
597 0.489
598 0.4517
599 0.4132
600 0.3763
601 0.3432
602 0.3135
603 0.2834
604 0.2585
605 0.2356
606 0.2169
607 0.1971
608 0.1792
609 0.1647
610 0.1521
611 0.1398
612 0.129
613 0.1181
614 0.1091

615 0.0989
616 0.0921
617 0.0843
618 0.0777
619 0.0715
620 0.0667
621 0.0616
622 0.058
623 0.0535
624 0.0504
625 0.0463
626 0.0439
627 0.0402
628 0.0373
629 0.0357
630 0.0327
631 0.0312
632 0.0297
633 0.0288
634 0.0279
635 0.0254
636 0.024
637 0.0228
638 0.0218
639 0.0206
640 0.0204
641 0.019
642 0.0171
643 0.0162
644 0.0166
645 0.0168




646 0.0163
647 0.0151
648 0.014
649 0.0149
650 0.0139
651 0.0127
652 0.0109
653 0.0126
654 0.0118
655 0.0129
656 0.0124
657 0.012
658 0.0123
659 0.0114
660 0.0112
661 0.0105
662 0.01
663 0.0112
664 0.0106
665 0.0107
666 0.0099
667 0.0094
668 0.0097
669 0.0096
670 0.0089
671 0.0087
672 0.0085
673 0.0077
674 0.0073
675 0.0082
676 0.0067

677 0.0084
678 0.008
679 0.0084
680 0.0078
681 0.0079
682 0.0086
683 0.0085
684 0.0088
685 0.0094
686 0.0088
687 0.0093
688 0.0083
689 0.0081
690 0.0087
691 0.0085
692 0.0085
693 0.0092
694 0.0077
695 0.0071
696 0.0067
697 0.0074
698 0.0072
699 0.007
700 0.0064
701 0.0061
702 0.0054
703 0.0071
704 0.0065
705 0.0078
706 0.0077
707 0.0085

708 0.0081
709 0.0074
710 0.0076
711 0.0073
712 0.0076
713 0.0077
714 0.0081
715 0.009
716 0.0076
717 0.0069
718 0.0067
719 0.0087
720 0.0066
721 0.0058
122 0.0087
723 0.008
724 0.0074
725 0.0079
726 0.0079
727 0.0096
728 0.0095
729 0.0061
730 0.0073
731 0.0084
732 0.0061
733 0.0076
734 0.0059
735 0.0071
736 0.0099
737 0.0094
738 0.0103




739 0.0097
740 0.009
741 0.0101
742 0.008
743 0.007
744 0.0057
745 0.0088
746 0.01
747 0.009
748 0.0075
749 0.0084
750 0.0084
751 0.0079
752 0.0088
753 0.009
754 0.0078
755 0.0092
756 0.0082
757 0.006
758 0.0076
759 0.0074

760 0.007
761 0.004
762 0.0077
763 0.006
764 0.0062
765 0.0066
766 0.0063
767 0.0075
768 0.0108
769 0.0085
770 0.0104
771 0.0095
772 0.01
773 0.0087
774 0.0086
775 0.0116
776 0.01
77 0.0084
778 0.011
779 0.0092
780 0.0098

781 0.0103
782 0.0121
783 0.0121
784 0.012
785 0.0104
786 0.0098
787 0.0103
788 0.0096
789 0.0086
790 0.0081
791 0.0074
792 0.0092
793 0.008
794 0.0086
795 0.0092
796 0.0081
797 0.0077
798 0.0063
799 0.0047
800 0.0033




Tabla N°32. Datos para elaboracion de curva de calibracion de FA en

DMF (fuente: elaboracion propia)

Fucsina acida / DMF
Conce(::/lt)racién Absorbancia

9.00E-06 0.288
1.00E-05 0.316
1.05E-05 0.329
1.10E-05 0.352
1.20E-05 0.36
1.25E-05 0.381
1.35E-05 0.414
1.45E-05 0.437
1.50E-05 0.465
1.60E-05 0.493




ANEXO 7
CALCULOS PARA LA GENERACION DE ESPECIES REACTIVAS DE
OXIGENO



Cantidad en mg de antraceno para obtener una concentracion 0.1 mmol

_ 8 _ -~
mg = (178.23m—01) (5 mmol) = 891.15 mg ~ 0.0089 g

Formula para calcular la cantidad en mg de colorante para obtener una
concentracion de 5 mmol%

0.1 mmol x 5% = 5x1073 mmol%

- Célculo en mg del colorante pararosanilina para obtener una

concentracion de 5 mmol%

-3 8\ _
5x10~3 mmol% (323.82 mol) = 1.6mg

- Célculo en mg del colorante fucsina para obtener una concentracion de

5 mmol%

5x10~% mmol% (337.85i) = 1.7 mg
mol
- Calculo en mg del colorante neofucsina para obtener una

concentracion de 5 mmol%

5x10~3 mmol% (365.90i) = 1.8 mg
mol

- Calculo en mg del colorante fucsina acida para obtener una

concentracion de 5 mmol%

5x10~* mmol% (585.538— ) = 2.9 mg
mol



Ecuacion general de reaccion

hv 532 nm (LED verde 3 W)
atm saturada de 6xigeno
Tiempo de irradiacicon 3 h Producto

0.02M

9,10-dimetilantraceno
0.1 mmol Solvente 5 mL DMSO, DMF, Etanol 90°

a) PA 5 mmol% 1.6 mg

b) FU 5 mmol% 1.7 mg

¢) NF 5 mmol% 1.8 mg

d) FA 5 mmol% 2.9 mg

Célculo de cantidad en microlitros a tomar para obtener una concentracion de
5x10° M de los solventes:

Formula general

CiVi =GV,
DMSO
(5X10~5 M)(25 mL)
= = = 0.0625 mL ~ 62.5 L
DMF
CVy = GV,
v = BXOZMES ML) o orsml, ~ 625 L
0.02 M
EtOH 90°
C,Vy = GV,
v, = GO MESML) _ ) ooc il ~ 625 L

0.02M



ANEXO 8
CALCULO PARA REACCION DE REDUCCION DE METALES



— Calculo para obtener una concentracién de 5 mM

5 mmol
5mM

1000 mL
En donde (0.1 mmol Ag*)(5 mol%) = 5x1073 mol

~ Calculo de la cantidad en gramos a pesar del colorante pararosanilina:

(5x1073 mol) (%) =1.6
mol 08

5 mmol 1 mol 32382¢g

25 mLx o0 L * 1000 mmol * 1 mol

= 0.0405 g ~ 40.5 mg

— Célculo de la concentracion en mg/mL del colorante pararosanilina:

_40.5mg 6 mg

1.
25 mL mL

— Calculo de la cantidad en gramos a pesar del colorante fucsina:

337.85g

(5x1073 mol)( - ) =17g

5 mmol 1 mol 337.85¢g

25 mLx o L * 1000 mmol * 1 mol

=0.0422 g ~ 42.2 mg

— Caélculo de la concentracion en mg/mL del colorante fucsina:
_ 42.2mg mg
~ 25mL ' mL

— Caélculo de la cantidad en gramos a pesar del colorante neofucsina:



365.90 g)
———_°)=18g

(5x1073 mmol) (
mol

5 mmol 1 mol 36590¢g

25 mLX e T ¥ 7000 mmol * 1 mol

= 0.0457g = 45.7 mg

— Caélculo de la concentracion en mg/mL del colorante neofucsina:

_ 457 mg mg

T 25mL T mL

— Caélculo de la cantidad en gramos a pesar del colorante fucsina acida:

585.538 g) -
—_ | = . g

-3
(5x10 mmol)( i

5 mmol 1 mol 585.538 ¢

25 mLx o L * 1000 mmol © 1 mol

= 0.0732g =~ 73.2mg

— Calculo de la concentracion en mg/mL del colorante fucsina acida:

lv{_73.2mg_2928mg
- 25mL 777 mL

— Calculo de la cantidad en gramos a pesar de nitrato de plata:
~ 100 mM

0.1 mmol

~ 1000 mL

100 mM 169.87 mg 16.987 mg 16.98 g
1000 mL . 1mmol _ 1000 mL ~ °°L




17g — 1000 mL
X ——— 25mL

x=0.425¢

— Calculo de la cantidad de nitrato de plata a tomar:

1000 mL 1000 pL

0.1 mmOlAgNOSX 100 mol X 1mL

= 1000 pL = 1 mL

— Calculo de la cantidad de estabilizante a tomar:

a) Carbopol en solucion de concentracion al 0.05% p/v

0.05¢ » 0.0125¢g
0.05 %P/V
100 mL > 25 mL
0.0125g 125mg mg
25mL  25mL  mL

0.05g 1000 mg

L
ML LY 1g

= 2.5mg

Tomar 2.5 mL de solucion de carbopol para obtener una concentracion de 0.5%
p/v.

Tomar 1.25 mL de solucion de carbopol para obtener una concentracion de
0.025% p/v.



b) (PEG 400) en solucion de concentracion al 4% p/v

r 49 > 29 »0.4 g

4% <

~ 100 mL——>-50 mML———> 10 mL

1 mL
*113¢

2g =1.77 mL = 1770 uL

Tomar 1770 uL de PEG 400 para diluir en 50 mL de solvente y obtener solucion
al 4% plv.

c) PEG 400 en solucion de concentracion al 2% p/v

r 2g ——» 05g—>0.2g

2% <

~100ML——25mL———> 10 mL

1 mL
0.5gx

= 0.442 mL ~ 442 L.
113 g m H

Tomar 442 pL de PEG 400 para diluir en 50 mL de solvente y obtener solucién al
4% plv

— Célculo de la cantidad de TEOA a tomar:

149.188 mg 1 pL
Tmmol 1.13 mg

0.5 mmolx = 66 uL



ANEXO 9
MARCHA ESQUEMATICA DE USO DEL EQUIPO
ESPECTOFOTOMETRO UV-VISIBLE THERMO SCIENTIFIC SERIE
GENESYS 10S



1. Revisar que las conexiones del equipo se encuentran conectadas a un
tomacorriente.

2. Encender por lo menos 30 minutos antes la computadora vy
espectrofotometro (ver manual del equipo).

3. Abrir software del equipo (previamente instalado en la computadora)

denominado VisionLite

T R—

ov ¢

£

VISION ©
Lite

™

4. Dar click en la opcion Scan.

5. Seleccionar el rango de longitud de onda a la que se desea trabajar.

P
2 VISIONIste Scan

Measure  Data Handling Options

55 = (B3
Measure Samples  Baseline Prnt
Method
[dxdna_l Omm, msc ;]

Scan

Stat  [220 End (330 nm

Interval 1 nm




6. Colocar celda en casilla B de blanco y las muestras correspondientes en
el orden del 1 al 5.

7. Dar click en “Baseline” para registra linea base del blanco.

¥, VISIONIte Scan

=] =

| Measure Samples Baseline Print

8. Al terminar de registrar linea base dar click en “Measure Sample” para

empezar con la lectura de las muestras.

3% VISIONIte Scan

-
>~

Neawre. Samples Ba:;linc Print

9. Aparecerd el cuadro de dialogo siguiente en donde se colocara en:
Operator: Nombre del analista.
Sample name: Nombre de ID de la muestra a analizar.
Dilution factor: Concentracion de la muestra a analizar.

Al finalizar dar click en “Measure”.

FResult filename IManuaI_tesl

DOperator Iw“i
¥ Meazure blank Fill down |
Cell Sample name Dilution factor
1 Blank
Sample 1 1
Sample 2 10

e s B P S
JEIPYY RPN [ gy

Measure Close |




10.El equipo procedera con la lectura de cada muestra indicando en su
pantalla el porcentaje de lectura que lleva, al terminar indicara un 100% de
lectura y cargard el espectro obtenido de cada lectura.

11.Una vez obtenidas los espectros correspondientes para guardar dar click
en “File”.

( >
3% VISIONite Scan

Measure Samples Bos;ﬁne Print

12.Luego dar click en “Spect As”, y se abrira una ventanilla para crear o

buscar la carpeta en el computador donde se desea guardar los espectros.

Guardar como : .
Guardar gn: ed Mis documentos v @ B X CE-
[y Plontlasde | | Eni misica
confianza [EMis archivos recbidos
3, Documentos Mis eBocks
M2 recientes =
[ Escritorio
= Mis
& documentas
i MiPC
@ Ms sitios de
= req
Mombre de archive: |l dis amanecdio triste.docx v
Guardar como BP0 | pocmento de Word (=.docx) v

13.Seleccionar carpeta de destino y dar click en “Guardar”.

14.Para guardar los datos numéricos del equipo, dar click en “File”, “Method
As” y se desplegara nuevamente la ventanilla de guardar como.

15. Seleccionar carpeta de destino y dar click en “Guardar”.

16.Al terminar, sacar celdas del compartimiento de muestras, limpiarlas,

cerrar ventanilla de VisionLite y proceder a apagar el computador y luego
el espectrofotémetro.

17.Verificar que todo quede desconectado y tapar equipos.



ANEXO 10
TABLAS DE DATOS OBTENIDAS DEL EQUIPO THERMO SCIENTIFIC
SERIE GENESYS 10S



Para mas informacién de los datos de Absorbancias vs. Longitudes de onda
obtenidas del Espectrofotémetro UV-Visible Thermo Scientific Serie GENESYS 10S
se puede acceder por medio del enlace:

https://drive.google.com/drive/folders/13JFptfir TPuKoZZouK10d5Z2YchsPKQAB?usp

=sharing

Para méas informaciéon de los datos obtenidos del espectrofotometro UV-Visible
Thermo Scientific para gréaficos de generacion de nanoparticulas. se puede acceder
por medio del enlace:
https://drive.google.com/file/d/1GnLnoOX5FMHZSkz75fURABQHCEUe0E-

8/view?usp=sharing

Para mas informaciéon de los datos obtenidos del espectrofotdmetro UV-Visible
Thermo Scientific para graficos de generacién de oxigeno singlete se puede acceder
por medio del enlace:

https://drive.gooqle.com/file/d/1sJ71lyjU2X5vLicMzY7SVhPrNUecl1lORKl/view?usp=s
haring




