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Resumen

El presente trabajo desarrolla el estudio de factibilidad de sensores cualitativos basados en cristales liquidos
(CLs) para la deteccion de metales pesados en agua. El sistema estudiado son microgotas de cristal liquido
nematico de la molécula 4-pentil-4’-cianobifenil (5CB) dispersas en emulsiéon en fase acuosa con cierta
concentracion de partes por millon (ppm) de metales pesados en forma de iones. Dicho sistema fue analizado
empleando microscopia de luz polariza. En las micrografias obtenidas se puede distinguir la interaccion de
los iones metalicos de Pb?* y Cd?* observando la transicion de oscura a brillante y un cambio de coloracion
de la imagen de CLs en las microgotas generadas. También se puede distinguir la configuracion de las
microgotas observadas después de agregar la solucién con el metal cambia, adquiriendo una configuracion
radial debido a la interaccion con el ion metalico. Como conclusion, con el desarrollo de esta técnica se puede
obtener que es factible el desarrollo de sensores de cristales liquidos para la deteccion de metales pesados
a concentraciones muy bajas.
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Introduccion

Los metales pesados son considerados compuestos quimicos de alta densidad y altamente téxicos que se
encuentran en la naturaleza. Los iones Pb?* y Cd?* son contaminantes generalizados en el agua. Estos
metales pueden causar graves dafios a la salud humana, por lo que, el seguimiento rapido y sensible de
estos metales pesados es un desafio para la industria. En México existen Normas Oficiales Mexicanas (NOM
— 001- SEMARNAT - 2021), que establece los limites maximos permisibles de contaminantes en las aguas
residuales. Actualmente, la deteccién de metales pesados en el agua se realiza mediante espectrofotometria
de absorcion atdmica, espectroscopia de masas, entre otros. Sin embargo, son sistemas caros y no portatiles
debido a sus instrumentos sofisticados [1].

La necesidad de sensores que puedan realizar mediciones en tiempo real es cada vez mayor, esto para evitar
el efecto de estos metales pesados en la salud humana y el medio ambiente. Un sensor es un dispositivo
capaz de transformar magnitudes fisicas o quimicas en eléctricas. El dispositivo capta estimulos y traduce la
informacién en forma de un impulso eléctrico que es procesado por circuitos que generan una accion
predeterminada en un sistema.

Por otro lado, se tiene evidencia de que algunos materiales por sus caracteristicas moleculares tienden a ser
muy sensibles a pequefias perturbaciones, lo que permite ser idoneos para la generacién de sensores. Uno
ejemplo de ello son los cristales liquidos (CLs). Estos materiales han sido objeto de estudio y un reto
importante para cientificos e ingenieros. La importancia de estos materiales (ejemplo clasico de la materia
condensada) se debe principalmente a las propiedades opticas excepcionales que presentan. Ademas, su
alto grado de sensibilidad cuando se les aplica un campo eléctrico 6 magnético ha permitido generar un
amplio catalogo de aplicaciones, asi como una serie de investigaciones a nivel de ciencia basica con el fin de
describir y predecir su comportamiento. Recientemente, los CLs son considerados un nuevo participe para el
desarrollo de sistemas de deteccion innovadores. Ejemplo de ello son la creacion de sensores para deteccién
de ciertas proteinas, bacterias o virus, todo ello con fines bioldgicos. Los cristales liquidos son materiales
anisotrdpicos que presenta propiedades entre un liquido y un cristal. Es decir, dentro de sus propiedades
como liquido, puede fluir, formar gotas, etc. Como cristal, presenta orientacién de sus moléculas, anisotropia
optica y algunas otras caracteristicas [2,3,4].
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Los CL presentan diferentes fases, entre ellas la fase nematica, esméctica y colestérica, y estas aparecen
como funcién de la temperatura (Figura 1a). En la fase nematica las particulas no se encuentran con un orden
posicional, se caracteriza por tener un orden orientacional de largo alcance en una direccion preferencial.
Esta fase suele estar formada por moléculas de tipo cilindro o vara. Dentro de los compuestos tipicos que
forman esta fase, se encuentra el 5CB (4-pentil-4- bifenilcarbonitrilo), compuesto con el que se desarroll6 el
trabajo de este estudio [2].

Cooling =T 4
NN
Liquid

Bipolar

c)%‘%

Radial

Wl
Sy

(

Nematic Smectic Columnar

Figura 1. a) Fases liquido cristalinas como funcién de la temperatura. Representacion pictérica de microgotas de
cristal liquido nemdtico en la fase b) bipolar y c) radial, con sus correspondientes micrografias observadas bajo un
microscopio de luz polarizada [5].

El orden orientacional presente en cada fase del CL es extremadamente sensible y puede ser inducida por la
temperatura, la concentracion y/o a la presencia de impurezas. Por lo que son considerados materiales de
respuesta ya que estos materiales poseen anisotropia 6ptica, al ver bajo el microscopio con polarizadores,
puede aparecer oscuro o brillante respondiendo a la presencia de especies extrafias en sefales
macroscopicas. Con dichos defectos generados en sus propiedades se pueden desarrollar novedosas
aplicaciones. Cuando los cristales liquidos son confinados a gotas, se puede observar dos posibles
configuraciones: una configuracién denotada como bipolar, donde la orientacion de las moléculas cerca de la
superficie se ordena de manera paralela a dicha superficie, induciendo una orientacion como se muestra en
la Figura 1b; si las moléculas cerca de la superficie se ordenan de forma perpendicular a la superficie, se
genera una morfologia denominada radial (Figura 1c). Ambas configuraciones pueden ser reconocidas si la
microgota es observada usando un microscopio de luz polarizada.

Los sensores 6pticos basados en cristales liquidos (CL) ofrecen una alta sensibilidad hacia los analitos
especificos y una deteccién en tiempo real. La energia requerida para perturbar el orden molecular de los CL
es muy pequeia debido a su correlacién orientacional de largo alcance. Las interacciones de nivel molecular
pueden acoplarse al orden de los CL en las interfaces y eso puede amplificarse como una transicion de
orientacion, lo que resulta en la modificacion de la intensidad de la luz transmitida a través de un par de
polares cruzados las fases acuosas conducen a ordenar las transiciones del CL. La perturbacion en el
ordenamiento local de los CL en las interfases por eventos quimicos o fisicos en la fase acuosa se puede
observar como una sefal 6ptica.

En literatura podemos encontrar trabajos de investigacion donde ya se ha desarrollado y planteado diversas
técnicas para la deteccion de diversos metales pesados empleando cristales liquidos [6-9]. Sin embargo, en
este trabajo se plantea utilizar la técnica de microgotas, reportada por I-Hsin [10].
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Materiales y métodos - Preparacion de las microgotas

Materiales

El cristal liquido usado fue el 5CB con 98% de pureza, producto importado desde China con lote MKCL7639,
CAS: 40817-08-1. Se usaron puntas y micropipetas Gilson. Para la obtencién de las micrografias se requirid
de un microscopio optico Primo Star de Zeiss con polarizador y camara. El software usado para tratar las
imagenes fue el ZEN 3.0 de Zeiss. Se utilizaron portaobjetos de vidrio para colocar las gotas. Parrilla de
calentamiento, termémetro de vidrio, soporte universal, tubos Eppendorf de 1.5 ml, un agitador Vortex Genie
2 y campana de extraccion se usaron para el desarrollo del procedimiento

Preparacion de soluciones de los iones metalicos

Para la preparacién de las soluciones de cadmio y plomo se usaron los compuestos CdSO4 y Pb(NO:;),
respectivamente, se hicieron las soluciones empleando como disolvente agua desionizada. El material de
vidrio empleado fueron matraces aforados de 10ml y 25 ml, vasos de precipitados de 100 ml y frascos de
vidrio para almacenar las soluciones. Se prepararon soluciones de 200 ppm, 150 ppm, 100 ppm, 75 ppm, 50

ppmy 25 ppm.
Lavado de portaobjetos.

Para la preparacion de la solucion para realizar la limpieza es inicialmente con una “soluciéon pirafia” donde
siempre es afiadiendo perdxido de hidrégeno al acido sulfurico lentamente, nunca al revés ya que mezcla de
la solucion es extremadamente exotérmica. Previamente se tiene lista un bafio maria de agua a temperatura
ambiente, el extractor encendido para los gases corrosivos que pueda liberar la solucién y una parrilla de
calentamiento a 80°C.

Se realiza la mezcla de la solucion en un recipiente ancho con la capacidad de que pueda cubrir por completo
los portaobjetos estando acostados y también sea del tamafio adecuado para sumergirse en el bafio maria.
La proporcién que se afiade es de 70 mL de acido sulfurico y enseguida 30 mL de perodxido de hidrégeno,
teniendo cuidado de no gotear o tener contacto con la solucién.

Después de enfriar un poco la solucién con el bafio maria se pasa a la parrilla de calentamiento y se
introducen los portaobjetos de tal manera que estén lo mas separados posible uno entre otro y procurando
que la solucion los cubra por completo, dejandolos asi por 2 horas a esta misma temperatura de 80°C. Se
mueven de posicién cada 15 minutos separando los portaobjetos entre ellos.

Terminando el tiempo en la solucién pirafia, retiramos la solucion de la parrilla de calentamiento y
continuamos tomando los portaobjetos por una esquina con pinzas de metal limpias y enjuagando cada
portaobjeto con agua desionizada, etanol, metanol y acetona (en ese orden), procurando enjuagar cada
portaobjeto con cada uno de los compuestos tres veces por cada lado. Al concluir el lavado de portaobjetos
se debe cubrir el recipiente donde se tengan con Parafilm para evitar que se contaminen al trasladarlos. Se
continua con el secado de cada portaobjeto con gas de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos y
teniendo cuidado de no exponerlos al ambiente. Finalmente, se calienta previamente una estufa a 100°C y
se introducen los portaobjetos manteniendo la temperatura de 100°C durante 24 horas para concluir con la
limpieza de los portaobjetos.

Es importante que al sacar los portaobjetos de la estufa se cubra el recipiente donde se tengan con Parafilm
para evitar contaminaciones.

pag 3



pe VOLUMEN 16

. XXVII Verano De la Ciencia
de . ISSN 2395-9797
WWW. jovenesenlaciencia.ugto.mx
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Figura 2. Micrografias de una emulsién de cristal liquido nemdtico 5CB disperso en un medio acuoso a temperatura
ambiente. El tamano de las gotas es de aproximadamente 20 micras.

Metodologia para la generacion de la emulsion (microgotas)

Para este procedimiento se ocuparon tubos Eppendorf donde agregamos 4 pl del cristal liquido 5CB al 98%.
A continuacion, se llevé a calentamiento y luego al vortex hasta disolver, después ahi ya teniendo las
soluciones se le agregé cada una de las diferentes concentraciones de las soluciones preparadas que eran
a 50, 75, 100, 150 y 200 ppm., por ultimo, se agreg6 1 ml de agua desionizada.

Para la siguiente etapa procedimos con cada uno de los Eppendorf por partes y conforme se iban analizando,
se pasaban por el vortex durante un minuto para que se pudiera formar las gotas y después con una
micropipeta se tomaban de 3 a 4 pl y se colocaban en un portaobjetos previamente esterilizado, las muestras
se observaron en el microscopio a objetivos de 4X, 10X y 40X. Todos los experimentos se llevaron a cabo a
temperatura ambiente.

Resultados y discusion

Después de preparar las soluciones de los iones metdlicos Cd (ll) y Pb (ll) a distintas concentraciones, se
obtuvieron micrografias de las gotas observadas usando la técnica de microgotas con cristal liquido 5CB. Las
imagenes se obtuvieron empleando un microscopio éptico con filtros de polarizacion

En las imagenes obtenidas del blanco (Figura 2) se puede observar una que las gotas formadas no poseen
ninguna coloracion y tienen una configuracién bipolar, similar a lo reportado por [5,10].

Después de haber capturado las micrografias de las microgotas a distintas concentraciones del metal,
podemos ver que la cantidad de gotas de cristal liquido 5CB formadas aumenta conforme la concentracion
del metal es mayor, ademas, es clara la diferencia en la coloracion con respecto al blanco (agua), ya que se
pueden detectar gotas con diferentes colores, como se observa en la Figura 3. La configuracion de las gotas
observadas después de agregar la solucion con el metal también cambia, ahora podemos ver que se adquiere
una configuracion radial debido a la interaccion con el ion metalico Cd (ll). Esta configuracion se puede
apreciar mejor en la Figura 4.
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c) 75 ppm con objetivo de 40x

d) 100 ppm con objetivo de 40x e) 150 ppm con objetivo de 10x f) 250 ppm con objetivo de 40x

Figura 3. Micrografias de una emulsién de cristal liquido nemdtico 5CB disperso en un medio acuoso a diversas
concentraciones de partes por millon de Cadmio (1).

Figura 4. Micrografias de una emulsién de cristal liquido nemdtico 5CB disperso en un medio acuoso para una
concentracion de Cadmio (Il) de 100 ppm. Se puede observar claramente la conformacion radial que se forma en la
microgota, debido a la interaccion del metal pesado con el cristal liquido.
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50 ppm con objetivo de 40x 75 ppm con objetivo de 10x 100 ppm con objetivo de 10x

Figura 5. Micrografias de una emulsién de cristal liquido nemdtico 5CB disperso en un medio acuoso a diversas
concentraciones de partes por milléon de Plomo (ll).

Para las gotas del ion Pb (Il) se obtuvieron micrografias de 3 concentraciones diferentes de la solucién acuosa
del metal. Las micrografias se muestran en la Figura 5. Al igual que con el cadmio podemos ver que las gotas
adquieren una configuracion radial a causa de la interaccion con el plomo, asi mismo se observa una variedad
de gotas de distintos tamarfios y colores. Solo se presentan micrografias de 50 ppm, 75 ppm y 100 ppm de
plomo (Il) ya que con las demas concentraciones no se consiguieron imagenes con informacion relevante,
esto debido probablemente a la técnica utilizada en combinacion con la contaminacion de los portaobjetos.

Conclusiones

El objetivo de este proyecto de investigacion fue el estudio y desarrollo de una técnica para generar sensores
que permitan la deteccion de metales pesados en el agua. Para ello se utilizo cristal liquido 5CB y se trabajo
con la técnica de microgotas propuesta por I-Hsin Lin, la cual es bastante sencilla ya que consiste en generar
pequefias gotas de cristal liquido junto con la solucién acuosa del metal, las cuales son observadas
posteriormente al microscopio. La técnica experimental que empleamos se fue perfeccionando conforme se
avanzaba en el desarrollo del proyecto. En general, con los resultados de esta investigacion pudimos obtener
una primera aproximacion para el desarrollo de un sensor de metales pesados basado en cristal liquido. Esto
debido a que en que en las micrografias pudimos distinguir perfectamente una diferencia entre las gotas
generadas solamente con agua y las que contenian los iones de metales pesados. Esta distincion es
principalmente lograda el cambio en la coloracién y en la configuracion de las gotas. Es importante decir que
la investigacion que se llevo a cabo esta pensada principalmente para disefiar un sensor cualitativo del analito.
La variedad de colores es atribuida a la variedad de tamafios que existe entre las multiples gotas. Con el
proposito de concretar resultados mas precisos, seria ideal implementar un dispositivo que permita generar
gotas de tamafos homogéneo.
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