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Resumen

La investigacién en ciencia de materiales ha contribuido al desarrollo
de instrumentacién de laboratorio, procedimientos, y técnicas de
preparacion de muestras con aplicacién enla quimica analitica. Diferentes
dispositivos que contienen peliculas y particulas son utilizados en
laboratorios de rutina o investigaciéon para obtener informacién sobre
los componentes quimicos de muestras relevantes para la salud, la
nutricién, la agricultura, y la cultura, entre otros campos. En este articulo
se muestra la importancia del trabajo interdisciplinario entre la ciencia
de materiales y la quimica analitica para desarrollar materiales ttiles en
la preparacion de muestras. Especificamente, se tratan de forma general
las principales etapas y aplicaciones de tres técnicas de tratamiento de
muestras en las que se ha aplicado y evaluado el desempefio particulas
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y peliculas desarrolladas por investigadores del Cuerpo Académico de
Quimica Fundamental y Aplicada de la Facultad de Ingenieria Quimica
de la Universidad Auténoma de Yucatan.
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Abstract

Materials science research has contributed to the development of
specialized laboratory instrumentation, analytical procedures, and
sample preparation techniques with application in analytical chemistry.
Analyst use different devices containing films and particles in routine
or research laboratories to obtain information about the chemical
components of samples relevant to environmental care, health, nutrition,
agriculture, transportation, construction, and culture, among other
fields. This article shows the need and relevance of interdisciplinary
work between materials science and analytical chemistry to develop
materials that are useful in sample preparation techniques. The focus
is on the main stages and applications of three sample preparation
techniques, where researchers from the Cuerpo Académico de Quimica
Fundamental y Aplicada at the Facultad de Ingenieria Quimica of the
Universidad Auténoma de Yucatdn (UADY) have applied and evaluated
the performance of the particles and films they developed.

Keywords: Material science, particles, films, analytical chemistry,
sample preparation

Introduccion

La ciencia de materiales es un campo interdisciplinario que explora las
propiedades de la materia y sus aplicaciones en diferentes dreas de la
ciencia, enfatizando la relacién entre la estructura del material y sus
propiedades. Abarca elementos de fisica, quimica, biologia, ingenieria
mecdnica, eléctrica, entre otras disciplinas. El estudio de la ciencia de los
materiales es crucial ya que los materiales forman la base de todos los
objetos en nuestra vida cotidiana, impactando casi todos los aspectos
de la ciencia y la tecnologfa en la existencia humana. Algunos ejemplos
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incluyen la produccién de energia, la eliminacién de desechos, la sintesis
quimica y la quimica analitica (1).

La quimica analitica, al igual que la ciencia de materiales, se
relaciona con otras disciplinas cientificas y tecnolégicas. La Unién
Internacional de Quimica Pura y Aplicada (UIPAC, por sus siglas en
inglés), define la quimica analitica como una disciplina cientifica que
desarrolla y aplica métodos, instrumentos y estrategias para obtener
informacién sobre la composicién y naturaleza de la materia. Dicha
informacién es relevante porque provee las bases para la toma de
decisiones relacionadas con el cuidado del medioambiente, la salud,
la nutricién, la agricultura, el transporte, los deportes, la construccién,
las politicas publicas y la cultura, entre otros campos. De esta manera,
las aportaciones de la quimica analitica contribuyen en la resolucién de
problemas de la sociedad (2).

El desarrollo y aplicacién de métodos, instrumentos y estrategias
analiticas para contribuir a la resolucién de problemas no seria posible
sin las aportaciones de la ciencia de materiales. Un ejemplo tipico son
los equipos de andlisis instrumental que separan y cuantifican mezclas
de compuestos que se encuentran en fase gaseosa o liquida. Estos
instrumentos utilizan tubos de acero inoxidable comtinmente de 5 a
30 cm y didmetro interno de 2.1 a 4.6 mm que estdn empacados con
particulas porosas muy pequefias modificadas quimicamente que
ayudan en la separaciéon de mezclas de compuestos en fase liquida. Otro
tipo de instrumentos pueden usar columnas que tienen un didmetro
interno del grosor de un cabello y muy largas (5 a 100 m) cuya pared
interna estd recubierta de peliculas poliméricas o particulas diminutas
de diferente composicién quimica que permiten separar compuestos en
fase gaseosa. Tanto las particulas como las peliculas que se encuentran
al interior de los dispositivos de la figura 1 se desarrollaron gracias a la
investigacion en ciencia de materiales.
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Figura 1. Dispositivos utilizados en equipos de andlisis llamados
cromatégrafos, que separan mezclas de compuestos en fase liquida (a)
y fase gaseosa (b).

Ademas delos componentes de los equipos de andlisis, las particulas
o peliculas también se aplican en la quimica analitica para la separacién y
preconcentracion de diversas clases de compuestos quimicos que pueden
estar presentes en una muestra. Esta etapa se conoce como pretratamiento
analitico y permite que la muestra quede en condiciones adecuadas
para la etapa de medicién en los equipos de andlisis instrumental. El
pretratamiento analitico es un paso critico para asegurar que se obtengan
resultados confiables para la toma de decisiones en los diferentes &mbitos
en los que incide la quimica analitica.

En el pretratamiento analitico, los laboratorios de rutina e
investigacién generalmente utilizan materiales comerciales en forma de
membranas, particulas y peliculas (Figura 2). Dichos materiales se han
desarrollado usando diferentes técnicas de sintesis. Luego, los materiales
obtenidos se someten a diversas pruebas para conocer su composicion y
propiedades quimicas, térmicas y mecdnicas, entre otras. Estas pruebas
ayudan a establecer los alcances y limitaciones del material y delimitar las
condiciones experimentales en las cuales se aplicardn. Finalmente, antes
de comercializarlos, los materiales deben evaluarse primero, aplicindolos
en disoluciones que contienen solo el compuesto de interés y luego, en
disoluciones que contienen el compuesto de interés junto con compuestos
no deseados.
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Figura 2. Algunos dispositivos comerciales comtinmente usados para el

tratamiento de muestras en quimica analitica.

El propésito de este articulo es mostrar la relevancia del trabajo
interdisciplinario entre la ciencia de materiales y la quimica analitica
para desarrollar nuevos materiales con aplicaciéon en técnicas de
pretratamiento analitico. Actualmente, la investigaciéon y desarrollo
de nuevos materiales para aplicaciones en quimica analitica sigue en
boga como lo demuestra la literatura cientifica (3-5). En este sentido, en
el Cuerpo Académico de Quimica Fundamental y Aplicada (CAQFA)
de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad Auténoma
de Yucatdn (FIQ-UADY), profesores con experiencia en Ciencia de
Materiales y Quimica analitica han realizado investigacién de actualidad
sobre el desarrollo, caracterizacion y evaluacién de nuevos materiales
para su aplicacién en el pretratamiento analitico de muestras de interés
medioambiental, industrial y biomédico. La investigacion ha implicado
la aplicacién de técnicas de sintesis/preparacién para desarrollar
nuevos materiales caracterizados por técnicas fisicoquimicas, térmicas y
morfoldgicas. También se han realizado experimentos para evaluar los
alcances y limitaciones de los materiales usando diferentes muestras y
componentes quimicos de interés. En quimica analitica estos tltimos se
conocen como analitos.

La ciencia de materiales y el pretratamiento analitico

La quimica analitica ha avanzado hacia técnicas de pretratamiento
analitico con el menor ntimero de pasos posible y de preferencia en
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microescala. Esto permite minimizar los errores, reducir el tiempo
de andlisis y consumir una menor cantidad de reactivos y muestra.
Ademds, repercute en un menor impacto ambiental y riesgo laboral
para el analista. Para lograr lo anterior se han desarrollado las técnicas
de extraccién en fase sélida. Estas permiten preconcentrar y separar
los compuestos de interés de la muestra reteniéndolos sobre una fase
s6lida (material) antes de la etapa de medicién instrumental. Luego,
dependiendo de la técnica de extraccién en fase sélida empleada, los
compuestos de interés se liberan del material aplicando temperatura o
con un solvente adecuado para su andlisis instrumental.

Las fases sélidas tipicamente utilizadas son particulas y peliculas
poliméricas. Entre las técnicas de extraccion en fase sélida que utilizan
particulas estd la extraccién con cartuchos desechables empacados con
una fase sélida (SPE, por sus siglas en inglés); la dispersién de matriz
en fase sélida (MSPD) y la extraccién por dispersion de fase sélida
(dSPE). Entre las técnicas que utilizan peliculas poliméricas, destacan
la micro extraccién en fase sélida (SPME, por sus siglas en inglés) y la
extraccién por sorcién en barra de agitaciéon magnética (SBSE). Dichas
técnicas utilizan materiales comerciales como fases sélidas y han
ganado popularidad para la extraccién y preconcentracién de diferentes
componentes quimicos de muestras de interés medioambiental,
biomédico, alimentario e industrial.

Sin embargo, las fases sdlidas comerciales pueden presentar
inconvenientes como inestabilidad quimica, térmica o mecdnica, y falta
de selectividad, principalmente hacia compuestos quimicos polares.
Estas desventajas, asi como la infinita variedad de combinaciones
de tipo de muestras-compuestos de interés y sus propiedades
fisicoquimicas han estimulado la investigacién sobre nuevos materiales
para el pretratamiento analitico. En este sentido, la ciencia de materiales
contribuye al desarrollo y evaluacién de nuevos materiales con el fin de
superar las limitaciones de los materiales comerciales.

El rendimiento de los materiales desarrollados por el CAQFA en
los laboratorios de FIQ-UADY se ha evaluado aplicando la extraccién
en fase sélida (SPE), la dispersion de matriz en fase sélida (MSPD) y
la extraccién en barras de agitacion (SBSE). En las siguientes lineas se
describen generalidades y aplicaciones de dichas técnicas.
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Extraccion en fase s6lida

Las primeras aplicaciones de esta técnica surgieron en 1950 (6). La
extraccion en fase sélida es un procedimiento donde una muestra
liquida se pasa a través de un dispositivo parecido a una jeringa que
estd llena de particulas diminutas como granos de arena (la fase sélida).
La composiciéon quimica de estas particulas permite atrapar a los
compuestos de interés y luego liberarlos al pasar por el dispositivo una
cantidad relativamente pequefia de un solvente apropiado. La Figura 3
muestra un dispositivo comercial de extraccion en fase sélida que tiene
forma de cartucho junto con dos ejemplos de las particulas con las que
puede rellenarse.

MUESTRA

Figura 3. Cartucho comercial para extraccién en fase sélida (izquierda) y
micrografias SEM de particulas de di6xido de titanio con metilmetacrilato
(parte superior derecha) obtenidas en el laboratorio de materiales de
la Facultad de Ingenieria Quimica de la UADY para su aplicacién en
SPE C18 (octadecilsilica) con aplicacién en SPE y MSPD (parte inferior
derecha).

La técnica SPE tiene aplicaciones en el andlisis de contaminantes
ambientales. Un ejemplo tipico es el aislamiento y preconcentraciéon de
compuestos orgdnicos que han sido asociados a enfermedades como el
cdncer. Estos compuestos son cientificamente llamados hidrocarburos
aromaticos policiclicos (HAPs) (7); en las aguas naturales los HAPs estdn
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a niveles relativamente bajos (8) por lo cual, para poder hacer el andlisis,
se puede pasar un litro de agua a través del cartucho de SPE. Al hacerlo,
las particulas que rellenan el cartucho atrapan a los HAPs. Finalmente,
se pasa un volumen relativamente bajo de solvente adecuado, digamos
diez o cinco mililitros para liberar los compuestos en el solvente y que
su nivel de concentracién se incremente cien o doscientas veces para
después introducir el solvente a un equipo especializado para su andlisis.
Otras aplicaciones incluyen el andlisis de medicamentos, alimentos,
bebidas y productos naturales (6).

Extraccion por dispersion de matriz en una fase sélida

La dispersién de matriz en fase sélida (MSPD) se reporté por primera
vez en 1989 para el andlisis de medicamentos veterinarios en carne e
higado de bovinos (9). La palabra “matriz” hace referencia a cualquier
muestra donde se encuentre el compuesto de interés. En este caso, los
tejidos de bovino son la “matriz” donde se encuentran los medicamentos
veterinarios.

MSPD es una técnica de extraccion que es tutil para preparar
muestras sélidas, semisélidas y/o viscosas antes del andlisis quimico
(10). Comdanmente, la técnica consiste en agregar a un mortero 2 g del
material en forma de pequefias particulas (Figura 4). Luego, se afiaden
0.5 g de muestra al mortero y con ayuda de un pistilo se hace una pasta
o masa conformada por la muestra y el material. Este paso es similar
al proceso de mezclar varios ingredientes en un molcajete cuando se
prepara una salsa. Después la pasta se empaca en un barril de jeringa
y los compuestos de interés se liberan pasando de 5 a 20 mililitros de
un solvente organico adecuado (11). La cantidad de material, muestra y
volumen de solvente a utilizar dependen de la aplicacién especifica.

MSPD tiene la ventaja de que la evita disoluciéon de las muestras
s6lidas o semisdlidas necesaria para la extracciéon de los compuestos de
interés por SPE. Ademads, es sencilla de aplicar, requiere de un tamafio
de muestra relativamente pequefio, consumo relativamente bajo de
solvente y un menor gasto en la compra y la disposicién de reactivos. Por
lo tanto, MSPD es una alternativa para el desarrollo de nuevos protocolos
analiticos ya que proporciona resultados equivalentes o superiores
a los métodos oficiales antiguos (12)). Aunque ha pasado bastante
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tiempo desde su primera aplicacién, MSPD sigue estando vigente y se
ha aplicado para el andlisis de drogas, herbicidas, plaguicidas y otros
agentes contaminantes en miel, abejas, suelo, huevo, frutas y vegetales,
entre otros tipos de muestras (11). Los resultados de estos andlisis son
relevantes para proteger la salud del consumidor, y desde el punto de
vista forense, veterinario, agricola y medioambiental.

Mezcla de muestra <1l

. con particulas
”~ .@
de columna —
Solvente

Organico

Barril de N
una jeringa [

o
'.

Figura 4. Etapas generales de la dispersién de matriz en fase sélida

Solvente con
los compuestos,
J de interés

(MSPD, por sus siglas en inglés).

Extraccion en fase s6lida con una barra de agitacion

Esta técnica se introdujo en 1999 (13) con enfoque en el pretratamiento
de muestras liquidas. En este caso, la muestra liquida se agita con un
pequefio agitador magnético (1.0 - 2.0 cm) que estd recubierto por un
polimero llamado polidimetilsiloxano (PDMS). Este compuesto es el
mismo que se encuentra en los pegamentos comerciales en forma de
barras o como liquido para hacer manualidades. Durante la agitacién, los
compuestos de interés (analitos) son atrapados por el PDMS. Después,
la barra de agitacion se retira de la muestra liquida y se introduce a
un dispositivo que libera los compuestos aplicando temperatura. Una
alternativa es sumergir la barra de agitaciéon en 0.5 - 0.25 mililitros de
solvente orgdnico adecuado para liberar los analitos en el solvente. Una
vez liberados los analitos por temperatura o con un solvente, estos son
analizados en equipos especializados. La Figura 5 presenta una barra de
agitacion para SBSE.
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Figura 5. Barra de agitacion magnética recubierta con PDMS que se
desarroll6 en los laboratorios de FIQ-UADY. Adaptada de (14).

La técnica SBSE es muy versdtil y se ha utilizado con éxito en
muestras de interés ambiental, alimentario y biomédico. Por ejemplo,
SBSE se ha utilizado para el andlisis de trazas de estrégenos en diferentes
cuerpos de agua (15) y para extraer glicerol del biodiesel (16). También se
ha aplicado para el andlisis de parabenos en leche materna (17) por citar
algunas aplicaciones. En las aplicaciones predomina el uso del PDMS
como recubrimiento. Sin embargo, atin hay desafios para la extraccién
de analitos polares y no polares, lo que impulsa la investigacién de
nuevos adsorbentes y metodologfas.

Conclusiones

Las técnicas como SPE, MSPD y SBSE y sus aplicaciones dejan claro
que la ciencia de materiales es un campo interdisciplinario que ha
favorecido el desarrollo de la quimica analitica. Los nuevos materiales
con mejores propiedades han impulsado la innovacién en la quimica
analitica propiciando que se desarrollen y apliquen metodologias,
instrumentos y estrategias que utilizan particulas y peliculas poliméricas
para el andlisis de fdrmacos, plaguicidas, metabolitos de plantas y otros
compuestos quimicos en agua de mar, agua residual, suelo, productos
naturales, sangre, por mencionar algunos tipos de muestras. Asi,
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la investigacion interdisciplinaria entre la ciencia de materiales y la
quimica analitica contribuye a generar informacién confiable que ayuda
a la toma de decisiones relacionadas con diferentes dreas de la vida
cotidiana como el medio ambiente, la salud, la nutricién, la agricultura,
el transporte, los deportes, la cultura, entre otros campos. Para concluir,
existen innumerables técnicas de preparacion de muestras que emplean
materiales con diversas propiedades. La combinacién de estas técnicas,
tipo de materiales, muestras y componentes quimicos de interés es
préacticamente infinita, lo que nos permite anticipar que la ciencia de
materiales seguira contribuyendo significativamente al progreso de la
quimica analitica.
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