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I N T R o D u e e e o N i 

¿ QUE ES UN DISOLVENTE ? 

Al hablar .je disoluciones 
·;1er1eralrnente se hace en térmit1os ·:le disolvente y soluto. En 
9eneral, la substancia presente en mayor cantidad 1·ecibe el 
nombre de disolvente. ~n tar1to ·::iL1e a !=i otrc:1 (j las ·=-tras 
presentes en menor cantidad se leo:: ! lama sol•.~t.: •• 

Una solu•=iót"l es 1.o-1a rnezcl.'i hornog~nea de especies 
~ulmicas dispersas a escala molecular. Se9(Hi esta defir1ic1 .... n 
1.1na :zolu(;i0n .::s 1..ma fase l':lmple • Una s•:iluci•!ir1 p1~ede ser 
'ifaseosa, s61 ida o 1 f·:iu1da. 

C1~nr1do se disuelven ·~ases o s61 idos •!:/"• 1.1n 1 Í~•.lido. 
el lfquido rec1b~ on:linariament.:.! el t'l•:imbr-=: de disolventa. en 
tat+to ..:iue el otro componet11:·~ el ::::·:.luto. :uand•:i se 
disuelven 1 {quidos en 1 {qu1dos • r10 siernpre •==:. t..an cl:.ra la 
dist.inc16n. Si se mezcl:ir1 109 ,je; ~tlc•::>hol ·:;;.l 1 ic·=- 1 Íq•.ndo './ 
909 de agua para f0r~1ar r.w1a ~c·l•...1c1¿0:·1. el ;:,9uu ~s cla1·amer;te 
el disolvente. 

Es frecuente oir entre loz ·=1u!m1·=os " lo semejante 
disuelve a lo semejante '' . Si bien hüy rnuchas excepciones a 
esta re:9la~ si tiene Justificaci•!lti te6rica. En términos de 
nuestro modelo de sólidos y da 1 fquido'.:E:~ las substanc::.as en 
las cuales la naturaleza de las fuerzas -:xistentes entr-e las 
moléculas •:::> o:ntre los io:ines semejar1te, tienen mas 
pr•:ibab1lidadias de " di.sfn . ..1ta.1· de la compañia " de la otra. 

Mientras 
mayores probabilidades 
partlcula de soluto debe 
disolvente~ •=> bien so:r 
disolvente. 

semejant.:::.: :;;ean las i:-·artfculas, 
tendrán de cambiar lugares. La 
encontrar un sitio de acomo•:lo en el 
rechazada F•:or· las partículas del 

As.l, el agua se comP•:ir1e de moléc1.1las F•olares 
ligadas por enlaces de hidrógeno • El amoriiaco el alcohol 
etílico, y el f'loruro de hidr69er;o también son moléci.~las 
polares ligadas F·Or enlaces de puentes de hidr6geno. El agua 
da 'Fácilmente acomodo a tales moléculas: a OoC se disuelven 
909 da amoniaco en 1009 de a9u~~ el alcohol etílico es 
totalmente miscible en ..:1 agua. Por el co:intrario. el 
monóxidd de carbona< Ca>. y el octat10, moléc'-.1las en gran 
¡:>arte no polares .:iue no participan en el enlace de 
hidr69eno. son en gran parte rechazadas por el agua y por el 
alc•:::>hol et!!.ico. Por •:•tra i:·ar-t~:= la gu.sc•lir.a •::=s 1.1n bu0:i:t1 
·:::!i~o::.·.rente ;::.ara !.~s .:::.·=-=it•:s / L:::.s ·;ira;::u:. q1.H~ ta.mbi-2n 
tit~net"\ en 9rar·1 :::c:.r·t~ 1· . .::i .=-olar·::=~ ·::lue 110 par"t1cl.Pdt"\ .:n ·::l 
enlace de hidr6g·~no. 



-2-

SOlc "i:l .E\:;'11.l<:t y otros disolvent•::s muy i=-ol:lt"e~ soti 
cnpaces de ·::fisclver Z1~re•:i.abl.z:mer1te c•:.rnpuestos tónicos. Por 
cefitiicibr1~ una molécula ~ol"r tiene •..in extremo Pos1":.1vo y 
otro ne9ativoJ por tanto~ hay atrac:ciOn .alectrost.t.tica er1tre 
1.m ióti positivo y el -=><tremo de ur1a molécul.:>. de disolvente. 
como tambi~r"I en':t·e 1.rn ióti r1e9ativ•j y la parte Posit.!.va de 
•:it..-o ,~isolvet;te, atracc1·:wies q1.le se ! laman et1la•:es ion -
dipolo. Cada w10 C:e 4st·:•s es relat:.1varnenti::. débi 1. ::-er•:· en 
conJ·.~r;to apor"+;::.n .::•.1fic1.::1·1t.:!i ener··~ia ;:·ara V·~n·:or las fuer::c=.s 
inter·16t"li·=as en ·.!:l :r1::;tjl. En !a ::ohic1ór1. :ad.:1 ión esta 
rodeado por muchas mol>éo:•-'las de dis•:ilver,t.:...:. P•:ir lo qye se 
•::Hce que está :!C·lvatack•~ si el di~olv-=nte es ~.:;ir.1;:, se dice 
que el l•~lf"• ·:::s>:.á hi.·::'ratado. 

Para ·=11.10: •.w1 °:11solver1":•:= i=·uedil d1solv-=1· •=omp1.1esb:is 
i.!.nicos, jebe -::er1er tarnbi·~n 1.1na constant•::! d1'3léctr1ca 
elevada. o se3, debe i=o~eer Propiedades alt~ment~ a1zla1ites 
Para di:a:rnit'lt..ur la u.trucci·!in er'ltr•::: i6nes d~~ ·=a.r·;i .. • :,1=·1.1.:::sta, 
t.nia ·1e: q1.1e se etic:r..ietif:rarr solvat.ado":::. 

En parte el z,,gua .j¿be sus relevant.:=s propiedades 
com•:i dis:·:.lver;te de SL1zf:.ar1•:ias ióni·=as a. su elevada ccnst.ant•::! 
dieléctrica. Sin ernba.rsio. hay otros li.:¡uidos con altas 
con5f:.antes 1j1el4·=tricas y momentos d1pol~res considerables 
q1,,1e son disolventes m1,,1y pobres para comP1.Jesb:is i6nicos. Lo 
que se r1ecesita es podet" de solvatación, y para ver ·~ué 

lo que determina esto. debemos observc:1r mas detenidamerite la 
estr1..1ctura del Cisolv.:t"lte. 

El a91.1a •::lebe ur.a i:·arte importante de su p•:ider- de 
solvatac16n tan no:itable a su 'ilt"upo - OH: éste solvata 
f•~ertemente a los cationes mediant•::!: los pares de electrones 
no compartidos del oxigeno y, a los aniones, i::·or medio de 
los puentes de hidr6get"10. 

Por ejemplo el metano! < CH~OH > se parec:e al 
agua. debido a s1,,1 grupo -OH; no es de sor-prender -=lUe también 
p1..1eda disolver compuestos i•!>nicos. e Sin embar9.:i, es inferior 
al a9ua: es menos polar~ Y el 9rupo CH3- es m&s 9 rande y 
ocasiona. mayot" =aglomeración que el segut"tdo -H del a9ua >. 
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Los di sol vef"ltes como:.i el a·~ua y el m131tanol 'i:.'3 

denominan disolventes pr6ticos1contier1er1 1-.idrO·;ieno unido a 
·=-~-:19eno o nitr69eno, de mo1jo q-..ie .~...,. apreciabl•:=met"lt•:= .t.cido. 
Tales disolvente:s próticos :solvatar; l·=>S ióne:s del mismo modo 
que e.l a9ua: Los cationes. mediat,te pares 110 .::ompartido~: 

los aniones, por medio de puento;:ia de hidr69er10. 

En at=:os recientes se ha Ob:!:ervado -=.! desarr.:.l lo y 
uso extenso de disolventes apróticos: dizolvent.•:=s i:•olares, 

·de constante dieléc:trica mt.:1deradamer-1te elevada y que n•:I' 
.contienen hidr69enos ácidos, como por ejemplo: 

o 

• s 
/ \ 

CHo CH::. 

Dimetilsulf6xido 
DMSO 

o 

t-cH~ 
/ " H N 

1 
CH~ 

Dimetilformamida 
DMF 

Hexam•2ti 1 f.;!lsforotr iam1da 
HMPT 

Estos disuelven compuestos iónic':)s, po;!;ro. al 
hacer lo, tienen una acción que difiere de un modo muy 
importante de la de los disolventes pr6ticos: son incapaces 
de formar puer-.tes de hidrógeno con los aniones. 

Estos disolventes apr6ticos son altamente polares, 
con momentos diPolares varias veces mayores que el del agua. 
Como se indica en las fórmulas. en cada uno de nuestros 
ejemplos el polo r-.e9ativo se halla sobre ,_..,.., átomo de oxígeno 
c:iu-=. :.obresale del resto de la molécula. Los pares da 
electrones no compartidos de éstos ti.tomos muy oaxpuestos. 
cargadoS negativamente, .pueder"I solvatar los cationes muy 
fuertemen~e. 
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;:1,::>r .;:.tr01 ¡:·art-. .3;~ "1;1 ;-:-o!o ¡:.osit1vo. se halla 
sumer9ido _:.;,ntro la. molécula. lo ·=tu-a ':.iane •::omo 
.::.;.nse:cuenc1a .:.a s•:ilvat3ció!·1 m1..1y ·:14bi 1 de lo:;; aniot'l•!!.s. Por 
tanto, los ·;jisolver"ltes apr6t!.=·=>s "'disuelver; .::ompuestog 
iOnicos pr:z.t"lcipa.lrnenta moadiat"lte la solvata.ción .:le cationes. 

El ;. 0:i1..Ja disuelvo: muy biet') susta.no::!..!tS 16r1ica:::;;. pet"•:> 
es •.Jt"I mal d1~::ilvante ;::·;.,-a la :nayoria ·:te l:;>.s or.;1t1nicas. 
di ficr.il tad que ¡::.1~ede .,;ar venc1da~· a9re9ando un segundo 
disolvente~ tal ·::orno .:::1 meta11ol: el -OH hidr6fil·:- del 
metano! ~1ao::e .:¡r.h::: sea rniscible con el aguai por rnedi 1:> de su 
CH::1- 1 iPOf'i lo. permit.;i la disoluc16n de comp1.festos 
•:wo::ié.nicos. t•e t1echo. se •.4sa a menudo metano! o bien o:tanol 
s6io pc,ra •:H~olvei- ;:ustnnc1as tanto iónic=•z corn6 n•::I :.Onicas. 

No obstar1te l•:i anterior el a9L'a y !os alcoholes 
son •jisolventes próti.:os: :s•:ilvata11 anion·~s 'fuertemente 
mediante puentes de t1idrb9.ano y resulta q•..ie ·:reneralmente los 
at1iones rep,·-=:=.;entan la i=-arte i:nPot·tante de un r"eactiv·:i 
iOnico. 

Asi a1..';n •=•.iando l.::1s dis•.:•lvente:s prOt..i·=os diZ.Llo:ilveti 
el r-~act.ivo. r-•::1r-1i4r,.jol•::. c·::.ntacto : :1 ·nol·.!:cula 
•:•r9é.n1.::a. est;:,b1:. i=.J.n sirnul ':.:'~r1eam.;,rit¿ l :.:=: an1•::ines. 
•::l:.;;;mi11uye11•jO .. ::n f•:'.lrmz. radi·=i>!.l ::1..1 t">:!&Ct ividad: ~.:: 1jebi 1 ita su 
!:·asi·=idad y, J•.n1to ·=·::i11 .;:,:=;to :s•..1 ;:·O•::ler ri•.,cl~·!·fi '!. -:•. E= c:,qu! 
d•::tnd~ !1>=tuan lc•S di=..:il v.::nt·3::: .:;-11=>ró";.1·=·=·s: me•::l1a~1i:.e ~'-'"" parte:; 
lip6f'il3.s. disi.:el·,1en ~ust.:o.n•=:.a:: orgáni·=:i<=: tambi~t; di~uelven 
•=oms:-1.iestos i:·1orgt.n1·=c. p.ar.::i loszrc.1·, éste., pr1nc1palr.1-=nt.•:::: por 
solv.c.taci6n •:le =us •::ati.::ine~. Lo= anio11es ..:¡uedar1 más •:.i mer"l•::is 
!ibres y muy rea•=tivos: son tnás bt..si•=oz y rné.<S: 1·,1.1cleof'Ílicos. 

Dentro de. l·:::>S di::;•:ilventes próti·::os se incl1.Jye11 
componentes •::orno: tolueno. alcohol met! l icrd acet.:l.to de 
metilo~ metí l et! 1 •=etoric.~ hePtano~ r-.exano~ c..cetotia. benceno 
etc. los age:ntes ~1.J!rnicos mencionados se conocer1 también 
como disolventes ind1.1striale:s •::tt"9ánicoz. GUe: pertenecen a un 
grvpo numeroso y hoaterogérioao de s1.,,stancias al~arnente 

voltttiles i::on pr•:ii:i~:::dades pa.1·a disolver o dispersar 
prod..,,ctos de natLwale=a or9án1.::a r1ab.,,ral sintética 
insolubles en o::l ª9'-'ª• 
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Los disolvEwttes anteriormente mencionados 
constituyan los componentes Princ:ipale.s del THINNER. <!:!Ue 
precisamente sobr-e el que reali::arA toda la 
investigac:iOn. 

Se: co11~id•:=ra al th!11ner z inónimo d·~ 

·:!isolver1te, aunque en realidad es 1..1na me::cl;:.. balanceada de 
varias sustancias orgánicas volá.ti les. En la industria 
emplea para la -=labora•=i•!tt"i de P~·i'amer1f:.02, pintura:s. 
barnices, tintes y productcs relacionadc:·:s: con el "fin de 
t'"educir !:U viscos;idad, disminuir los costos Y controlar la 
velocidad de .evaporaci6r1. Dependiendo del 1.;so al que ze 
Cestir1a y de l.3. calida•::I •::¡ue s.;i desea •:•t·t.:.ner, el th!nner 
varia et1 Cc•mposic:i6r; y proporci6t-. de disolventes 
empleados para ::1...; Fabricación. 

Las formulaciones del th{nn•:::r 1·~al izadas en 
diferentes paf'~es, incluyen como componentes principales a 
tolueno, alcohol meti 1 ico~ acetato de metilo, meti 1 eti l 
cetona, isopropat1ol y butano! ~heptano, hexano. acetona. 
benceno y otras sustancias en menot· cantidad. 

A continuación se Presentan algunaS propiedades y 
estructuras de estos disolventes. 



PROPIEDADES Y ESTRUCTURA DE 

ALGUNOS DISOLVENTES INDUSTRIALES 
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ACETONA 

SINONIMOS: Dime:ti lcetona • beta-c:etopropano • 2-
propanona • Eter piroacético. 

CARACTERISTICAS: Higrosc::Ópica, Olorosa~ Olor 
a9'radable:~ Sabor a menta. muy volt.til~altamente inflamable.. 

PESO MOLECULAR: 5S.l 

PUNTO DE FIJSION: -94. 6oC 

PUNTO DE EBULLICION: 56. 1 a 56. 5 oC C a 760 mml-lg) 
55. e a 56. 6 oC e a 760 mmHg> 

PUNTOS DE EBULLICION EN MEZCLAS DE ACETONA 

:/. ACETONA OTRO SOLVENTE P.B. a 7€.0mmHg. 

so clorof'ot"mo 64.7 
80 pehtano 32.0 
67 disul furo de cat"b6n 39.25 
61. s dieti lamina 51.3 
56 metano! 140 

( a 11.6 atm.) 
52 met(l acetato 55.6 
46 metano! 124 

( a 7.92 atm.) 
43.S isopropil eter 53.3 
32 metano! 102 

( a 4.56 atm.> 
:23 tetr-ac:lon.wo de 

carbono 55.S 
12 metano! ss .. 7 

GRAVEDAD ESPECIFICA• 

TEMPERATURA SPGR TEMPERATURA. SPGR 
oc oc 

15 o. 7973 21 o. 7911 
16 o.7962 22 o.7999 
17 0.7951 23 0.7887 
19 0;7941 24 0.7857 
19 o. 7·~30 25 0.7863 
:20 o. 7914 



GRAVEDAD 

.-B-

o. 7911 ( 20/20 .. ) . 
6.64 lb/Gal. a 15oC<, ·~~, 
6.SS lb/Gal. a. __ 20oC·::_ .. :·:·>-·· .. , 
o. 7915 a· o.·7935:· < ~zo120 · > 

ESPECIFICA DE f.i~zc~d~ 'A~~~oN~ 
., ~:--:. t·. ~;~,1 ~x.~~ 

.. 

100 
.. 

o.79?:26 
95 . --
90 
85 

ªº 75 o. 96442 
70 o. 98085 
65 0.89271 
60 0.90447 
55 0.91526 
50 0.92549 
45 0.93518 
40 0.94488 
35 0.95293 
30 Q.96092 
25 o. 96783 
20 0.$17444 
15 0.98038 
10 o. 98681 
s o. 98921 
o 0.99913 

INDICE DE REFRACCION: 1.35~1 

O_.o7S9S C,20/4 > 

AGUA. 

200 250 

0.79197 0.78630 
o. 80748 o. 80205 
o.e1297 o. 81653 
0.83588 0.93073 
0.84981 0.:34454 
Q.86129 0.85533 
0.97545 0.87073 
1).88785 o.s:32ez 
Q.89953 Q.89477 
1).91053 0.90603 
o. 92051 o. 91673 
0.93091 0.92678 
o. 9407.'3 0.93691 
0.94931 0.94547 
0.95748 1).95411 
o. '36490 096221 
o. 97210 0.96961 
0.97831 0.97604 
0.98513 o.·>8342 
o. 99!6.) 0.98979 
0.'?98.26 1).99712 

TENSION SUPERFICIAL: < dinas/cm ) 

26.2 a l)oC 
23.:3 a 16.SoC 

VISCOSIDAD < centipoises > 

23.7 a 20oC 
18.6 a 60oC 

TEMPERATURA 
oc 

VISCOSIDAD 
cp 

TEMPERATURA VISCOSIDAD 
oc CP 

-13 
-11 

o 
14.S 
19.0 

0.47 
0.45 
0.395 
0.330 
0.303 

20 
25 
35 
41 
50 

RANGO DE INFLAMABILIDAD: C Y. vol. er1 aire > 
::?. 15 a .3. O 11 a 13 
L!mit·::! u-.f.::ri·::ir Llmite sui=·-=rior 

0.331 
0.316 
0 .. 278 
0.280 
0.256 
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PUNTO DE INFLAMABILIDAD: 
lSoF abierto OoF cet"'rado 

CALOR ESPECIFICO: C Cal/ 90C > liquido 

0.3469 a 26 a 100oC 
0.3740 27 a 199oC 
0.4125 a 129 a 233oC 

CALOR DE VAPORI~ACION: < Cal/9 > 
124.6 a 56.1 oC 

CALOR DE FUSION: < Cal/9 > 
23.4 

CALOR DE COMBUSTION: 
7.373 Cal/9 
426.8 Kcal/9 <liquido> 

CONTAMINACION: S~da artificial, Explosivos, 
Pellc:ulas fotográ'ficas, T{ntes, Barnices y lacas, Cementos, 
Celuloide, Goma, Sint~sis Química, Disolvente. Plásticos. 

CONCENTRACION MA>~IMA PERMISIBLE: 1000 ppm er1 aire. 

TOXICIDAD: 

ABSORCION. - Itihalación, Ir1gestión 
PATOLOGIA. - Irrito.ción, DePresi6r1 del sistema 

nervioso central. 
SIGNOS Y SINTOMAS. - Ec:arna, C•jnjuntivltis y erosión 

cot"'neal, Faringitis y br-oni:¡L~!tis, Dolor de c:abe:::a. 
Desvaruac.imiento, Ga~tríti::: con nó.useas y vómitos. 
Obnubilac.i6n. Narcosis. 

TEST DE DIAGNOSTICO. - Acetona -:in san;a-e por oancima 
de 2 mg %. 

TRATAMIENTO. - Lavado de •:>jos con agua. Lavado con 
agua y jabón de las partes contaminadas ,jel cuerpo, lavado 
gastrico. si se ha ingerido, seguido de 1 ... in pr .. w9ante salino, 
sintomatico y de fortalecimier1to general .. 

SECUELAS .. - No ha consignado ningur1 efecto 
perma11ente. 

u s os : 

Solvente para acetileno. me=c:las de 
adhesiVos, pieles y . perfumes af-tificiales, alcan"for, 
resinas, limpiadores, tintes, desitYfectantes, explosivos, se 
usa como medio de extracci611,pir1tura-:o: y b<:tt·nices. medicinas~ 
•=ornbr.1stibles. e.eras. .:=zrnalf:.•:!:s. la ind•.tz.tria de loa 
plásticos. 
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'BENCENO·. 

sINtJNl:MOSi 
, Bet"1:01, ' Nafta del 

h•..,l la, hidr_ú~-;i ·_doi; · f"~tli l?!. 

FORMULA:._- Ce.H~ .------,- -

CARACT.ERISTICAS: Líquido -¡-~~~l,~r·,_~·:· inf1arncÍbÚ:~ 

PESO <'10LECULARz 7$. 1 

PUNTO DE FusroN: · s. 4· A s. s Oc 

PUNTO t:•E EBULLICION: _so. loC e A 760 mmH9 ) 

iiRVEDAD ESPECIFICA: O.S794C20/4) ü.8787(15/4) 
7.34 lb/gal. 

INDICE DE REFRACCION: l.5014 1.5016 A 292C 

TENS!ON SIJPERFICIAL: < dinas/ cm > 
31.6 a 20oC 31.7 a OoC 

< aire > 
28.9 a ::!OoC 
11. :3 a 80oC 

( vapor ) 
29. O a 20oC 
18.:3 a 100•:.C 

VISCOSIDAD: C o::entiP•:iises > 
1).906 Caire) a 20 gC 0.567 a 30QC 
O. 763 10gC O. 499 a 40oC 
~.654 a 20gC 0.444 a SOoC 

O. 359 a 70•:.C 

RANGO DE INFLAMABILIDAD: í ~·: vol. en airo:: J 
1.4 lirni"::.:;i ityferior 
6.9 a 8 limite superior. 

PUNTO DE INFLAMABILIDAD: 1 O a 12 gF (cerrado) 

CALOR DE VAPORIZACION: 94.4 Cal/g 
170 Btu/lb 

CALOR DE F'USION: 30. 1 Cal /9 a lSoC 
54.9 Btu/lb 

CALOR DE COMBUSTION: f:::cal/9 782.3 C liquido> 

CONTAMINACION: Impresi6r1 en l"1uec:o9rabado,. 
detergentes. 'l:.!nt.es y pinturas, fumisiar;tes, lacas y 
b&rnic:es.s!rit-=si~ ciu!rnica. ~XPloziv•:-2. ins·~cticidas~ 
·=uer·•:o. lin1:d~·:i. feri•:tl • .,.~ma.. dis•:d.ver;f;-::s. 
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CONCENTRACION MAX. PERMISISLE: 25 ppm en aire. 

T O X I C I D A D : 

ABSORCION: Inhalación, i1;9estiót1. perc:1...1táneo. 
PATOLOGIA: El benceno o:<:ida en el cu6?rPo 

pr-oduciando fenol~ hipopltlsia de médl1l.:.. ósea en -=xi::·o~i-:iones 

de menos de un año: las e><pos1ciot1es mayores P•..1eden produ•=ir 
hiperplasi.:;..Necrbsis central del higado, depr.;isJ.vo del 
sistema cer.tr&.l riervios:o: leucemia ha sid·:- de::;::crita. 

SIGNOS Y SINTOMAS: 
AGUDOS: Euforia. excitación, 

dolor d~ cabez.:.. vértigo. discurs•:- incoh~rente. narcos1~. 

exci taciOn del sis temu nerv1.:.so •=•:::ntr-<:d. !ueg•:i depr.::s1ón y 
muerte por part:tli!:is de la v!a rer:•1ratc.iri3.. irr1tac1•!on 
rorispiratorta y edema pulmonar. C.;;,str·..:.lilnterit1s. c:•:in vórn1to!:l: y 
c6licos, irritacióti de l~ ~·iel: erit¿ma y v'3-j1.;:i;:.s. 

CRONICOS: Anor·e;da náuseas. 
pérdida de peso, fati·;ia y debilidad, dolor de cabe::a. 
vértigos. nerviosismo e ir-ritabi l idad. 

HANIFESTACIONES HEHORRAGICAS: 
Palid~z. espitaxis.petequias y p•.wpura, 

perturbaciones menstr1.1ales. 
CAHBIOS HEHATOLOGICOS: 

Anemia aplástica. macn:ic i tos is. 
leucopenia,,.trombocitopeni~,hemolisis. 

TEST DE DIAGNOSTICO: Fenol en or1r;a pcr encima; d·~ 

100 m9 en toma de 24 horas. Sul'fato de fer"iol en orir;a. 
Disminución de sul'fatos inorgériicos en orina en un 15:.; o más 

TRATAMIENTO: 
AGUDO: Lavado de ojos con agua, lavado 

con agua y jabón de las partes contaminadas del 
cuerpo,,. lavado gástrico si se ha in9errido, seguid~ de un 
purgante salino, respiración arti'ficial y o;<igeno, si -=is 
necesario,,. estimylantes respiratorios: <nada de adrer~c.l ina>. 
sintomático y de 'fortalecimiento general. 

CROHIC01 Tratamiento ordinario para 
las dicrasia.s de san•;ire, extracto hepático~ transfusiones, 
cortisona. 

SECUELAS• 
la recuperación de la exposic16n aguda 

generai.m.ante es pronta y completa, la incapacidad permaner1te 
c:omo consec:1..;1enc:ia de la e:<posici6n crónica es rara. 
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MEDIDAS .-:·REVENTIVAS: Venti !ación adecu¡¡,,da •:or1 
evacc...iaci6n local ·=or-. corr iante de aire d.:..scendente c1.~at1do 
sea posible .. tomas de mu-=:i~tra d~ la atmósfera~ s.amanales~ 

r•:itaci6n del personal expuesto~ mascari 11=-. con adsorbente 
..::iulmico.. trajes de ·;¡orna pro:-te.::t.:ires~ determir1aci6n de 
sulfatos lt"lor9ánic·:i=. ·~t"I orina intervalo:z semanales •:i 

mensual-=s. r~cuerito ,.::omplet:.o d-=: =.an·~re •=ada m.:=s; eliminación 
de !.:i e::P•:.sici6r1 ,:. los -~u~ tan9a1-. glt!ib1..ilos blancos po:ir 

•:lebaj•:o de '5000. '' glo!•br.Jlos i- 1::1jos pot· ·:1ebaJo de 40r)O 000 en 
•:los análisis :i:::uces1v0:.c. excl•.iir de lj exposi.:iór·, a los 
individuos con t·.istor1a o evidencia de er1fermed~des cr,!:Jnicas 
de. la sangre. 

u s o S" : 
S:olv-.=:nt.e art i fic1al•2s, 

·=alulosa. aceites. resinas •• :.eras. 
S lan.:iuedor. de:=; i nf•"1·:.tant•:::, intermediario 

en t:.inte-;;. gas•::>li:;u::;. l<~·=as, limpiador t.:::xti~. medi-=:inas, 
removedor de pir;b .. wc..s, p-=rfwne~. feni!.il. pel i·:.1.das 
f·~togr&.ficas. corcho, .axpl·:osivos, dete1·gentes, fum1·:iantes. 

SOLUBILIDAD: C 9/ 100 ml> 
o. 06 (et'l ª9'-"'ª' 
O. 07 <en a·:iuc.) a 22oC 
inf' ini támet'lte insoluble en alcoholes 
it'lfini tamente solubl·:= en eter 
inFinitamente soluble en ac. acetico 
inFini tam·~nte soluble en acetona 
it'l'f'ini tamente sol..,.ble en tolueno 
soluble en •:.loroformo, disul furo de 
carbón, tetrac:loruro de carbono, y 
~·=e:i t·~s. 

DENSIDAD LIQUIDA C a 760 rnmHg ; 60oF ) 
0.881 g/ml 
29.1 "" API 
7. 336 LB/GAL. 
0.0113 g-mol 
9.399 lb-mol/100gal 

DENSIDAD GASEOSA: C a 760 mmH9 ; 60oF > 
2.695 sp. gr. aire·= 1. 00 
205. 7 lb/1000 aire ft .. 
35. 7 ft3 gas/gal. l iq. 
267 vol. gas/ vol. liq. 
34.6 ft 3 vapor/ gas liquido 
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SUTIL CELOSOLVE 

SINON!MOS: -::-b•.1to~~i··l-etanol. eter monob1.1tilico 
dii!l etilanglicol, o-Butilatilen9licol, Butil-;ili.::ol, 
Etilet'1glicol- rnonobutil4ter. 

FORMULA: C.,.H"!OOCH2CH20H 

PESO ~IOLECULARi 118. 2 

PUNTO DE EBIJLLICION: t 7L 2oC (a 760 mmH9) 
166 a 173 oC Ca 760 mmH9) 

PRESION DE VAPOR: <rnmHg) 
O.ó a ~o~c 2 a 30oC 

GRAVEDAD ESPECIFICA: ú.90!9 (20/20), 0.~03 (20/4) 
0.9168 (15/15) 
7. S lb/gal a 20oC 

INDICE DE REFRACCION: 1.4190 a 20oC 

TENSION SUPERFICIAL: (din~s/cml 31.5 a 25~C 

VISCOSIDAD: (centipoises) 3. 318 a 25oC 

PUNTO DE INFLAMABILIDAD: 165 qF <abierto) 
141 oF (cerrado> 

CALOR ESPECIFICO: (Cal/90C) 0.593 <liquido> 

USOS: Disolvente de laeas, albuminas. esmaltes, 
grasas, nitrocelulosas. aceit•=:s. resinas. limpiador de 
telas, disolvente de barnices. y removedor da 
ban1ices.Exelente disolvente de ar.:eites minerales. 

SOLUBILIDAD: oo Cen a9ua) ; oo (en alco~1oles> 
oo <en aceites). 

DATOS ADICIONALES: c:oef'iciente de expan;:i6n, 
o.oooe7 de 11) a 30 oc 

Temperatura de autoi9nici6n: 472oF 
Densidad de vapor: 4.07 
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PIETILEN GL:rCOL 

SINONIMOS• 2,2' - o ~ , ~ ~dihidro><idietU e ter, 
2,2' - ·~xidie:tanol, digl icol, di-2-hidroxieti l etar .. '" - 91 icol 
iaite:r. 

FORMULA: CH~OHCH~OCH2CH20H 

CARACTERISTICAS• 
higrosc6pico. sabor dulce. 

PESO MOLECULAR: 106. 1 

Práctic:amente 

PUNTO DE FIJSION: -10. 5 a -6. SoC 

inoloro, 

PUNTO DE EBULLICION: 244.5 a 250oC C a 760 mmHg> 
246oC e a 760 mmHg> 
230 a 240gC e a 760 rnmH9> 
164oC Ca 50 mmHg> 

GRAVEDAD ESPECIFICA: 1. 132 a Oo ; 1. 1177 a 20oC 
1.118(20/20) ;l.116(77/77)oF 

9.3lb/gal. a 20oC 

INDICE DE REFRACCION: 1. 4475; 1. 4416 a 77oF 

TENSION SUPERFICIAL: (dinas/cm> 48.5 a 2SoC 

VISCOSIDAD: Cpoises) 
O. 50 a lSoC; O. 30 .r. 25.:.C 
O. 38 a 20oC; 

PUNTO DE INFLAMABILIDAD: 275 a 290oF <abierto> 
2S5oF <cerrado) 

CALOR ESPECIFICO: Cal/goC; ú.5509 (Liquido> a 20oC 

CALOR DE VAPORIZACION: Cal/9 150 al pur1to de 
ebul l ici6n 

USOS: Disolvente de nitrocelulos.ü, ·;omas. aceites. 
compuestos orgánicos, resinas. lacas y pl~sticos.Se utiliza 
en s!ntesis orgánicas,. anticongelante para re'fri9eradores .. 
lubricante y agente limPiador'de telas. en la manu~actura da 
resinaS, y explosivos. 

SÓLUBILIDAC't: oo Cen agua>; ooC en c:loro~ormo> 
-sol1,.ible en Z1lcohol, etilen 9licol, 

eter, ai::atona. insolublé en benc:o,·10~ toluer-.o, y tetrti.c:loruro 
de c.arb6n. 
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DATOS ADICIONALES: Temp. de autoi9nic:iOn: 444oF 
TemP. aparente de autoi9nic:iOn en el aire:663oF 
Conductividad eléctrica:0.596 x 10-6 mhos 
Punto de combustiOn: 293oF 
Densidad dé vapor: 3.66 

SINONIMOS: meti l n-b1,.jt1 l metano. El hexano 
nor-malmente p1~ede contener un 4:-: de meti 1 ciclopentano,. el 
ri-hexano comercial contiene alrededor de 7.'5% n-hexano y 25% 
de meti l c:ic:lopentano~ algunas veces contiene otros 
hidrocarburos. contenido de s61 idos no '3Xcedé. de un 
O. 008% en peso. 

<cerrado) 

FORMULA: CH~<CH2>~CHo 

CARACTERISTICAS: volAtil. olor débil. 

PESO MOLECULAR: 86.2 

PUNTO DE FUSION: -94.3~C a -95.3oC 

PUNTO DE EBULLICION: 69.0 oC Ca 760 rnmH9) 
66 a 7loC Ca 760mmH9> 
67 a 69oC Ca 760mmH9) 
68.7oC Ca 760rnmH9) 

GRAVEDAD ESPECIFICA: 0.6603 C20/4l 
0.66405C60/60>oF 
0.659(2014>~ 0.669<60/60>oF 
0.65937C::.0/4) 
5.56 lb/9al. a 60oF 

INDICE DE REFRACCION: 1. 37486 -1. 3:7536 

TENSION SUPERFICIAL: Cdinas/crn) 
20.5 OoC 13.4 a 68oC 
18. 4 a 2..JOC 

VISCOSIDAD:Ccentipoises> 
O. 4012 a OoC ; O. 248 a SOoC 
0.3258 a 20oC ; 0.2288 a 60oC 
O. 2708 a 40oC 

RANGO DE INFLAMABILIDAD < h vol de aire> 
1.25 limite inf'erior 
6.90 l 1mita s1..,1periwr 

PUNTO DE INFLAMABILIDAD: -14.-1.:iF Cabier":-o>; -7oF 
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CALOR ESPECIFIC0: 1~::~~1:o:~ntti d.;, i.bulli~iÓn 
157. 40 a 77oF 

CALOR DE Fl.ISION' 

CALOR t>E COMBUSTION: <KC6l/moi): 999. 8 l lquido 

USOS: Disolvente 

SOLUBILIDAD; (g/IOOrnll 
0~0139 en agua a 15.S oc 
SO. O en alcohol a 33oC 
soluble en eter 
muy soluble en cloroformo 

DATOS ADICIONALES: Peso de vapor puro: 3800 mg/l 
Densidad de vapor: 2.97 
Gravedad específica (gas ideal> 
Caire=t.O>,. 3.4592 
Gravedad API a 60oF 81.6 a 75.S 
Temp. •=rttica: 234. SoC 
Presi6n cr!tíca: 29.6 atm. 
Coeficiente de expansi6n; 
o. 001)75 de :3Z a 86oF 
Temp. d"!t a1.1toi9t1ici6r1: 477oF 

ALCOHOL ISOPROPILICO 

SINONIMOS: dim~tilcarbinol,. isopropanol,.2-
propano!. psuedoprop1l alcohol. 

FORMULA: CH~CHOHCHa 

CARACTERISTICAS: Tiene un olor semejante al de la 
acetona con una nota afrutada, sabor a manzana. inflamable. 

PESO MOLECULAR: 60.1 

PUNTO DE FUSION: -89.S a -88.5oC 
-81 a -83oC 
-85.SoC 

PUNTO r•E EBIJLLICION: 82. 3oC Ca 760mrnH9) 
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GRAVEDAD ESPECIFICA1 
o.7962<20/20> , 0.793 a o.799 
0.7854(20/4) 
6.6 lb/gal a 20oC 

INDICE DE REFRACCION: l.~7757 a 1.3730 

TENSION SUPERFICIAL: (dinas/cm) 
21. 7 a 20oC 

VISCOSIDAD: Cpoises> o.ci21s a 24.4oC 

RANGO DE INFLAMABILIDAD: <% vol. •:fe eire> 
2 .. 6 minimo 

PUNTO DE INFLAMABILIDAD: 70oF <abierto) 
56oF (cerrado) 

CALOR ESPECIFICO: Ccal/goC) 
0.~95 liquido a 20oC 

CALOR DE VAPORIZACION1 <cal/9): 159.2 

CALOR DE FUSION: <cal/g): 21.4 

CALOR DE COMBUSTION: Ccal/g): 7950 <liquido) 

USOS: Disolvente de alcal.:.ides. gomas. aceites. 
lacas, varios compuestos •:irgánicos y para :sabori=antes de 
alimentos,. germicida, antiséptico, linimento s!nte:sis 
orgé.nicas, disolvent•:? de celul losas ésteres. 

TOXICIDAD: 
SIGNOS V SINTOMAS: 

Inhalaci~n: Irritación del tracto 
respiratorio. dolor de cabeza. nauseas. 

Ingestión: Vértigo, dolor de cabeza. 
disminución de la presión san9uinea.nAuseas. vómito~. 
hematemesis. anuria y uremia.hepatomegalia.anemia. 

TEST DE DIAGNOSTICO: 
Alcohol isopropf.lico en el aire 

espiraOo. alcohol isopropllico y acetona Qn orina. 

TRATAMIENTO: 
Lavado de OJ•:IS c•:.n :t9Ll3., l~vado ·=on ag•..la 

y jabón de las partas ·=ontam1nadas del cuerpo. lavado 
9 astrico. si se ha inget"'ido. =::·=91.dd·:i de ur1 pr..l1·9a1"1te ::;al irio, 
s:intomAtico y de fot""talccirn1e:tito 9ener·:i1. 
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SECUEL.AS1 
No se han lesiones 

r.-ermanentes. 

MEDIDAS PREVENTIVAS: 
Ventilac16n adecuada. 9afas protectoras, 

maso::a.'t.·il.la. S:Oi:' adsorbent..e químico • .g1..1ar"ltes de 9oma • 

. · .. aoLUeIL!bAD: (en Q·~Ua): 0•::1 Cen alcohol> 
oo Cen ete;"'). miscible con 

disolvent.es ·ordinarios de ~acas. 

DATOS ¡:\!.•ICIONALES: Coef. de exparn:i6t'l. 
O. 0006:30/gF 
0.00107 de 10-a 309C 
TemP. de autoi9nici6n: 8S2gF 
Densidad de vapor: 2.07 
Cond. eléctrica: 35 x i0- 7 mhos 
a 259C 

SINONIMOE'": :tl1:oh1:-l met!l ice• hid1·ó:.ddo de met1 lo, 
hidr"'ato de met:.~ :.:. •• ::c.rbir1ol. 

FORMUL.A1 CH~OH 

CARACTERISTICAS: venenoso 

PUNTO DE FUSION: -97.SoC 

PUNTO DE EBULLIC.ION: 64. 65oC Ca 760mmH9) 
64 a c.6oC (a 760 mmH9> 

GRAVEDAD ESPECIFICA: O. 7960 a lSoC ; O. 7924 C:::?0/20> 
o. 7928 (21)/4) 
6.6 lb/gal a 20~C 

INDICE DE REFRACCION: 1.:33118 a 14.S.:iC 
1.329 a 20oC 

TENSION SUPERFICIAL: <dinas/cm>: 22. 6 

VISCOSIDAD ABSOLUTA: Cmi lipoises>: S. ·33 a 20oC 

RANGrJ t•E !NFLAMABI!....!DAV: (~·: v.:.1. •:::!-=: ~lrel 
.;. .. 7 rn!.ni.mo 
·:i6 :11á>a rno 
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PUNTO DE INFLAMABILIDAD: 60oF (abierto> 
54 a 57 oF <cerrado) 

CALOR ESPECIFICO: <cal/90C>: 
0.566 a OoC, 0.600 a 20oC 
0.645 a 25 a 43oC liquido 

CALOR DE VAPORIZACION: Ccal/gl: 262.S a 64.S•::iC 

CALOR DE FUSION: <cal/g): 16.4 

CALOR DE COMBUSTION: <cal/g): 5334 11quido 

USOS: Disolvetite de nitratos de celulosa. laCas, 
gomas. resinas. y cera, t!ntes. curtidos, 
plásticos, combustible. 

CONC. MAX. PERMISIBLE: 20úppm ·~n aire 

TOXICIDAD: 
ABSORCION: Inhalación 

Ingestión 
Percutaneo 

PATOLOGIA: Se metaboli::a dando 
f'ormaldehido y á.cido f'6t"mico, depresivo del sistema nervioso 
central, edema cerebral, neur.itis óptica y atrofia~t"iecrosis 

focal de hígado, congestión retial, adema pulmonar. 

SIGNOS V SINTOMAS: Dermatitis 
eczematoidea, conjuntivitis.euforia. incoordinaci6n 
musc:ular, dolor de cabe::a, vértigo, náuseas. vómitos 
retortijones, abdominales,.sudorac:i6n, debilidad, traque!tis, 
bronquftis, narcosis~ delirio, coma, ~allo respiratorio. 
cianosis, depresión cardiaca, neuritis F·eri fer-al~ acidosis, 
alb•.1minuria, convulsiones. 

Perturbacionc;-s visuales: Cot1stricci6n 
c:onc:éntric:a de los campos visuales, disminuci6n de la 
agudeza visual, pupilas qua no responden, dilatadas, dolor, 
fotof'obia,c:e9uera. 

TEST DE DIAGNOSTICO: Alcohol metflico en 
el aire' espirado, orina y. sangre, t.cido f'6rmic:o en orit1a. 

TRATAMIENTO: Lavado de •:•jos con agua. 
lavado con agua y jab6n de las partes contaminndas del 
c1.1erpo. hospitali:::nr,combatir el 'Sh•::io::k: oxígeno: 
..:stim1.1lantes .. si se indican. 
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Acidosis1 Deterrni:iar el poder de 
combinac:i•.;n cot'l C02 o acidez ·=n orin~ a intervalos -d~ una 
hora. 

Lavado 9astrico. =:i se ha ingerido~ C•:)n solución 
de bicarbonato a;ód1co al 4~.r!. 

Bicarbonato S·~dio::o: 5-109 por v1a .:iral cada hora~ 
lactato ~ódico m/6: 20 cc/K·;1 de peso del •:uerpo pot" vía 
intravenosa. ;::.i es necesario,. 

Sedac1o!·n. si :se indica. el sulf'ato de morfina se 
puede. emplear Para el dolor. si la de:Presi6n t•espiratoria 1·10 

>:5is ·:i1·ave. el $llcohol ·::t!l i·=o P•::ir via oral o. ir1travenosa 
pat·ece retardar el r.;et~.bolisrno dE!l alcohol met!"lico~ se har1 
emPlo::ado:1 ":.ambién t1arnin~ts y v1t.:irnina e, =:1ntomático y de 
for":alecimier;to ·;e.net·c..l. 

SECUELAS: Lñ. ·=e9LH::ra y el daño de la función renal 
p1..~e.d-=n ~-=r permanente:::. 

MEDICiAS PREVENTIVAS: 'l•:::r1t i lución adecLiada~ ·:;1afas 
protectortt:s pant z..11 as para la car"a. mascc::ir i 11 a con 
adz•:irb.ent--= q1..1irn1c:o. ·;Juantes. ·:felantales y botas de goma, 
reconocimiento rnédic:o Y del personal •::xpuesto ·=acta seis 
meses, i t"lClYYendo test de función visual. cYidadosa 
evalwaci6n neorolO.=rica y estr..1dios de las funciones da h(9ado 
y ,.iñón. E}(cluir de la exposición a los individua.os con 
enfe,.m61dades de ojos. hÍ9ado, riñones y pulmones. 

SOLUBILIDAD: •:>o Cen agua) : oo C er. Q}cohol) 
oo Cen eter> 

DATOS At•ICIONALES: Coet'iciente de expanci6n: 
0.000661/pF 0.00117/oC 
P,.esi6n crítica: 78.7 atm. 
Tempe,.atura ct·!tica: :::?:40oC 
Const. dieléctrica: 31.2 a 20oC 
Cot1duc. eléctriea: 4. 4xl o- 7 mhos 
Densidad de vapor:l.11 
Temp. da autoignici6n: 878oF 
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TOLUENO 

SINONIMOS1 
Metilbenceno, Fenilmetano,. Toluol.-

FORMULA: 

CARACTERISTICAS: Inflamable. incoloro~ destilado del 
alquitran de hulla. 

PESO MOLECULARr 92.1 

PUNTO DE FUSION: -95.0oC 

PUNTO DE EBULLICION: 
110.5 A 110.SoC < a 760 mmH9 > 
109 a 111 oC e a 760 mmHg > 

GRAVEDAD ESPECIFICA: o.e6590 ( 20/4 ) 
o.86234. e 25/4 > 
o. e69 A O. 873 
7.24 lb/gal a 20oC 

INDICE DE REFRACCIONt 1.4950 
1.4962 A 20oC 
1. 49782 A 16. 4,jc 

RANGO DE INFLAMABILIDAD < X vol. en aire > 
1.27 limite inferior 
7.0 limite superior 

PUNTO DE INFLAMABILIOAD: 
40oF cer,.ado 45oF abierto 

CALOR ESPECIFICO: C Btu /lb oF a 68oF> 0.4041 

CALOR DE VAPORIZACION: C Cal/9 > 86.5 
· CBtu/lb a punto de 

ebullición) 156.2,. CBtu/lb a 77oF>,. 177.28. 

CONTAMINACION: 
Síntesis orgát-.ica,. Explosivos,. 

Linbloao,. Barnices,. lacas, Disolventes,. Combustible, Goma. 
Tfntes. Pinturas-

CONCENTRACION MAX- PERM- 200 ppm en aire-

TOXICrDAD: 

ABSORCXON: Xtihalac::i6n 
PATOLOGIA: Itt·itante~ Depresivo del sistema nervioso 

~entral,. Lesión del H(gado 
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SIGNOS Y SINTOMAS: Dermatitis. Broqu(tit: y 
:-ieumon!tis. Anorexia. náuseas vómit.os. t¡epatomegalia. ratiga 
y debi l id&d. dolor d>i!: c:abez:a,. vért..igo, incoordinaci6n, 
::.rritabilidad. pare::tes1as,. t"larcosis. ~e ha consignado la 
anemia. conjuntivitis y quemaduras .:ie la córnea. lesiones 
vac:uolares f !.na;:; de la cornea. 

TEST t•E DIAGNOSTICO: Toh~eno en 3.an9re, aume:r1to de 
Ac:ido 1-iipYrico et"I orina,. ácido beri::oico por encima de 2 9 en 
orina en :::4 horas i11·:!ica e~<P,losi6r1. 

TRATAMIENTO: Lavado de ojos con a·;ua,. lavado con 
agua y jabón •:te l<l5 :::iartes cor;tamir1adas del cuerpo 
s1r1tomatico y •:te f1:iri:&le•=1m1ento 9eneral. 

SECÜELAS: no se •ian consi9nado lesiories Permar"lentes. 

MEDIDAS PREVENTIVAS: 
Ventilación adecuada, gaf'as 

pr"otectoras~ mascarilla con adsot"'bente qu!mico~ guantes de 
goma, r"econocimiento médico arn.~al del personal expu-:.sto,. con 
especial atención .;i; los ojos y -:.istema nervioso e incluyendo 
recuento de s.i-.11·~re •=ompleto y estudios de. la f1.1nci6t1 
tiepb.tica. Excluir de la exposición a los individuos 
enf"et"'medades del sistema r1erv1oso .::entr"al e t1!9ado. 

SOLUBILIDAD: C ·3t·amos/lOO g de solución ) 
O. 047 a 169C < en agua > 
ú.05 e agua en tolueno > 
soluble en acetona~ tu=ido acético 

glacial y cloro'formo, inf'i11itamente $oluble en alcohol y 
eter. 

DENSIDAD DE VAPOR: 3.14 

COEFICIENTE DE EXPASION: 0.000589 por oF 
O. 00107 a 10 < 30 oC> 

TEMPERATURA DE AUTOIGNICION: 1026oF 

TEMPERATURA CRITICA: 320.6oC 
PRESION CRITICA: 41.6 atms. 

I11tet"'mediaf""io de 
explosivos,. extr"acci6n de alcoholes,. 
perfumes sintéticos. caucho~ cem12ntos, 

tfntes,. esmaltes. 
síntesis orgánica,. 

solvente pat"'a lacas, 
9omas, pinturas. :-esi11as. -=:smaltes s1r1téticos. varios tipos 
•:le celulo'5a y ~ten:. 
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X I L E N O 

Tres isómeros. orto, meta, para. 
Xilol, Dimetilbenceno. 

DESCRIPCIONi 
Liquido incolo:>ro, 1 ige:r.:i, in'fla.mabla~ 
procedente de alqui.tran de hulla. 

CONTAMINACION: 
A·.,iación, s!ntesi~ química. 

rotogra~!a, desengrasantes, impresión, plásticos. 
insecticidas, lacas, cuer""o, disolventes, resinas sintéticaz, 
cementos de goma, pinturas, combustibl~s. 

CONC. MAX. PERMISIBLE: 
200 ppm en aire. 

TOXICIDAD: 
ABSORCION; 

Inhalación, Percutaneo. 
PATOLOGIA: 

Irritante. depresivo del 
sistema nervioso central. posibl~ lesión de hígado y 
riñones. 

SIGNOS V SINTOMAS: 
ConJ• .. mtiv1"':.is. 

dermatftis, irritaci6n dal tracto respit"".:..tori =i, disnea. 
anorexia, náuseas. vómitos, fatiga, dolor •:la cabeza, 
vértigo., incoordiriac:ión, irritabilidad~ narcosis~ anemia~ 
(queratitis del pulidor>, lesiones vacuolares Tinas d.;,: la 
cornea, parestesias de manos y pies. 

TESTS DE DIAGNOSTICO' 

orina, aumento de ácido hipUr ico 
macrocítica y leucopenia. 

TRATAMIENTO: 

Acido tolór-ico 
orina~ anemi.a 

Lavado de ojos agua, 
lavado con agua y jabón de las partes contaminadas del 
cuerpo, oxt'geno si indica, sintomático y de 
~ortalecimiento general. 

SECUELAS• 
No se han consignado lesiot;e:s 

permanentes. 
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~EDIDAS ºREV~NTIVAS: 
Vent1lao::i611 c..decL1c.da. ga'fas 

p1·otec:1:.·;)1"as, mascar i 11 a con ad::orbénte química, guantes de 
goma. rec:o11oc1miento médico anual del persorlal e><puesto. con 
atención especial a l·~s ojos y A.l ::ist.ema nervioso central, 
e incluyendo !"ecuento completo do:: sangre y estudios de las 
f1.inc:1ones hepática y re1-.al. 2'::<clu1r de la 8)(posición a los 
individr..1os .:or1 en'fermedades del sistemn riervioso central, 
hÍ?C:ido. r iñor1es v s;;,nsn-e. 

m- ~(ILENO; 

S!NONIMOS: 
1, 3 Dimeti !benceno. xilol 

FORMULA: C~H,. CCH2 ) 2 

PESO MOLECULAR: 106.2 

PUNTO DE FUSION: -53.6oC. -47.9oC 

PUNTO DE EBULLICION: 1~9.e a 139 .. 1 C a 760 mmHg> 

GRAVEDAD ESPECIFICA: 

INDICE DE REFRACCION: 

0.8684 A 15oC 
0 .. 8641 ( 20/4 ) 
0.8670 ( 17/4 ) 
al vac:io 0.86412 ( 20/4 > 
0.06975 ( 60/60 >oF 

1.49962 A 14 .. 9 oC 
1 .. 49715 A 20.0 oC 

CALOR ESPECIFICO: <Btu/lb/oF a 86 .. loF> 
0 .. 395 

CALOR DE VAPORIZACION: <BtY/lb) 
147.4 al punto de ebullición 
17:2 .. 75 a 77oF 

SOLUBILIDAD: Insoluble: en agua, muy soluble en 
alcohol y eter. 

DATOS ADICIONALES: Gravedad especfrica en gas 
(ideal>: <ait·e=lJ 3 .. 6650 
Gravedad API<a 60oF>,oAPI 31 .. 4 
Densidad 1 fqr . .uda <en vacio) a 
60oF.~ 7.2430 lb/gal .. 
Temp .. cr-!ti·=a: 654 .. :3oF 
Pres16r-1 •=rltica: 526 psic.. 



-25-

o - )(ILENO 

SINONIMOS: 1~2-dimetilbenceno. o- xilol 

PESO MOLECULAR: 106.2 

PUNTO DE FUSION: -29 a -25.2oC 

PUNTO DE EBULLICION: 144.4gC (a 760mmHg) 

GRAVEDAD ESPECIFICA: 0.9743 (20/4) 
o.ss1 <20/4> 
en vac!o o.seoos C20/4> 
0.99465 C60/60)~F 

INDICE DE REFRACCION: 1.S0777 a 15.SoC 
1. 50523 a 20oC 

CALOR ESPECIFICO: CBtu/lb/oF a 71.SoF> 
0.414 -

CALOR DE VAPORIZACION: CBtu/lb> 
149.1 el punto da 

ebullici~n. 157.9 a 77oF 

SOLUBILIDAD: Insoluble en agua~ muy soluble 
alcohol y eter. 

RANGO DE INFLAMABILIDADz c..; vol de aire> 
1.0 <limite inTerior) 
6.0 <limite superior> 

PUNTO DE FLASHEO: 63oF Cce..-rado> 
759F (abierto> 

DATOS ADICIONALES: Temp. de autoigniciOn: 924oF 
Densidad da vapor: 3.66 a 3.7 
Gravedad esp. de gas (ideal) 
Catre Qt.O>, 3.6650 
Densidad l!quida:<en vacio) 
602F•P 7.3755 lb/gal. 
Temp. crítica: 677~F 
Prasi~n ·criti~a:542 psia 
Coa~. da exp. líquido: 0.00054 
de 3·2 a 104,oF. 

'gAPI <a 60oF> 28.5 
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-,, ' ' 

·C;~I~ULO· TRES ..... · 

METODOS DE ANALISIS 

DE CARACTERIZACION DE DISOLVENTES 

INDUSTRIALES 
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CROMATOGRAFXA DE GASES 

INTROQIJCCION HISTORICA: 

A continuación se 
considera el Ot"igen Y evolución que ha seguido la 
Cromatografía hasta llegar a ser uno d12 los métodos de 
anal is is y preparaciót'l de productos. mAs importantes en el 
campo de la Qi..ilmica act1..H11. ~ 

1850: F.F Runge comprobó que los cationes 
inorgAnicos se separan por migración diferencial cuando se 
deposita una solución q•...re lo-a contenga sobre •.~n rnatGrial 
poroso. ~orno papel. 

1900: D. T. Day, En el Pr"imer Congreso de Petróle•:. 
<Par is>• comunicó haber observado que, al pasar el Petróleo 
por un lecho de tierras adsorben tes. el 1 {qui do resul ta1"1te: 
presenta distinta composiciót; que la ir"licial e lo cual 
indica adsorcióti de algr..inos componentes>~ y además que el 
adso,.-.bido es de difererite composici6t"I y distintas altu,.-.as de 
lecho,. siendo 4sta la primera comut"1icaci6r1 de cro::•mato9raf!a 
en columna. 

1903: Tswett Utili:::6 la Cromato9raf!a en columna 
separat"ldO los componentes de extractos vegetü.les coloridos,. 
de lo cual parece ser que derivó el término <cromatografia> 
para estos procesos de separaci61"1. 

1931: Kuhn Y Lederer separan caro"~enos y 
xantofilas en columnas croma~ográficas a partir de extactos 
l!quidos. 

1941: Martin y James vuelven a poner en juego la 
idea do cromatograf!a det: gases,. comenzando a desarrollarla 
en los campos teórico y pr~ctico. 

1952: Martin y Ja.mes utili:zan por primara vez la 
cromatograf'!a de gases .. realizando,. mediante esta técnica,. 
la separac:i6n de algunos ácidos grasos volátiles. 

1954: N.H. Ray publica una colección de 
cromatogramas ~ue demuestran la posibilidad de ·:=xtendet"" el 
campo de la cromatograf'Ía de gases a la investigación de 
muchas ~species orgtlnicas e inorgánicas. 

1955 Evans y Tatlow t""ealizan separaciones de 
componentes en muestra~ de ·:=ntre 0,5 y !09, tamañc·s de 
muestra enormes comparados c·:.r. los de •:•r.jet"I de: 10-'$ 9, 
1..1tili:zados en aplicaciones anal!ticas, inici::.ndos•:= ·:fe este 
modo:i el •=amino de la •=romal:oswaf!a de gases preparativa. 
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1958 Gola.y pt"opone C•::>lr.~mnas capilares sin t"eller;o,. 
·=omen::ando su desarrollo. 

A pa1·t ir de 1955 observa, a:n 1 os campo 
cient!f"ico y técnico, un avance vertiginoso de la 
•:romato9raf!a. de .9asas. ampliándose c·=.instantemente sus 
aplicaciones. a1..1ment:.ar1do cada ve: mtas su expl1caci6r1 teórica 
e investi9ar1dose cada dia técnicas y aparatos nuevos. 

FUNDAMENTOS Y TECNICAS DE LA CROMATOGRAFIA 
DE GASES 

En ::.a cromato•;lraf"!a de •;lases la fase rn6vi l esta 
irrte9rada por la me::::cla a resolve,.- y. la mayoría de los 
casos, por r.1n 9as. n.::> reter11ble •:l inerte a.dic1onal, que sirve 
para l levat· .;:,n s! ·=· para empujar !.:.. rne::cla y los 0:ompor1entes 
desp1..1és de s·.1 S•:?Para•=1ór1. Este gas iroerf;.e r-=c1be el nombre 
•:le 9as portador. 

La fase estacionaria p•~ede ser •.lt1 S•~lido, en cuyo 
caso la retención selectiva de los component.as de la mezcla 
a resolver .se debe a fenómenos consecutivos de adsor-ci6n y 
desadsorci6n o por Ut' l!quido depositado sobre un soporte 
s61 ido, er1 cuyo caso los fenómenos son de absorción y 
desabsorci6n. El soporte sólido puede ser un relleno de: la 
columna o bien la Pared interior del tubo que la forma. 

La separación de los cornponentes de la mezcla a 
resolver za r.aal i::a en el tiempop .::rnergiendo de la columna 
cada uno de ellos por separado. A la salida de la columna 
cromato•;:;n-Afica se encuentra un dispositivo de. análisis o uno 
de recolección, capaces de realizar funciones 
respectivas también en el tiempo. 

La cromatograf'!a de gases ha impuesto 
actualmente, como método de separac10n en los compos 
anal (tico y preparativo, por ser simple en su fundamento y 
dasarl'"'ollo., por la sencillez de su manejo., por la rapidez 
con qua se ef'actuan las separaciones y porque, en la mayor' 
parte da los casos, la separación y la presición alcanzables 
son altamente satisf'actorias. 

Visto el Fundamento de la cromatogt"'af!a de gases., 
vamos a considerar' a continuaciOt"l la panorámica de técnicas 
diferentes a que da lugar, derivadas de las posibilidades de 
la fase estacionaria, de la fase mOvil y de lo que se ha9a 
con los compor1entes a su ~a.licia de la columna. 
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La f'ase estacionaria determina dos vfas. 
cromatog~a~{a gas-sólido o de adsorción, o liquida soportada 
por un sólido inerte. cromatografía gas-1 !quido o de 
absorciOn. 

La f'ase móvil es origen de más posibilidades. que 
se desprenden de la relación entre el gas portador y la 
mezcla o componentes mi9rantes. A continuaci6n ~e verán las 
posibilidades mAsimpor-tantes. 

SEPARACION POR DESPLAZAMIENTO: 

La separación por desplazamiento se realiza 
introduciendo la mezcla a resolver por el principio de la 
columna; a continuac:i6n se hace pasar a dicha columna •.ma 
corriente de gas que: se encuentre saturado de un vapor, 
'fuertemente retenible por la fase estaci.onaria, -:1 •=ual, a 
su paso, ira sustituyendo a los componantes retenidos con 
menos fLferza. Este gas satL1rado de vapor actt:.la como una 
especie de émbolo gaseoso. ~...,e va empLfJando los componenteg 
a lo largo de la columna.En la Ti9L1ra 3-1 se representa la 
marcha da la s.aparaci6n por desplazamiento mostrando la 
migración de los componentes a lo largo de la columna junto 
con el gas impulsor.En la parte superior de: la f':t'gura se 
encuentra repre!:entado un cromatograrna que se supone 
obter1ido dh;poniendo al9Un medio detector, a la salida de la 
columna~ que produzca una respuesta ante la presencia de 
cada componente o del gas imp1.ilsor. 

FIGURA3-1 SEPARACION POR DESPLAZAMIENTO 

CROMATOGRAMA 
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SEPARAC!QN ~RONTAL: 

En la s,eparaci6n frontal i r1troduce en 1 a 
columna la mezcla a resolver junto con un ·i!LAS portador ,je 

forma astacior'luria .::.n lo que t"'efiere a la 
alimentaci6n, F·1.1es la coru::er1trac:16n de mezcla en el gas 
portador debe mantenerse constante. A la sal ida de la 
columna van apareciet;do l·:is ·=·::impor1entes en order1 inverso a 
'S'..I retención, y al final oa:rner9e 1.tna mezcla de componentes y 
9as portador :;imilar "' la alimentación. Este método no solo 
presenta el inconveniente pré.ctico de que debe mantenerse 
dur"ante la operación la composición de la alimentación 
•::onstanta, sino que, además,. es de poco valor separativo. En 
la f'tgura 3-2 puede apreciarse la marcha de la separaciót'l 
fror"ltal ~ 

FIGURA 3-2 SEPARACION FRONTAL 

CROMATOGRAMA 

1 i F¡. 
1~: 

! 

LhJ 
SEPARACION POR ELUCION: 

La separación por alur.ión es la forma de trabajo 
m•s f're:c:ue:nte en la c:romatograf!a da gases. Aqu! el gas 
portador c:irc:ula a lo largo de la columna de un modo 
continuo ·dut"'ant.e la operac:i6n. En un momento dado 
introd1...1o::e en la •=orriente de gas portador una muestt·a de la 
mezcla a resolver en estado vapor. 
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El gas portador arrastra a. los componer1tes a lo 
largo de la columna, donde se producen de 'forma paulati.na y 
sucesiva los procesos de retención y 1 iberaci·!on de los 
componentes a distintas velocidades, dependientes del poder 
de atracción que muestre: la fase: estacionaria sobr'e cada uno 
de los componentes que integren la mezcla. Como resultado 
los componentes mic;;,1ran a lo· largo de la columna 
velocidades di'ferentes~ por lo cual, dado que todos deberén 
re.::orrer la misma distancia, que es la 10119itud da la 
columna~ se realiza su separación en el tiempo emergiendo de 
la c:olumna, dif'erenciados en el mismo. La marcha de la 
separación por elución puede apreciarse en la ftgura 3-3. 

FIGURA 3-3 SEPARACION POR ELUCION 

CROMATOGRAMA 

~ 
1 

. 
p 

Existen otras técnicas menos f'r-ecuentes. derivadas 
también de las posibil·idades c¡ue se or-iginan en el manejo de 
la f'ase móvil c¡ue han sido reseñadas por- Khukhovitski.@ 
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Otra clasi ficaci6n de las técnicas cror:iatogr~ficas 
se deriva d<i: lo ql~e se f·,a9a con los componentes una vez 
reali:ada su sE!para•:=i6n, aunque tal ·=lasif'icación no esta 
relacionada directamente: la propia separación 
cromato9rAfica. 

La cromatoswaf!a analítica diroecta realiza -:1 
análisis de los componentes rasueltos F•or lo •=olumna 
haciendolos pasat• Por un detector aJ::oropiado q1.Je midiendo 
alguna propiedad del gas que l•:. at1·aviesa, proporeiona 
alguna respu'2!sta o set=:al indicadora de la •=oncentración del 
componente ·.:¡ue en •.m mometito dado pase arrastrado por el 9<:As 
portador. E~ta es la forma mé..E frecuente de utilizar la 
cromatograf!a de 9ases con fir1es anallticos. 
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RESUMEN SOBRE L!) VISTO EN CROMATOGh'Af:'IA DE GASES 

En los métodos cromat.:)gráf'icos~ la ~eparación se 
consi9ue .:as! siempre haciendo fluir la mezcla a través de 
1.1na columr1a de adsorbente. Los componentes emergen de la 
columna a tiernpo:; dif·:=rentes~ y p1 .. .uidC:n s~r r·ecogido:; como 
fracc:1or1es. ~eParadas. L•=>!> rnoderr11:-s E:'=!UiP•:is 1je cr.:imat:.09raf'l'a 
permiten estar;dar 1::ar y C·:w1tt··:•lar cada etapa del pro.=eso de 
separa1:i6r1. 

La cromato·;rraffu de 9ases es 1...1no de los métodos 
Físico:;:: de separación ma~ efi-::aces ·:il1e se conoct:tH cada 
componoante de •.1na muestra s1. .. 1mir1i~tra tres unidades de 
it'lformaci•!in: pos1c16n, alt•.1ra y and1ura de los picos en el 
•=romatO•i!'rama. La posición - 1...1n ~olo parámetro expresado 
cuantitativamer ... te como dato de retención - sumitustra la 
información r::ualitataiva y los otros proporciorian la 
información cuantitativa. 

Para simplificar el problema del análisis 
cualitativo se -supone •:iue el cromato9rama se ha re·;iistrado 
en las condiciones óptimas. l•:lS picos estan t.:italmente 
separados con resoluc:.i61"1 superior a la unidad y que c:ada uno 
de el los corr.aspot"ld--~ ~ Ut"I ::.•:ilo C•:impuest.:i. En los c-asos 
favorables es P•:lsible ider1ti ficar los ·=omp•:lt"lentes Por la 
postc16n je los Pic:>:os. P>at"•:l por l·:.. geno:ral la ambigüedad es 
tan ·;irande .:¡ue el analista ha de compl•2t.ür la información 
con !a ·:btenida P•:ir otros métodos anal Íticos, siendo 
pref-=ribles las técnicas multis::>araméf:.ricas. ·=orno la 
espectrometr- !a de :nasas o la espectros.cop{a de infrarrojo. 

No existe un método 9er"1er-al aplicable a todos los 
problemas prácticos, la inf'ormación cromatográf'ica 
cualitativa depen·:fe del conocimiento previo de la 
composi·=i6n de laz muestras y casi siemprG se f1an da 
·=ombinar varia~ de las 1:ipera•=1ones incluidas en la tabla 3-5 
para conseguir identificaciones fiables. 

A pesar de: los inconver1ientes del método. la 
cromatografía de gases en combinaci6t"I con otras técnicas es 
el instr·umet1to más efica::: conocido hasta la fecha para 
determinar la composición cualitativa de me:::clas complejas 
de C•:impuestos orglani•=os. 



TABLA 3-5: 3 

Car bon a.cU.vo 

Ch.romoaorb 'º' 
chromoaorb 

Chromo•orb 

Ch.romo•orb <04 

chromoaorb 

chrcmoDOrb 

chromoaorb 

ADSORDENTES 

Carbon a.cllvo 

Chromo•orb tos. 

Chf'omo•orb toz 

ch.romo•orb áO!I 

Ch:-omoaorb 

chromo•orb 

Chromoaorb t.ocs 

chromo•orb t.07 
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ADSORDENTES 

TlPO su•JCRFIClE TEMP, MAX. 

CflV'gt 

<DO . .,,. 
STY-DVD soo-•oo 

pol\.eaLi.f'•no us-zo: . .,,. 
reU.culGdo 

ACN-DV8 t.00-200 

poli.a.romo.li.c:o >DO 

poLl•ali.reno 
r•U.cula.do 

o.c:ri.la.lo ·= roli.culado 

CAMPOS DE APLICACION, 

g~• ( Ht , OL • NL • C01 • CO l, hi.drOCCU"buro• 
ha...Lo. C~ 

ga.a- y auelanci.o.o do bajo P••o rnol.eculaz. 

<1rl\i.ncl8,CLmi..da.a,hi.dro.ci.naa, 

ga.aaa, eualanci.aa org~i.Cc:L8 d• haalo. un punlo 
el-. •butli..c:i.Ón da zoo e a.proxi.m<1dcunonle. 

Óci.doe graoc• de e -e de a.1.cohol•• <M e -e 

chromoeorb, w~a.. r•glalra.da. do Johna-Ma.nvllle corp. , N•~ York,U&'A 
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EL CROMATOG~A~O DE GASES: 

INTRODüCCION: 
En 1·3544 se introdujo .;in el mercado 

e:l Primer cromat69raf'o de gases comar.::i.al. Rápidamente Fue 
aceptado como un importar1te instr·umor1to para el análi::i~ 

qufmico tanto en la irwesti9ac10n como en la industr ta. Con 
igual rapidez se han ideado y desarr·olla.Jo 
perf'ecc4 ionamientos~ accesorios. •=omplementos y variantes • 
.::¡ue no han cesado de aparecer hasta la Fecha. 

Más tarde se comen:O a desarrollar aparatos 
capaces pat·a realizar la cromatograf'!a preparativa er1 
pequeña escala. que actualmente tienen muchas aplicaciones 
et1 • la 1nvesti9ac16n y en industrias. tales como la 
farmacéutica~ que requieren separaciones ffl'-'Y cuidadas de 
productos de 9ra.n valor en peqL~e;:;as •=antidadEts. 

Un croma.togra'fo de gases no ..-..s más gue la 
concatenación 'funcional de una serie da elementos~ y en 
principio es 1.1n aparato senci ! lo. Con el fÍn de sistematizar 
los componentes de un cromatogra'fo de gases se les va a 
separar o';!n: elementos esenciales que debe l lt:::rvar cualquier 
cromat6grafo y elementos propios de cromat69ra'fo 
analítico o de uno preparativo. 

ELEMENTOS ESENCIALES: 

Los elementos esenciales pueden verse ordenados en 
el esquema de la 'figura 3-4~ 

ELEMENTOS ESENCIALES DE UN CROMATOGRAFO DE GASES 
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Se dí spone de una f'uente de ';as portador. q1.4e 
puede ser ,_,na bala de ·~as> Ut"I depósito o •.u-1 9asometro. A la 
sal ida de l.3 fü..-it"ite deberá di~Pot1erse de t.•n monot·raduc:tor 
..::it.'e regule la presión oje sal ida del 9as <M>. asi como ·~n 
sistema par·a la regulac:í6n y medida del caudal del mismo 
CV 1 ) e <IC 1 ), resPe•=tivarnente. 

Una C•:>r1d .. icc1ón llevará el gas portador hasta -::-1 
detector !D> y despué;s a l..:iz sistemas de inyecc:iOn de 
muestra. 

En 9.aneral, los sitemas de inyecciOn de muestras 
depet'lden d.;. =:u "=Otist-~ruc.c:i6n del estado 'fisico de las mismas. 
En e: caso •:!e que las rnuestras a introducu· sear-, gaseosas~ 

el sisterna ~IMG> =•...iele. ~er •.w1a ·=~mara ·::¡ue. rnediar1te dos 
c:or1e~~íones. puede s.:ir atr&vesada i::·ol" 1.1tia corr·iente del 9as a 
introd1,..1ciro; cuando ~e cor1sidera que en la cámara solamer1te 
se encuer1tra el ·:tas de la muestra se corta la corriente de.l 
mismo a través de la et.mara. quedando ésta de momento 
aislada.En el momento =lUe se ..:¡uie1·a introducir la muestra 
gaseosa en la columna se cerrara la llave de paso CV2>, 
poniendo la cb.mara en el circuito del ·.:ias portador, con lo 
que 4ste arrastrará la muestra gase•::isa hacia la columna. En 
el caso de ..:¡ue las muestras sean 1 !q1 .. ados, y en algunos 
casos sólidos vaporizabltzs, el sistt3ma de ir;yecciOn (!ML) es 
ut'\ pequeti=;o 1·ecir;to serie con el circr.Aito del gas 
portador, '=lUe se e1"1c1.Aetitra separado del exterior por un 
tap6n de un material perf1::>rable: y que. cesada la perforaci6n 
recupera su impe1·meabi l idad inicial. 

La it"ltr•::>duccl.ót"I de la muestra l(quida se realiza 
por inye·=•=i6r1 de la misma a la camara rnedianta una jeringa 
especial provista d.;i uha aguja hipodérmica. La .::amara se 
mantiene a una temperatura elevada. por lo que la muestra se 
vaporizará inmediatamente. 

A la salida del sistema de inYec:ción, una 
c:onducc:iOn llevará el gas Portador. Junto con la muestra, en 
el momento .an ..:¡ue -ésta este en circuito, hasta la entrada de 
la columna CC>. 

La c:olumr.a cromatográf"ica es el elemento def"it"lidor 
da un cromató9raf'o y en el cual se realiza la separación. 
Dentro de la misma se encuentra la fase estacionaria. que 
puede ser un relleno sólido o un l{quido. dispuesto bien 
11:obre un relleno sbl ido bien sobre el lado interno der la 
pared del propio tubo. 

· El tubo de la columna puede ser da vidrio, en uno 
•:::> vario~ trarnos o:onectados convenientemente, o de un metal 
que sea inatacable ;:·or los .::omponent-=:s de la mezcla a 
resolver 
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Generalmenf...e se suel..an f'ab,.icar las colurnnas 
.::romatog:r.tlf'icas en acero inoxidable,. y en al9unoz casos de 
CObt"e. 

Las columnas metálicas Presentan la ventaja de ~ue 
se pueden plegar. una vez llenaz de f'ase: ~:::stacionari.a,. con 
lo cual pueden ser colocadas •jentro de ·~n espacio de 
dimensiot~es discretas. 

La columna se encuentra s1 f:.1..1ada dentr•:r de un 
recit;to termostatado CT) • ya ·~ue. •=orno ;;.e verá 
momento,. la temperatura in'fluye de modo import:.ttt"lte en la 
retención de los comi:·onentes por la columr1a,. y por tanto. en 
la separación de los mismos: por- .;illo. intere'.::a que la 
temperatt..1ra sea .::•:instante a lo lar90 de toda 1 a coh.1mna. y 
en todo caso i:·erfecta.mente controla.ble. Exist·~n diversas 
formas de sistemas te:rrno:;:;tatados, pero, J:•Ot" lo general, 
imponen que la columria '3.e encuentre plegada en su interior. 

A la salida de la columna la corriente gaseosa 
pasa al detector (0), ya que se utili:::a par·a r·eali:::air o=:l 
ant.lisis de los compor1er;tes ya sea separados por· la colurnna 
o simplemente para indicar la salida .je los mismos si no se 
desea su aná.l isis. El f"ur1damento genérico de la mayoría de 
los datec:tores >:!S la medida de una propiedad de los ·:iases, 
real i:::ando una comparación entre el ·3as P•:irtador puro, que 
atraviesa el detector, y el gas qL~e sale de la columna 
integrado por gas pojrf:.ador y. en su momento, el r.:ompo:.no:?nt.e 
que salga de la colL1mna ya separado d.a los demAs. 

El detector suele estar construido de forma ~ue la 
medida comparativa que reali:::a. de la propiedad de los gases 
en que se basa. se ponga do: maní fiesto .-:m forma de una señal 
de tipo eléctrico, que S"3! transmite, mediante un circuito 
adecuado, a un colector y amplificador de la señal <A>. Este 
sistema proporciona ur;a señal eléctrica arnplif"icada da la 
cual se pueden hace1· diversos usos: indicarla,. registrarla 
grAficamente, util i:::ar lo como dato par.a elaboraciá.n 
posterior,. aplicarla al accionamiento de algt:.in disp.;:isitivo 
mecánico etc. 

Finalmente a la salida de la corriente gaseosa del 
detector es conveniente r·eali::ar .la medida del caudal de la 
misma,. por lo cual se dispone de r.1n segundo indicador de 
caudal CIC2) .Esta medida.., aparte del interés qr..1e tiene como 
dato,. Segón se verá m~s adelante,. es conveniente para 
detectar posibles fugas de gas en los diversos elementos que 
integran el aparato. 
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ESPECTROMEJRIA DE MASAS 

La espectr.:.matr {a de masas es básicamente '-'na 
técnica en la que los iones obtenidos de: 1.ma sustancia~ en 
general or9Anic:a se separan se9ün su relación de masa a 
carga iónic:a dat"ldC• l•.l·iJar. una ve:: ,-e91str:;.dos .:in f'orma 
adecua•:la. al ·~spe·=t--.;. :I~ masas •=aracter!sotico de la citada 
sustancia. 

El .'t:.por :1.::: l;:\ muestra -=1ue s.a ~ofn>:t::'3 a un ani!i.lisis 
espect:rornét:.1·1c·:i de rnasas ~e ioni=u P•:is1t1varnente a baja 
Presión ( 10-e. 10- 7 mmHg > por bombard~:!o •=on electroties de 
baja ener9fa C 12-100 eV >, ::ze•;it'wi el pro-=eso. 

Pa,-a ~ue est=- proceso t.~n9a 1'.1ga:·, el ·:::l~ctr6n 

debe poseer una ener9{a i·3•.1al :, :;:up.~rior .;:11 potencial de 
iotu=aci6n de !.:. rnuest:·a. Para la rnayor-{a de las moléculas 
or9ttt1icas dich•:. Potencial osc1 la e:ntr~ los 7 y los 15 eV. 
por o;;;ncirna de est.:is val.:wes todo e~<Cesc• de •::nergia del ión 
molo:::c1..1lar ( M• > ,;jara l1...1gar a disociacior1es 1...1nimole.::ulares y 
reordenamientos intramolecr...1lares hasta formar un cuadro 
.::aracter!stico •:1•3' fragmer1tos tónicos p1:isitivos. 

De acuet·d·:i cc•n la teorra estadistica de la 
espec:tr 1::imet-A·(a de rnasas. Pr"OF·uesto por ROSENSTOCf{!S y 
colaboradores. o:::l i•!tn rnolec:ular f M... l no se disocia 
inmediatamente. Primero a1;jquiere una distr1bución al azar. 
Cada tipo de ior'l detecta una razón particul¡¡,,r de masa a 
Cilr9a. o valor m/e. La •=ar9a es 1 para la mayoria. de estos 
iones. de manera ·~1..1e m/e representa su masa. Para el 
neopentano por ejemplo tenemos: 

ce .. ~>· 

57 

100 
Pico base 

CH3 
1 

CH~- C-CH:> 
1 
CH3 

2e- + CCaHaal•. m/e e 72 
Ion molecular 

CCr;J-f.,J • 

41 

<C:aHe> • 

29 

CC2'-fa.) • y otros 

27 m/,. 

41.5 38.S 15,7 Int.R. 
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EL ESPE~TROMETRO DE MASAS: 

El método mas comUt1 de esPe-=trornetr(a •je masas se 
basa en la da'flexiótl de iones •=1ue se mu6i!ven er1 ·~n •=ampo 
magnético. Un instrurnento caracte,.!st1co C•'.:lns1ste en 1..win 
cAmara de bombardeo~ en la q•.le se introduc.a 1.ina rninúscula 
cantidad de muestra "=;n for"ma d.a vapor·. La ·=ti.mara y sus 
partes complementarias se mantien.:an bajo 1.u1 fuerte vacfo~ lo 
que permite tt"abajar inclu:;o ·=on s61 idos d.a presiones de 
vapor muy bajas.. Los iones positivos generados por el 
bombardeo de electrones o por la fragmer1tac16n subsiguiente 
del ión molecular~ son acelerados miad1ar1te unas placc:.s 
cargadas negativa.merite situadas en uno de los e>~trernos de la 
c:ámara. Algunos de los ior1es pasan a través de unas rendijas 
situadas en el centro de las placas de aceleración y 
penetran <:!n un tubo colocado en '-'n campo ma9nético. A medida 
que los iones pasan por el campo ma9r1ético, s•-'frer1 unCot 
def'lexi6n en relación coti su velocidad~ ·=arga y masa. 

Si simp~ificamos nuestra descripción ~uponierido 

que todos los iones poseen 1.mn ónica c~rga positiva y que 
llevan 1 a misma velocidad al penetrar en el •=ampo magnético, 
hallaremos que el grado de de'floaxi.~n inver!tamente 
proporciorial a la masa de •=ada fr~gmento, es decir, ~ue los 
fragmer1tos más ligeros sufrirán mayor def'l·~~"<ión que i.::.s 
mayores. Por 1:.iltimo, los iones llegan a wi colector de 
tories. oan donde son detectados. para lo cual se genera 1.u-.a 
seP:al alectr6nica en el colector, que es ampliada antes d-=: 
ser Finalmente registrada. Con fr·ecuencia los datos van c. 
parar directamente a un order1ador que genera el espectro de 
masas en Forma digital o como diagrama de barras.El barrido 
de la muestra se consigue. bien variando el campo magnéitico, 
bien variando la velocidad d.;;i los iones. Los resultados se 
registran en funci6r1 de la relación dia rnasa con respecto a 
carga (m/e). 

los espectros de me.isas pueden utilizarse de dos 
modos generales: (a) para comprobar la identidad dt;t los 
compuestos. y Cb> para ayudar c. establec:G1:r la estructura de 
una sustancia nueva. 

Se demuestra que dos compuestos son idénticos. por 
el hecho de tener propiedades f'tsicas idénticas: punto dt;t 
f•-'sión, de: ebul 1 i·=ión, der-.sidad fnd1c:•'.l de n~f'racciOn. ~te. 
Cuat,to mayor es el ni~mero de propiedades ffs1cas med1das. 
tanto mas grande es la evider1c:1a. 
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Pues bi-an. •.in solo espe.:tro de masas comPreride 
docer1as d.:: pr1:ipiedades fÍSi·=as, gue pres•:==nta las abundancias 
relativas .je docenas de fra.,¡me.r.t•:is dif'er~ntes. Si 
determinarn.::•s el espectro de masas de •.m compuest.:i 
.::tescor1ocb::tc , .ancontramos ~ue es j déntico al de w'la 
sustancia. de estruct1.1ra ·=·:inocida ya desct·ita, ·=oncluimos. 
s.1n menor d•.,da .• ·:;ue ambos son idéntir=os. 

El e:spectro de ma"Sc.s ay1.ida a ~stablecer la 
estn..1ctr.wc. de ·.~na sustar1c1a nueva .je varias rnanet"'as 
dif-arentes: 1ja1· 1.w1 peso molecular exact.:i; dar una fOrmula 
moleculc..r o, al menos. r·educ1r las p1:is1bi lidades a muy 
po.::as. Puede también. indicar la presenc1a de ·=iertas 
1,m1dades estructurales en •.Jna molécula. 

Al r.:ilirninar 1.1n electrón •:IE: la molécula ori9inal. 
se 9enera ~l i :ir1 mol-=•=ular ( ..:. lon matr!z ) • cuyo valor mi.a 
es evidet"lternente el peso molec1..1lar dal compuesto. A veces. 
el pico M• o::s -:ll base y p·uede recor1ocerse f'é\cilmente. Sin 
embar-:;ro. a menu•:io no lo es? incluso puede ser muy p'2!queño. 
lo .:¡ue requ1er-a • .. H'l trabajo c:.:.n!;1derable para •.Jbic:arlo. Una 
vez ident1fic.ado, da el PéS•:> rnolec•.1lar mt.s .c:~<'a•=to que puede 
medirse. 

M• + e- --------.. M'"' + 2e
Ion rnolecular 

<Ion matri::> 
m/-=i = peso molecular. 

Podrla pensarse que -.=l máximo M• sería el pie.o del 
valor m/e mas alto, lo que no es as!. La mayoría de los 
elementos se enc:uentran naturalmente en 'forma de varios 
is6topos. Por lo general predomina ampliamente el mé.s 
liviano, siendo m.t..s escasos los mas pesados. La siguiente 
tabla reut'le las abundancias relativas de ;algunos isótopos 
pese.dos. 



1. - Filamento 

2.- Placas aceleradoras 

3.- Fuente i6nica 

4.- Placa de repulsi6n 

s.- Haz de electrones 

6.- Placas de enfoque de los 
iones 

7.- Sist. de entrada 

s.- Fuente i6nica 

9.- A la bomba de vacío 

10.- Imán 

11.- Tubo analizador 

12.- Haz de iones separados 

13.- Colector de iones 
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14;- Rendija de salida de iones 
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• ABUNDANCIA DE ALGUNOS ISOTOPOS PESADOS 

+--~-- ------- ------- --------------------- ------------------ ---- + 
1 Isótopo Pasado Abun. Rel. o pese atom. 1 

+------------------------------------------------------------+ 
- 2 H 0,015% 

10 e 1.11ox 
11:!11 N 0,370% 
10 O 0,200X 
oo S O, 780% 
:::'14 s 4~ 400% 

Cl 32,SOOX 
eo1 Sr 98, OOOX 

El peso mot.ec•.Jlar •:ir.te 9eneralmer1te so=t determit;a y 
con .::1 q1..1e se trabaja es la surna de los f:•.asos atómicos 
prome·:lio d·~ 1-:.s elerner1tos. ?Ot" l·::i ~ue refleja la pr·eser•·=ia 
de estcs isOtoF•os ¡:-.:a:sados. Sir1 -=:rnbat·90, -=sto r11:. -=:s cierto 
•=on respact.::. al p.;,;:.:i rnolect.1lar ·:ibtenido dal espectro de 
masas: .en .t:l, el maximo M• se d·:.!lbe s:6lo "' tn•:.l·!=cula:o> 
cord:.1er-1en el isOt:..:ipo ·~ás ·=·:irn(wt de cada element.:i. 

Si •=or1sider;..mos -=:l benceno como ejernpl•:i. El F·ico 
M•. rn/e 78. sólo se debe a iones de f•!wmula Ce.Ha•. Hay un 
pico et-. m/e 79, ·=ot·respot"1•j1et"lte a M + 1, debido al c., 13 CH6 • 

Y al Ce.HeD•. Hay 1.mo M + ::.:: en m/e 80, debido al C,.. 1 °C::;iiH•• 
.CC'l 1 ~CHoD• y C,H,.D::ie•. Ahora, do:bido a la baja abundancia 
natural de la mayor!;:, de los :i sOtopos pesados, estos picos 
i~otOpicos son, por l.::i 9eneral. mucho menos intet-.sos que el 
M·~ el -=1ue sean menos i11te1-.sos dependerá de los elementos a 
los -=1ue se deben. En el ·=aso del benceno, los rnttximos M + 1 
y M + 2 corresponden al 6,75% y 0.19%, regpectivamante, de 
la intensidad de M•. ( Sin embargo la tabla anterior indica 
que un compuesto monocl•:wado te:ndria 1.1n pico M + 2 con 
alrededor de r.m tercio de la intensidad de M•, y uno 
monobromado tendr{a Pico'.S M y M + 2 de intensidades 
aproximadam~nte iguales). 

Estos mAximos is¡ot6picos· permiten determinar la 
fbrmula molecular del compuestoM Conociendo las abundancias 
naturales relativas de los isótopos, puede calcularse, para 
cualquier fórmula molecular~ la intensidad relativa que es 
da esperar para cada pico isot6pico: M + 1. M + 2. etc. Como 
ejemplo. consideremos una sustancia para la cual M• vale 44. 
El comp1.1esto podr!a sorir- e .antr-G- otras posibilidades menos 
Probables l N;;zO. CO:z~ C2H ... O. •:i C~H., • Ut;.i l izando la tabla 3-
G se selec·=ionara sin dificultad la fórmi.ila mas pr-obable, de 
acu.ardo ·=ori los da.tos espectrales. 
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TABLA 3-6 INTENSIDADES CALCULADAS DE PICOS 

ISOTOPICOS 

+------------------------------------------------------------+ 
M M+l M+2 

+------------------------------------------------------------+ 
N::ii:O 100 o .. eo 0 .. 20 
CO:z 100 1.16 0,.40 
c~H ... o 100 t~91 0,01 
CaHe 100 3,.:J7 0,.04 

Finalmente, el estudio de compuestos de estr-•..lct1.1ra 
conocida comienza a revelür los factores que deterrninar1 
d6nde los fragmentos tieriden desc:ompor1ers 0=: 
estt"'uctura determinada .. 

Bajo condiciones ener9éticas d'3' trabaJo, pueden 
producirse r-eordenamientos >l!Xtensos qua .::omplicar1 la 
inte,.pretac:i6n de resultados, pero tarnbiét• se esta.n 
reconociendo ciertos esquemas. la dirección de las 
transportaciones es hacia los iones mas estables. a medida 
que estos conocimientos se acumular-.. se inverta el pt""oceso: 
se deduce la estructura de un compuesto desconocido. segón 
el tipo de fragmentación c:¡ue suf'r-e. 
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CtJNSI:iEh:l!iCI::•\/ES PRl'KTI·:AS DEL ACOPLAMIC'NTO 
1:-ROMATOGRAF!A DE 1?iHSES··E.SPECTROMETF:IA DE MASAS 

Pui:.zt•:i ·:tue -=:l ·::::~-=·='tt"•~·rner..ru de masas es capaz d.:i 
pr1:ipo1·c1•:.r.ar ir1f•jrmac1.:!:.n e.::t1·r.ict1,..11·al ::.•:ibre muestras de 
diversa indo!-=· t~·v=!• .. iso •=ua1·1dC• z•:•l•:• '.:e dispcne de •=ar1tidades 
del 1:ir.:let"1 de :·~-~· 1 1)-1. 1 9 d·:: las mismas. r".;!~Lllta et"I 
parti•=ular a•:le·=•-~c: •. :J.: 1=>at"a -=1 ::,nt..lis1::;; •:l1rec!:o ,je los 
compuestos elu1 j.:.s de :a =·:ilurnna de 1.,.1n •=r•:imató·;irafo de 
·:iases. Sin -:=mbar9°:i. la •=r-omat.:i9rafia ,:Je ·:iases y !a 
e.:;pectrotnetría •:le mu.sas S•:lti btts1cc;.rner1te incompatibles 
relaci•!in s•..ts presior'les •:le .:operaci•!in. T{pi•=arnente • .. w1 
sistema de :r1:-rnato9raf!a de 9asez opera a F·t"esi6t1 
~tm•::isf4•· :.ca. : :.· ·::i·.1e ~·::iuivc-1.;: do 1.u-.. :.-=: 71!.0 +-.orr C 1 t.crr=lmmH9) 
Por :.i;rc: ... ,:;•a1·-:-=. . .. 1 ·35F·eci: rórn·~tr ::i •:le rnc: ... sa:: r·~qu 1 ·.;:r·~ t.ln · ... ·ac:i1:i 
de •.:r1os 10- 0 - 10- 7 torr •=•::.n obJeto de evitar i:•r•::icesos de 
cc·liz1ón de iot1es •::c•n m•:il~·=ulas .::e aire. lo ·=•.ial produciria 
w1a i:·érCida consid.:::1·able de z.:.:l!ns1t<i 1 idad y resol•.ici6n. 

Por -<:l ·::,:ritrar-10. ambaz ':.écr-dc:H;; tienen Cos 
important.a.s c~ra·=ter !sticas et1 comUn por el h-:•::1·10 de q•..(e los 
dos trabaJan ·=on muest.•·a en fdse vapor- y con •::ant1dades del 
orden del rnicro9rumc:. •:i inf~::riores. En cr 0::irnat.::.g1·c:,f{a de gases 
se ¡:::·re•=isan de i.:i-e a ro- 1 :3,~ y e11 espe•::trcmet1·ia de masas de 
io-= a 10-1 1 ~. r·ept·-=sentan•:lo estos :imit•::!.s inferiores los 
limites Pré.cti·=•::is de det.~·=c1ón de .::.rnbas i:é•=nt·::as. 

Por forb..1na.. la incomF·atibil 1dad oan las presiones 
,je traba10 p1..1ede r·esolverse de modo efica:: J=·•~I" medio de 
int.r:rfases par:> 1~ r~,jr.1-::ci6t1 de ¡:::·r•"'s1·~n ·=ol•::i,=adus como 
•::Ot1•!!Xl.6t"l ·=t1tre l·::is dos iristrumentos. lo cual hace posible l"' 
ojper&CiÓt"1 •=Omb1nada JI Siml,ltánea de Ut"l •=romatOStráfO de 9aseS 
y ur1 espectr6mett":i de masas. 

Aparte de la ne•=esidad de colocar en la mayoría de 
los •=asos una interfase ad~cuada entre el cromat6graf'o de 
9ases y el espectrómetro de masas para operación 
combinada, es convet1ier1te disponer en el espectrómetro de 
masas de ·un sistema m•:initor de ioni::aci•!:it1 total (MIT> figura 
3-7. t•icho s1stema. ·:lesernpeña un papel Primordial en los 
sistemas •=romato•;u-afÍa de gas·~s-espectrt.;.rnetr!a •:le masas para 
la 1::ibtenci6n del re91stro cromatográf'ico. En los sistemas 
combit1ado=: direct 0:.s. la fuer1te iót1ic:a del espec:tro de masas 
ac:tüa corno un detec:tor de ioni::ación, siendo s•..i respuesta 
proporc:ional a la concentración de los compuestos eluidos 
del c:romat69raf'o de gases. P·~r intercepción total ·~ parcial 
de haz de iones a su sal ida de la fuente de ioni:ac:ión y s•..i 
consiguiente amplif'icación, es F•Osibla registrar en cada 
ins:tar1te .;:i ~ro·=e;;:o de ioni:ac16n de los di~":.intos 
comp.:ir1e11t:.e:s. :=".iest·:· ·:¡ue la set'ial ·:•bt~::-:!t1t•j<:t. de -=st.:'\ f•:>rma SlS 
propot•c1ot1&l a la =oncentt·uci6r1, -::1 r·e·;ristro ·=·:.rrrespot1d·~r-á. 
al ·=romato·;srama •:!e 1:. m•..ies:tra qui:: s:e .;;istá anal i=ando. 
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Si no se dispone do!!t: monitor de ionización <E=n el 
espectr6metro de masas p1.1ede obtenerse .::l correspor11jier1te 
cromatograma dirigier"ldo una parta del caudal de salida del 
cromat6gra'fo de gases detector conver1c:ior1al 
(catar6matt-.::.~ ionización de llama etc.> y el resto fal 
espectr6metro de masas. Esta método p1.,.¿de introducir· desf'ases 
del orden de varios segundos entt-.::io el ir1starite de detección 
del pico crornatográf'ico <crornato9rama A Fi9. 3-7) y su 
lle9ada ioni::ación en el o::spe.=trómetro .je m;:,.s.as 
<cromatograma B Fig. 3-7). La rna9n1tud de dicha desfase e-z 
f'unci6n de la d1star1cia o longitud •je la conexión entre .::1 
cromat6graf'o de gases Y el espectrórnetro de masas y puede 
regularse o suprimirse a voluntad. 

VENTAJAS V LIMITACIONES DE LA TECNICA COMBINADA 
CROMATOGRAFIA DE GASES- ESPECTROMETRIA DE MASAS 

VENTAJAS: 

1. - Las muestras no nec:esi tam ser ais:ladas 
purificads antes del análisis. De hecho~ el tratamiento 
previo de las mismas es mínimo. 

2.- Admite cualquier tipo de muestra mientras ésta 
se pueda volatilizar. · 

3. - Permit•'.!. el estudio de sustancias .:iue 
descompor1en fAci lmente er1 contacto con la atmósfera. 

4.- Permite 1..1na confirmación precisa y/o 
determinación de la estructura de la sustar1cia que 
estudia. 

5.- Permite establecer con rapidez la identidad de 
nuevos compuestos •=> derivados para los que no se dispone da 
patrones de referencia. 

6. - Es una técnica sensible Y rápida en extremo .. 
Entre la introducción de la muestra y la determinación de 
una sustancia previamente desconocida sólo se it1terponen a 
veces unos minutos. 

7.- Permite la rápida determinación y localización 
de isótopos estables en trabajoS biosintétic:os. 

8. - Muy üti 1 para seguir el curso de reacciones a 
mic:roescala. 

Permite adquirir inf"ormaci6n sobre la. 
composición de •=Lial·:¡uier -zeec:iO,-. de un Pic:o ·=romatográf'ico 
no homogéneo. 
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F'or ejemplo~ en el .:-asO de .:::iue dos comi=·uestos t'lo 

haYan; si.do separados con perf"ección por el crornatógra'fo de 
gases _es . et'l .9e:neral ?osib!G determir1ar su nat• ... waleza a 
partir del espectro de masas. 

·-~- 10.-- Su campo de acciOt1 es tan amplio o:::omo el de 
la· cromat·:19raf!a de -;rases. 

11. - La c:ornbir1aci6n crornatograf'!a de gases
-=:spieo::trometrf"a de rnaz:as ?ennite si..4f'ic:::iet"lte exactitud en la 
rnredic:ió11 de masas Par·a .astablecer composiciones empíricas. 

LIMITACIONES: 

l.- La selección del 9as por"tador en la mayoría de 
instr•Amento~ se l imif:.a c..l helio. debido su -::levado 
potertcial de ioni::::aci6n. 

2.- El flujo de la columna de •=romatograf'Ía de 
9ase'3 viene limitado por -=l t-~iPo de. ir;terfas-= 1.Jti 1 izado y la 
capacidad de evacuaci6r1 del sistema de vac:!o. 

3. - La elección de 'fase 1 f.:uuida para el 
cromat69rafo de ·:::iases depet"lde de ::.:u estabilidad térmica por 
•:ustiones de arrastre de fase. 

4. - Cual-=;1 . .lier t·u1do do:!! fondi::• .:::.xc:es1vo debido, por 
eJemplo, a una f1.1gu de a1t"e •::. demasiado arrastre de la fase 
estac1•:.t"lar10. l imit:.c. o::il niv-::::1 de detección del sistema. 

s. - El gasto inicial y costos de manutención son 
generalmente elevados en comparación con otras t4cnicas. 

6. - El enorme volumen de datos que puede pr-oduc:ir 
un sistema cromatografía de gases- espectrometria de masas 
oper-ando pleno 1·endirniento e:.:ige la r..itilización de 
ordenadores para su evaluación. 

Sin embargo. t"IJ.nguna de estas 1 irni tac: iones es de 
naturaleza insoluble y pu.;::de m1nirni:z:arse adecuadamente por 
s:elec:ci6n de los prámetros óptimos de operación para cada 
apl icaci6n dete:rmir"lada. 

APLICACIONES.: 

Como idea ~e su tremendo potencial de 
apl icao.=i6r. puede decirse •:¡ue cualquier muestra capaz de ser 
cr·omat1:.9ra."fia•da es !:UC-=Ptibl.:: •:le $'3r :aometida a un análisis 
c:ombir.ado '"=t'omato·31·af!a •:1-= g~ses.- esi=·e-=':.rometr !a de masas. 
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Entre los c:ampos rnás r1ota.bl~s de aplicación pueden 
citarse: el anttli:;;is clit·11C•:i, la ·=lufmica de productos 
naturales, la qu!mica forense. la ir1dustr1"' •:l·~l petróleo. la 
qufmic:a de aromas y esenc1~s . ..;:.:! met~·!::.oli:.rno ·:::e drogas, la 
bioc;u!mica, la 9eoc;u!mica, los e:::tudio~ d-a la c.:-ntarninaciór; 
del medio ambiente, la ,;;¡1..drnica de los zolvent.a:s 
industriales.. etc .. Cada de estos campos puede 
desglosarse et"l ·::iran rr~m~ro de aplicaciones 
espec!f'icas. 
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RESUMEN SOBRE !...O VISTO EN CROMATOGRAFIA DE 1~ASES 

ESPECTROMETRIA DE MASAS 
Durant-= !•:is últimos veir-1t~:;: años la espectr•:imett6!'c.. 

de rnasaz CEM) / la •=:·c·rn.:..t<:19raf!a de gases <CG) f·1ar·1 v.:ar1ido 
demostrat'lCo repetid<:1mente, et"! ·~wan nl.'.1mer.:. de laboratot"io~ eri 
tod·::i el mundo. s•.1 versati l 1dad como medios anal !t.:.ico'.l: para 
la determ1r;aci•!ln est.ructut·al y so::para•=ión d.a •=ompuestos. 
•::1r9Anic•::is. Ambas té•=r,1.=as han alcar1::c:1do Ultirnamer1te 1.1n alto 
·:ira.do •je .jesarrol l.:. et'l ;.u;:. diversas facetas Pt"ácticas,. 
habiéndose =onver·t.1d•:i respe.=tiva e ind.zipet'ld1.;:ntoamente en dos 
métodos =i.t'lal!tic•::is en l·::is ·=iue se j1.1ntL:1. 1.ma 9rat'l rapidé::~ 
serisibi l idad y poder resolutivo. 

Aunq•.1e: er-1 la práctica f·iasta 1·3571 la cromato9raf!a 
de gases y la espectrometrra de masas avanz.at·on por caminos 
diferentes pen:> pa1·ale.los en el campo d.::l e1.nális·1~ orgánico. 
•:Jracias al ·;owar"i C·1:it-.en•:.1al demostrad..:. por los primeros 
intentos de ·=·:imb1naci~·n y a su 1·ápido desarrollo et"! la 
actualidad la ,=.:imbinaci•~t-. dir•3cta crornatogra'f{a de ·;:tases
espectrometr fa de masas se reconoce •=orno 1.1n•::i de los métodos 
más eficaces a disposición del •41..dmico atiali'5ta para el 
estudio e ld-.!!ni: i 'ficación de rn•:i:::clas •=ornPle1as de prod•.lctos 
orgánicos. 

C·:inectando la s&l ida de ut"i cro:ornat69ra'f•::i d·:i Stases a 
la ·=ámara de 1·:•r11=aci•!in ,j"'= 1.in espe.::.tr•!lm8tr•:i de rnasa.s se 
puede obtener inforrna•=iór·, estri.ict•.lral < espectr•:i 0je masas ) 
para cada •.lr10 ,:fe los ·=:.rnpc•roer1tes .j."=' la fli•::i=cla ·=·r19inal. 
Pr-=viamente :.n'.>•ectada en -t:l cromc.f:.Cgr::;:,f,::,. ::::. tnedid::::1 ·~ue éstos 
sor1 eluídos -=n serie de la C•::ihimni::. ·=i-ornat.:.1·:.lt"áf'ica. L•e esta 
forma las l l.rn1taciones ínherer1t:es de la crotnato91·af!'a de 
9ases ·:i1.ted&t"1 cons1derablemer-.t".l rot:dt.~cida~ .::ro .::l anál is1~ 
·=ualitativ•:•. Dichas lirnítaciones surgen del hecho de que 
m1e1-.tt·c..s la cromat•:igraf!a de gases pued.=:- :::;eparar los 
·=o~.1~.::inentes ind1v1d•.lal•:::S de una mezcla C•:.n 1..in alto ·:irado de 
Poder resolutivo, no puede dar en sentido riguroso~ mt..s ·4ue 
:.nfo1·mac16n prelirninc.r sobr·e su .astructura. Hay que ser';alar 
como escencial 0:¡1.1e ·=1..1alquier· •=ol•.1mna cromatogt·á'fica no ~s un 
instr•.lmento anal ftico. sino tan solo un método de: sepa.ración 
f{sica. Asimisrn·:i~ de~c·:rntando ciertos det.~ct.:ires especif'icos 
< por eJemplr::J captura ,je electrones. fósforo ) los 
detectores crOmatográficos solamente responden en 9eneral a 
la cantidad de la muestra eluida de la columna. Por ello la 
uti 1 izaci6n de !•:::is datos basados en .::1 tiempo •:le retención 
abs·:.luto o relativo puede resultar •.ln método adecuc:1do para 
la identi'ficaeión te1-.tativa d>:i!. ciertos C•:JmPw=sto~ o mezclas 
relativamente simples o para los ·=•.1ales se dispone de los 
correspondientes patronesª Sin embat·go~ ·=•.1a1·1do esta 
metodología se ir-.tenta llevar a e~<trerno~. como el análisis 
de rnezclas de productos naturales .je extrernada complE:j idad. 
l·:·~ resul "tados ::is{ >:1bt.·2n1dos carec•2n. por f•.K:,.::::::u, de 1 a 
•W:·=-:sar1a prec1si·~·n c1.lc1l i·':.ativa. ::.·:.br-= to.;:lo en ~.::.~ ·=asoz en 
':l•A"=: =·~ requie1· 0::. •.a-1c1 F·r.;:.9rarna•=i6r-. de la t•::rnP•:=:rati.ir~. jel 
·=r =-~r.~-:.~gra f'o d-a ·:otüs.-=s y .::e cz..r·ece d•3 cornP1..iesto patr•!tn. 
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ESPECTROSCOPIA INFRARROJA 

De t.::idas las propiedades de ur1 compuesto •::irgánico. 
la .:::iue da mas informa.::ión acerca de su .::strY•=tura es su 
espectro infrarrojo. 

La l1..1z visible es la Pe'=!ueí"ia 'fracci6t1 del esp.::ctro 
electromagnético con lon9itudes de onda entre 400 y 800 nm. 
Es la re9i6n de radi<:1ci6n que puada captar >!::l ojo humano .. 
Cuando obs:.ervamos distir1tos colores, los •:.Jos estar. 
reaccionando 'frente a di fere:ntez lur1g1 tudas de onda d•:i luz 
que van desde el violeta hasta el rojo. Por debajo de la 
región de longitud de onda viscibla se encuentra la radición 
ultravioleta ( UV ) de mayor enie:rgicr.. La radiación 
infrarroja esta situada a re9iones de longitud d-=:- •:•r1da mayor 
C menor et"ler·;iÍa > que: la luz visible podemos ver •::¡ue la 
re9i6n de radio F1·ecu 0:=nci::1. utilizada en e.xper1rne1"itos d.e RMN 
es de mucha mer1or e1;ergia que la radiación visible o 
inf'rarroja. La radiación infrarro;a corresponde a energías 
relacionadas con las vibraciones moleculares. Una mr.1estra 
introducida 1:=n 1.m espectrof'otórnetro irif"r·arrojo y e:-:puesta a 
longitudes de or1da de radiación infrarroja continuamente 
cambiantes .:tbsorbera luz cr...1ando la r·adiación incider1f:~ 
corresponda la ener9!"a de vibración rn•:•l.acular 
concreta. 

Los Espect1·of'ot6metros de inf"r.:.rrojo tfp1cos 
c1...1bren la re·3iot;es de tensi6t; y def"ormación molecular. La 
absorción de radiación S'i!: registra y se obtier1e Uli ~speo=.tro 
inf'rarrojo. Los it;trurnentos modernos registrar; la absorci·~r1 
de en;:H·9(a en Función de las frecuencias decr·ecientes 
Cenergla decrecier;te), de izquierda a derecha. Una unidad 
relac:iotiada c:on la frec•.iencia y denomir1ada numero •:le onda se 
uti 1 iza habitualmente Y se exp1·esa en coenf:.!rnetros t·ec{procos 
( cm- 1 >. La longi.yud doil onda qu.!! aumetita de i=·~uierda a 
derecha~ se r·egistra en general como micras ( P ) ~ 
~~~~~~ac:i6n de micrómetros <J!. m >, siendo ¡trn::::r 10-"" 

PRINCIPIOS DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA 

Los átomos de una molécula vibran de una f'orrn<:"' 
diversa. pero siempre se9Un niveles de ener9ta cuar1ti::ados y 
esPec:l~ic:os. Si consideramos los Qtomos de una molécula 
pol iat6mic:a como si fr..leran ut1as bolas conectadas entre sl 
por Ínr.1elles flexibles .. por las leyes del movimiento veriamos 
que existen 3n-6 rnoc!os de vibrac:i6r1. En la f'i9lWa 3-S se 
representan los modos d.:?: vibrMc:i..!.n de tnt..erés en 
esP":tc.trosc:oF·Ía infrarroja. t•U-1t..·~ te:sion•!!S como 
def'•:wmac:ior1es. 
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FIGURA 3-8~ 
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Las .;:t"lerg(¿:,_::; de las v1bruc1or1es d•2 f:•::?nsiOn •:le las 
rnolé•:1..1las or·;iá.tú·=as •=.:·rr.:=spondcn a i."na r·.:.diaci.ót-. it"lfrarroja 
c:on nümero~ •:le •:Onda c;:impr-::ndidos .;:ntr•:= 1:?00 y 4000 cm- 1 • 

Esta pat"te. Cel espe.:tro infrarrojo e:s d~ pat"ticular 1.1tilidad 
para dete.:tar la pr·~S·::?ncia d.: 9rupos f'i.mc1onales en los 
comp1..1eisto-;;. •:.r9anicos. r .. ~ hecho, c. met'lUd•:. se le denornina la 
re9iOn de los 9ri .. 1pos f'•.lnciot1ales. ya que la mayo1·{a dt3 los 
·;rupos fr .. mcionales de interés para los .;:¡u{micos orgánicos 
pres.er1tan abs.:.r•:iories caractet-{sticas y roalativamoii!nte 
invarinntes a dichas lon9it•-"des de onda. 

Asi. por eJemplo. ·~l 9r1..1po de alc:oholes -OH 
abs·:irbe f'uertemente a 3:200-3600 cm- 1 ; el grupo c:etónico C=O. 
a 1710 cm- 1 ; el srrupo -C=N. a 2230 cm- 1 ; al -CH=>• a 1450 y 
1375 cm- 1 • 

La interpretación de un aspec:tro inf'rarrojo no es 
sencillas ciartas bandas pueden estar enmascaradas por el 
traslape da otras. Puaden absorber sobretonos < armónicos ) 
en frecuencias exactamente al doble al de la banda 
fundamental. La banda de absorción da un grupo en particular 
puede des~lazarse por varias características .estructurales 
•=orno conJu9aci6n, atracc:iOn de electron-as por un 
sustitr..lyente V.;tCft'IO, tensión an91..1l.:i.r .;:i d.;i Van dar waals, 
puentes de hidró9et"10. p1..1diendo confundir-se con una banda de 
un 9r•JPO t:..:it:.almente diferente. 

• 
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La tabla 3-9 t·eüne las frecuer,cias .:;aracterfsti..::as 
de absor_ci~n i'.lfrar~roja de: varios grupos • 

. TABLA 3-9 FRECUENCIAS CARACTERISTICAS DE ABSORCION 
INFRARROJA 13 

+- ---------.-------- ---- ----- -- - - - ---- - - --- - - ---- -- - - - -- - -- --- + 
Enlace compuesto frecuencia crn- 1 l 

+------------------------------------------------------------+ 
C-H Al canos 2850-2960 

C-H 

C-H 

C-H 
C=C 
CE!'C 
e e 
e-o 

0-H 

Alquenos 

Anillos aromAt.icos 

Alquínos 
Alquenos 
Alqufnos 
Anillos aromáticos 
Alcoholes, éteres, ésteres 
ac. carboxilicos. 
AldehCdos, cetonas, ac. carb. 
ésteres. 
Alcof"loles monómeros, f•3tioles 
Alcholes con puerites de H~ 
fenoles 
Acidos carbox!licos 

N-H Aminas 
C-N Aminas 
CBN Ni tri los 
-NOa Compuestos nitro 

1350-1470 
30:20-3080 <rn> 
675-1000 

3000-3100 <rn> 
675-870 

3300 
1640-1680 Cv) 
2100-2260 (v) 

1500, 1600 (V) 

1090-1300 

1690-1760 
3610-3640Cv> 

3:200-3600 Cal 
:2500-3000 (al 
3300-3500 <m> 
1180-1360 
:2:210-:2:260 (y) 

1515-1560 
1345-1385 

Todas las bandas intensas, salvo las marcadas: a. 
anchar m, moderada; d, débil; v, variable. 

La región del esp61:ctro inf'rarr+:::>jo de f'recuencias 
inferiores 1600 cm- 1 muestra en general nümero 
abundante d<i:i bandas. Ademas de algunas vibraciones de 
tensi6n características de al9l.lnos enlaces sencillos~ 
existen numerosas bandas correspondientes a deformaciones 
moleculares, asi como algl.lnoS sobretonos y combinaciones. De 
hecho existen demasiadas bandas presentes para 
pretender ,_,na interpretación completa. Sin embargo, el 
conjunto de señales" es da gran utilidad, para el análisis 
final de la muestra, ya que las bandas son caracter!sticas 
de ca.da compuesto, por lo que esta parta del espectro es 
denominada 'fre•=l.lentem-=nte la regi6n de la huella dactilar. 
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Los ·z.spe•=tros irrfr·arrojos PLt-=tden ser obtenidos de 
mr..1estr-as s•!Jl 1das. 1 !ciuidas y 9as13osas. Una car acta,. isticill 
interésat1te d-al método es ·:iue el vidrio n·:i es trar1sparer1te a 
la ra.::liaciót"l ir1frarroja, por lo que las rnuestras se 
ir1tr•:id1..1c.en.an cub.:.=tas ganeralmente fabricadas con cr·istales 
salinos. El mat.er1al mAs 1..1sad,-, es el clor• .. wo -sódico CNaCl). 
del ·.::¡r..1e s~ tallan ·~warides cristales con los q1..1e se 1=1"re:parar1 
superficie'<> parecidas a las de 1.w1 vidrio trat'lsPar-=r1te. 
Evi•:::let'1t:.ernent:e ;nuy imp.;:irtat1t-.a q1..1e las muestras 
corrl:...at"l9an · n1 ~tq1.1.:.·=ra tt·a::as do:: a·;iua. 

ABSORCIONES CARACTERISTICAS EN EL INFRARRO~TO 

Los esp.;:.=t:.r•:•S infrarrojos de los corni::-uestos 
1::w9án1cos P•:tr lo=:. 9-=r1el'al •;jemasiad•:.> ·=ompleJCIS pa1·a 
uti 1 i::ar·lo~ ,:je 1.1r1a forma t.:oi.r"t •=ompleta •:orno p•..1ede hacerse con 
un esp-=:.:;tro de RMN ( Resonaru=ia. Ma9nética Nuclear· I. Sin 
embar90, se puede obtener una inforrnaciór1 muy Uti 1 
examinat"tdo las frecuencias caract:.er!sticas de los 9rupos, es 
de.::ir, los picos de absorción t!picos de grupos funcionales 
especlficos. La r.alaci•!lf"'t de frec:L1enc1as características •:la 
los grupos se ha elabor·ado a partir de los espectros 
in'frarrojos de un gran numero de compuastos. En la tabla 3-
10 sa da 1.uia 1 i sta más compl.;ita de bandas .:je absorción de 
particular valor •=orno ,:jiagn6stico o:::l ant.l is1s de 
compuestos •:irganicos. 

Et"t -r:sencia, todos los compuesto:;;:; orgAt"li•=os 
presentaran al9ur·1·=>s: pic·:..s de absorciót"I -rtn el inf'rarr-ojo 
entre 2800 y 3300 crn- 1 , ya que .::n .;:sta rtE:gión aparecen las 
frecuoaru:ia3 de t~ns1ón •:aracter{sticas de los enlaces C-H. 
Aunque exist~n i:·~q•.J-=.ñas di f·=r'2r1ci.:.z s:e·:iún corno el hidrógat"IO 
e:ste unido a un átomo de ca.r"bono saturado o insaturado. la 
r-egi6n es en 9'et"le1·a1 de p.:ica 1.1ti l idad para análisis 
l"'utinar ios. 

Las f'r-ecuer"tcias de tensión 0-H de los alcoholes 
conducen a bandas de absorción anchas en la re9ión 3200-3600 
cm- 1 .Un grupo hidro:<ilo libr-e da 11..19ar a una banda aguda .a 
unos 3600 cm- 1 " y la señal ancha normalmente observada es 
consecuencia de ir1ter·acciones por e11laces de hidrógeno entre 
los gl'"'upos hidroxilo de las moléculas de alcohol. Cuando el 
hidroxilo forma par-te de un grupo carbonilo, se obser-va una 
banda muy ancha entre: 2500 y 3600 cm- 1 • Esta hecho. 
combinado con la absorción de tensión carboni lica hacia 1710 
cm- 1 • es muy característico de los Acidos carbox!licos. 
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La l"'e91ión et1tr-e 1'300 y 2500 cm-' suel.:s estar 
relativamente libt"e da batidas da absol"'Ción. Las frecuer1cias 
da tensión de los tl"'i?les enlaces de los alquirios y de los 
nitritos a 2100-2200 cm-s son las absorciones mlas comunes 
que apal"'ecen en dicha región. 

Las absorciones características correspondierites a 
los dobles enlaces a menudo son •=onsidera.das corno el máximo 
valor por zu •.~ti l idad d1a9nóstic::a. Las fr-=:::cuencias de 
tensi6n para el ·::wupo C=O de 1"" mayar !a de los compuestos 
carbonl 1 icos se hallan en la re9i6n de 1630-1850 ·=m- 1 • Para 
diferenciar el tipo concreto de carbonilo de gue s:ei +..rata se 
pueda acudir a las pequeñas diferencias de posición 
existet'ltes. Por ejemplo una cetona set11.::i l la posee 
frecuencia de tensión carbor11'l ica a 1705-17:25 cm- 1 y una 
absorción de carboni lo de aldeh{do aparece a 1730-1740 cm- 1 • 

Los ésteres absorbet'l en la re9i6n 17:3:0-17SO crn- 1 y 
los cloruros de ácido poseet1 una ban+::la cara•=terístic.a a 
1770-1815 c.m-l. Los anh!dridos de ácido siempre dan dos 
señales en la regi6n 1740-1850 cm- 1 • 

Los •=ompuestos aromáticos exf'liben t{picamente LU'la 
serie de señales entre 1400 y 1600 cm-l ~ .::¡ue •:jan lYgar a una 
huella dactilar característica. paro ·::¡ue en 9eneral no puede 
ser uti l i:ada para un análisis Oia9n6stico inicial. Existen 
no obstante~ algunos Picos muy ótilias que aparecen en la 
re~i6n 700-900 cm- 1 ~ y que sirven a menudo para establecer 
el tipo de sustituci6n sobra ¡zil anillo aromático. 
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TADLA 3-10' 

v,cm Cromóf'oro Observaciones:. 

% ENLACES CON A.TOMOS DE HIDROOENO 

!IZOO-BcSOO 2,a-•,1 

2,t>-8,0 N-H 

9,0 

1a.ceLi.L&nt.col 

9000-!HOO, !1,2-9,9 

lo.romG.Li.co y 

•U.L4'nlco) 

9,4.-!l,!S 

<•a.Lura.do1 

4t500-9d00 2,8-4,0 -CO-ff CD> 

9,<&-!1,7 -C-H 

S,4.-8,0 

ALCOHOLES: Lo• •nloc.. de hldrágeno •n•a.nchc.n lo. a.beor;:'-Ón 
y de•pla.zo.n máximo hacla.. numero11 de ondo. 

ena.la.ce11 de hidrógeno Lnt.ornoa muy luorl•• pueden 

do ·~ vi.oto. loo 

o-hldroxi.a.ldehi.do• a.romc:i.Li.co11. do enla.c:.e11 do hLdrÓgeno 

exl•rno. , a.lgunoa grupo• OH ooLc.n enla.zados;i y oL1'0ll r.o po1' lo q~ 

pueden obe.rva.r- o.mba. ba.ndaa. 

lo. o.b.arci.dn menudo di.lu•a. 

a.mlnaa primo.ria.a 

o.mi.dcui y otro• or.lo.c•• bú\.coo mu••Lrc.n o.baore\.ón 

muy <1gUdo. y ~l grupo -coNH mue11t.ra. do• ba.r.do.JI di.et.i.nto.a. 



lC> Pr•••nl• 
ulU.ldad li.nn.lada.. 
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toda.a lcu;i molecu\.aa ~rga.'ni.c:a.a. y por 'lillLo .:loa 

ACU>OS CAllDOXILICOS: Ti.pi.ca. o.b•orci.cin muy a.~ha... 

i.nt•n.o.. ol aln •ni.o.ce da 

hi.dro•g•no. ba.ndo. relc:Ltlvo.ment• a.guda. ho.ci.a. 9!500Cm 

At.DEIUDO&: 

relo.li.va.ment• ~bi.le•, 

hi.droco.rburoa. 

v,cm 

ll<llO-ZZDO 

ZZ!:IO-ZZ?!S 

""ª 
in.nudo 

... µ CromóC'oro 

RECIZON DEL TRIPLE 

... -N-=c=o 

a.baorci.on•• a.guda.a. .. 

Obsel"vaciones, 

n:r llll:QION OE LOS D09LES ENLAC~ 

Orupo• carbonllo: toe va.lo rea da .::r.b-orci.é'.i.n lile refi.eren o.\. 

cromóCoro o.dya.c•nl• G1. enl.GC• •a.Lu.rndo. conjugoci.Ón ~nera.l 

ba.ndG.9 •on ai.empre i.nl•nacua, 

&800-ta.50 

y y 

1.7?0-lBI.!$ RCM 



v,cm >.." 

5,7-'!'J,B 

l70!S-J.72!S !5,8-!5,0 

o,e-o,o 

-tazo 

!5,7-o,a 

1700-l?!SO !5,7-!S,P 

e OLro• doble• •nl.a.c::•• 

y y 

'"'° 7,S 

u.zo-ueo 8,!11-B,8 

y 
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CromÓf'or-o 
UJ: R'EOION DI: LOS DOBLES 

' .. 

o 
·n 
c=o 

' o 

Observaciones 

<QI 

• <SI 

<TI 

<VI 
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CromÓCoro Observaciones 

Jl REO.ION DE LOS l'ODLES ENLACE& 

1100-'950 <YI 

lV ENLACES SENCJ:LLOS CARDONO-HETEROATOWO 

ca.rbo~-h•l•roa.lomo Op<U'•c•n ta. reg\.on de la. hu•Lld do.cti.la.r. 

o,7-Q,P -C-N Alqui.l a.mtnaa 

f250-119d0 7,,-a,o Amlno.a cu-oma.ti.ca."' 

7,7-8,5 RC-0- Elll•re11 

to:so-uoo O.:.t-O.!S 

Y• y -C-OH Al.coholoa y 

7,.z-a,o Fenol•• 

?,~o.u Eetarae 

!!500-?!SO Ul.4-ZO Ha.loganoolca.noe. 

<O> ALQUINOS: Abaorctón dobil aa.tvo ~i. 'llOn conjugo.do'll. 

CH) N:ETRi:LOs: Abeorctd'n debLl. 541.vo ei. eon conjuga.do• 

CU ISOClANATO&: Absorci.Ón oguda. a i.nlenaa.. 
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ANHIDIUDOS ACICLICOS: Se oba9rva. 

Lo.8 do• ba.ndGe ·i• (" ba~;cu5'n :· del. anhC'drldo: ba.nda. 

g•n.-.f"l ma.a l.nL.an••.:a. "1'-'• l..:& -:>tra.. p~~ ~~'.-'~~ ~-d~. ,.., .. d•c\.r CY~· 

,¡,,;:¡ HALOOENUROS DS:: ACU .. O. 

CLI ESTE:RE:S 

ALbEHIDOS 

CN) C.ETONAS: LGa di.ce Lona.a doa b.:i.ndo..a de •LLaa 

2~!10 cm por •ncLma. .:!• lo normQL. 

COI ACIDOS CARDOXJ:LXCOS. 

cPI AMIDAS 

cQI LACTONAS l· - a.n\.lloe do "' ••la.bonoa 

!l. - CU'l\.ll.oo d• a oalQbon•D 

ca> CETOHAS t. - a.ni.tlo• do "' aala.bo~• 

9. - Q.Oi.Uoa de d ealo.bonoa 

IS> LACTANAS t. - a.ni.lle• de "' ••La.bono• 

.9. - a.nUloti de d eala.bonea 

CTI ALQUENOS: L~ doble a.baorctC::n muy d .. bll. pero """" 
i.nt.erieo. y deaplaz.o. haci.a. numaro11 do ond<i re la.U. va.mente 

Loo ... c:on;..igQC\.~n. aobro "'"" coton'18 quo 

dobl•• en la.e•• Loo dobl•• enlace• t.otra.a1.u11t.ltuldoe 
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CV> NITRO; lnt.•na~ ln11en11i.blea 

a. la. cOnjugod.én. 

ouLronCl.tl\i.~, clort.tro• do 111.elfonil.o MU•alra.n 

S:ULFOXlDOS'! Ab•orc~Ón i.nl•n11a.. 

,y, FOSFATOS' y FOSFONATOS! Ab9arcl6n lnleni;ia.. 
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ESPECTROSCOPIA f'IE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR 

La .;:spectroscop(a de resonancia ma·~:wié.tica t'lUClo3:ar 

<RMN> es una de las t:.écni·=as de eluc1dación estr .... ctural mAs 
útiles ·;le ciue d1spor1e el :iufmico •::wsánico. La técn1cu 
propor·=iot'la inf'ormaciOn sobre la estructura molecualr a base 
de examinar las prop1-a:dades magnéticas de ~tomos espec!f'icos 
de las molé•:Ulas. la •=apacidad de mirar los núcleos de 
l"'lidrógeno (prot:.orP?:S) t-.a sidc.i de particular interés. 

PRINCIPIOS t•E LA ESPECTROSCOPIA DE RMN. 

La e<,:;pectr•:isc·~PÍa de resonancin ma9r1ética nuclear 
se. puede ! levar· a •:abo sobr•:= n~1cleos q1.1e posean un momento 
ma9nético. Los mas caract•:?:r!sticos tienen masas impares C1 H, 
1.1.s. " 3 C. 10n, 1 ~. 3 1.p. etc. l o bien rnasa par pero número 
atómico impar <2 H, 108, 1 ... N. etc. ) , aut"lqlle algunos nUeleos, 
a pesar de t'"eurdr estas •=aracter (sticas, r"lo dan lugar a 
señales de RMN. El fluor P•~r ejemplo, -=s el Unico halóger"lo 
que puede ser usado de f'orma e f i cáz en experimento~ 

rutinat'"ios da RMN. 

Se desarrollara' el coneapto de espectroscop'!"a de 
RMN utilizando el t"lücleo de hidrógeno corno modelo. El protón 
puede ser considerado •=omo •..ina r.inidad positivamente cargada. 
y d.:>tada de spin. Corno cualquier car9a eléctrica en 
rotaciót"l, ·=ienera pequeño campo magnético H' en la 
direcci6n de su eJ.a de 9iro. Si el t"lUcleo s.:;¡¡ coloca en un 
campo magnético e~<terno Ho. se alineará de f'orma paralela 
<A> o antipara lela {8) •=on la dirección del campo aplicado 
f'igura 3-10. La disposición paralela <A> es de met"lor energ{a 
aunque la dif'erencia de energ{a entre ambas orientaciones es 
pequeñísima por lo que. a 250, tan solo un exceso de unos 10 
nlX'leos entre: un millón <10•) se encuentran en el estado de 
energ!a mAs baja. 

FIGURA 3-10 
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La mt..1estra a analizar se coloca en Ut"I tubo situado 
entre los polos de un potente imán figura 3-11. Las 
muestras se analizan por lo general en solución. y los tubos 
que las: contienen se hacen girc.r t"ápidament•:=!:· para promediar 
las posibles orientaciones espaci~les de las moléculas. Los 
gases y mAs recientemente los s61 idos~ tambián pueden ser 
analizadoz por RMN. Alrededor d-a la m•...1estra existen ademas 
•.1n oscilador de radio f"recuencia {rf> y -sut anillos 
r-eceptores .:::.orr-espondientes. 

FIGURA 3-11: Espectr6metro de r-::sonancia magnética 
nuclear 

Durante el anAl isis por RMN. se Perturban 
energéticamente los nücleos mediante una combinación del 
campo magnético aplicado y da la radiaci.:!ir1 de radio 

·'frecuencia. La· mayoría de aparatos de RMN de r-utina operan a 
una radio 'frecuencia 'fija y al registrar el e:spectro se 
e.Jerc:en pEtqueñas variaciones en el carnpo magnético. Cuando 
la energ:ía se hace incidir sobre un nücleo igL1a.l a la 
di'ferencia de energía entre los estados de spin. se alcanza 
la llamada· condición de resonancia y se: absorbe ener9ia al 
mismo tiempo que el nUcleo pasa da un estado de spin a otro. 
La absorción y subsiguierite emisión de energía 
correspondiente a este cambio de SPin es detectada Por el 
receptor de radio 'frecuencia y registrada como un pico en .sl 
espectro de RMN. 

La energía .;i:ntre los estados de spin es 
car~cter!stic:a de cada nüc:leo en particular. y en la 
intensidad del campo magnético que experimenta. Para el 

.proton. en un campo de 14.100 9auss <t{pico en la mayoria de 
espectrómoatros de RMN d~ rutina > ,. el valor •3s de S, 7 x10-e 
kcal /mol.. La-;:¡ relaciones se expr-·~sat1 -=.n las ecuaciones 
si9uientes: 



DE=hv= J'.b!i... 
2.-
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V• _u¡_ 
2 

·siendo DE= di.f'enmcia de energ{a eñ~re los_ .dos 
estados de·,spin' 

h• constante de Planck 
V!'I_ frli:•=uencia de resonancia 
1.=· ~relación ·ifiroma9r1ética. característica 

de o:: a da nüc leo. 

t"IUcleo. 

Las expresione3 maternáticas muestran que la 
ft"ecuencia de resonanci~ es proporcional al campo ma9nético 
que e.xpi:rirnoS!:t"lf:.a el nücleo. 

DESPLAZAMIENTO 1;JUIMICO: 

la enersi{a necesaria para el cambio de spin es 
•::aracter!stica para cada tipo de r-iücleo atómico. Sin 
embargo~ la espectroscop!a de RMN seria priacticarnenta inóti 1 
como f"lerramienta de análisis sir por ejemplo. sOlo se 
registrara •...1na señal 1'..ln1ca para todos los l"iidrOget"los de una 
molécula or9án1ca. 

El interés de la técrdca de RMN radica en el hecho 
de ·~ue el carnpo ma•3n~tico H .;¡¡.xp.z:r irnentado real merite por 
nt:ec:leo no es simplemente el campo aplicado H.,.. Cuando se 
coloca una molécula o::n un campo magnético, los electrones de 
cada .:t.tomo producer1 pe•::::iueños campos magnéticos inducidos h.,. 
-:¡ue se oponen al campo aplicado H_ y son Pl'"oporcionales al 
mismo. un ntlcleo concreto o::xper irnentará por tanto, t..IM campo 
efectivo H que: será el resultado t"!eto •:fel 9ran campo del 
imAn y de los m1..lchos pequeños campos inducidos poi'" los 
átomos adyacentes de la mol.tscula. en terrninolo9{a de RMN se 
dice que los campos inducidos apantallan al nUcleo 
considerado con respecto al campo de iman. 

En un espectr6metro de RMN que: opere a radio 
ft"ecuencia fiJa~ :=.e varíu. el campo ma9riético que la muestra 
experimenta. de forma •::::iue cuat1do la ener9fa que llega a cada 
nQcleo 191.Jal.:.. a la necesaria para el •=ambio de spin~ se 
abso,.be energf:a y la emisión subsi9uiet"1te es detectada por 
el receptor de ra•jic-frecr.1eti•=1a. A=.1 P•.1es. el espectro de RMN 
no es mas -=i•.1e •.m r-e91:::tt-•=> de l=-. resoriat"lcia en funci~t'\ •:!el 
campo ma·3nét1.:·:. •=Zlrnbiante. 
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Por c:onvenci6r1 se registt"'a de izquierda 
dereo::ha~ en la dirección del incremento .al campo 
ma.9tiético aplicado. 

El despla::amiento qu!mico >::s la posición del 
espectro de RMN en la q1..1e ocur-re la resonancia de cada 
nücleo situado en un et'ltorno molecular especlfico. Siempre 
se anota en relación a al9Un pico de r-:tsonan•=ia ·:¡ue sirva 
como referencia. Er1 los -=:spectros de RMN prot•!onica de 
compuestos orgánic•::is , la r·ef'~ren•=ia. uti l i=ada o::z la $eñal 
ünica producida pcw los 9rupos metilo de tetrarnetilsilano 
TMS ( <CH=-> ... Sil. que r-o=:i=cibe el valor de cero. 

Para registrar los desplazarnier1to'..i ·:;u!micos se 
utilizan unidades de frecuer1ci.3 { het·t::ios <Hz) J. si•:=impre 
-=1ue el espect:.r6metro opere frecuencia fija y campo 
variable, o campo fijo y frecuericia variable. Los 
instrumentos de n .. 1tit;a operar-. en general a 60, 90 o 100 MHz. 
Los mA.s sofisticados, cor1 imar1es superconductores, pueden 
operar a frecuencias de hasta 600 MH:o:. 

Como la energía requ~:::!rida para la reso11anc1a de LU"I 

nücleo en particular deper1d·~ de la frQcuencia del 
inst,-umer1to y de la fuet"=o. del co.mpo .r:mpl.:lado. loz 
desplazarnientos qu!rnico::;;. dados e11 hertzios. pueder-. vat·iar 
cor-. el espectt"órnetro r...iti li=ado. ?ara simplificar !a 
•=omparaci6n de esp.r:ctros de instrumentos distintos, se 
utiliza una escala independiente de la frecuencia Para los 
valOres de los desplazamientos ·::iulmicos , denominada escala 
delta. Los despla::amiet1tos .:¡u(micos se e~<presan en la escala 
delta en partes por m1ll6n <ppm>. 

e:n ppm. 

4" =~:-: 10 8 ppm 
V 

siendo ÓA = despla::amiento químico del n1~cleo A, 

Dv diferencia de frecuencia de 
resonancia, 
se mide. 

Hz, entre la referencia <TMS> y la señal que 

v = fr-ecuer1cia del espectrómetro, en Hz. 
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CH3-c=c '·" -CHz-C=C 2.0 

o 

" CHJ -C- 2.1 :-cHr-c- ... 
CH~-NR 2.2: -CH2-NR 2., 

CH!-Ar 2 •• -CH?-Ar 2,7 

cn!-er 2,7 -e.Hz -er ... 
CH!-cl -CH1 -<::l ... 
CH~-o- ... -CH2-o- . .. 
CH3-N- ... 



Met.tno 

\'.IRUPO ó.ppm ó,ppm 

-CH-C- , ... K~N ·-· 
.... H-OR 

-c11-c- .... H-C=C- ... 
-CH-NR .. ,, H-C:c ..• 
-cu-Ar "·º H-Ar ... 
-CH-Br 4..t H-c-

o 

-c11-cl 4..t H-oc-

-CH-O- •.7 
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Es P·E e T Ros e o p r A R A M A N 

La e:apectroscoPÍa. · RAMAN :i::e ha desart.,:•11.:.dc• 
1·!tp1darn.ar"Jte •::!e::;;pr.1ás de su des.::1.1bl°irnientc y d.arnos:traci6n a 
mediados· ·:fe la década de los años veinte y fia venido a ser 
.;:l principal r:i4todo d~ análisis no destructivo desi:·ués de la 
se:•;Ut'tda 'il'.ler-ra mundial. 

~n 1 ·~2:i? Srnekal f•.1é uno d .. :l los PI" imero-z de ur1 ·:.wan 
nYme:,··~ do:: ·=ient.{ fi-=·:.:<: en t·redecir q1.1e las moléc1..1las frias 
esp;-,,-.=er-. l•.1z inelta=..tica. Tarntii4r-. sr.19iri·:!> •::;ue la polari=ac1•.!•r1 
de: las :nol·~·='·'las =arnbia cuar-.do .:.curre •...1r; vibración en 
per.r-tic•.Alar. E:=:to nos ii-.dica 0::¡1..le las fre•='-h:iricias entre la lu:: 
incidente y ta lu= di;;:l¡:;.adt1 ·=ornbian cc•n caractet"{sticas de 
vibra•.::ion mol ~·.::t1Iar. L!. luz del Rarnan es >'.:!.:-;:citada por •.Jna 
fwante de 1.tna 1 t.mp;;..ra de descarga de va.P•:.r de rnercur io 
analí::ada ·=-=•n 1.u1 espectó-:¡ra'f•:• •=onven•=ior1al y 9r-ubada -=iri 

placas 'f•:itográficas.. 

En 1939' Lll"r mo!todo c•::.nvet1cior1al permitió estudiar 
las car-acter {sticas v1bracionales; doa •=ompuestos donde ~l 
Raman r·esul t6 ::."!:r mejor que las es1=-.:,ctr-o:.sc:op{c:~ infrarroja en 
dond-= ~-= ¡:.udier•:in ~nali::ar ur1 basto ran90 de lr-:i•.Jidos~ 
al9•-1nos 9ases. w10 ·=tue otro polímero y cristales. Después de 
l& Se91.1nda Guerra mur1díal se •=•::.nvino para los detectores de 
infrarrojo de ;;. l ta sensibi l ídad aproveo::har y acoplar con 
avances en elactronica y poder descubrir el 
~spectrofotometro infr-arojo automático. De esta manera el 
espectrc• ínfrarroJo p1.Jdo grabarse n..1tinariamer1te. En cambio 
la espectroscopía Rama.n requiere mucha habilidad y el uso de 
ct1a.rtos obscuros para descubrir las placas espectrográf'ic:as 
p,..oduei das. 

La exp~rimentaciOn en Raman esp en teoriap 
extremadamente: at,..ac::tiva aplic&da a la espect,..os.::op(a. El 
vid,..io transparente es aPli·:ado tc..nto en e:l lAser visible 
eomo en la disiPaciOn de la luz d-:1 Ramar1 y es relativamente 
f,éc:í 1 •::Ón~t,..•.li r •::el das ~·ara '9:1 -:str.tdl•:> do: mue.~+-.ras bajo 1.1na 
9,..an v=r ieda•.:t d-= ·=•::.ndic:1ones. 
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En comparación con lc. espe.:tro::·scop(a inf'rarToja 
que requiere el 1.~so de dis·~ños especialas de c:eldas 
incorp.:wando ventar1as que permitan tr.:.tt·1smitir i..a radiación 
inflrarroja y dasafortunadam:::r.-f:.e ct1alquiera da esto:;: 
materiales puede s1111r altameir1te tóxico~ soluble en agu,-:t. 
f'r•A9il o muy caro en espectroscop!a Ramo:tt·, tKl 5e necesita Ut"\a 

prepat"aciOn especial de mi.iestras. Mucf-"1<:1~ de la-:; reac:cion.:!s 
qulmicas que son de ir1t'3rás para el espe.-:troscc•J:•is;ta ocurren 
en presce:ncia de soluciones acuosas. El a•31.ia produce en la 
espectroscop(a it1f'rr.:woja un ur, especti·o m1.1y or.·a•::o. ¿1·1 cambio 
la espactrosc:opf'u Ro.mat'l pr1:iduce un -::spectro mi..n.• débi 1 ~ P•:w 
lo que es muy importar1':.·:= s·~l·2cc::ior-1ar 1 .. w1 d1solver1te ideal 
para los estudios en Re.man. 

A mediados de los 60s se it-.corporó el lt1s•~r· 
visible:. Durante la décadi:1 de los años 70s y 80s otros 
métodos espectrométri•=os corno son la nMN <Resonancia 
Mangnética Nuclear) y la espectroscop(a d•= masas vinieron a 
añadir a la espectroscOp!a infraroJa una seria de técni•=as 
esta.ndard de arib.lisis cualitativo y cuantitativo. 

Duranto: los pasados 15 años, el grado analítico de 
· la EspectrosC:op!'a InfrarroJa.,,por Trans"forrnadas de Fouri-ar 

CFTIR> ha superado completamente a :=:us predecesores. El 
moden-.o Raman lá.ser es Lm instrumento de al Ca san:=ibi l idad y 
la ·manipulación por computadora de l•:is datos es registrada 
de una man'3!ra it"lmej.:irable. pero loz problemas bAsicos d-= 
fluorescencia y color siguen predominando. 

En cada etapa de la determinaciót1 .::structural 
desde el a1slamianto y la purificaci·~r-. de la SL~stancia 

desconocida hasta su cornpat·ac10n f111al con una muestra 
auténtica,, el empleo de instrr~mer1tos ha revolucionado el 
ejercicio de la química or9dnica desde la Segunda Guerra 
mundial. Los instrumentos t"'IO s6lo permiten al qu{rnic:o 

. ~~g~~i~~e~e~¡~=~~~P~;~at~::1~Z~<=~1!:,;~:mi~~e h:~a;s~!s~:c!~~d~~ 
habrra hecho antes: analizar· me=clas complejas de cc•rni::·uestos 
intimamente relacionados; des·=r ibir la estructura 1:1.;;: 
moléculas~ en detalle, como nunci;I pudo ima.ginc:q·, detcct¿n· 
identificar y medir la concant~·a·=ión d·:= intermediari•::i-:::; de 
vida corta, cuya e~dstencia era especr.~lat.iVi3 hastü hace 
poco. 



-69-

DESCRIPCICN FEN1)MENOLOGICA: 

Al incidii- wn haz da l•""z~ de f'recuen•::ia bi·'?n 
def'1r11da~ s•:ibre un m~+-~erial •:'IC•.Jrren varios fenómenos fácil-=:z 
de obs•::;i:rva•· ~ simpl·~ vi:.z.t.a. En primer lu-:iar. en la frontera 
entre el material y ~l rnedio que lo rodea Cpor ejemplo~ 

aire) se ref'!ejü 1..1t1a f1·.::~cci6n •jel haz incidente debido al 
cambio de indice de r·efr"1cci6n e11tre a1nbos medi':'ls.De la 11.1z 
-=;•..roa •:::onsigue i:-enetrar el el material. ur1u parte P•.Jede set" 
ab'ii:.o;it•bida y ,-.~~r-a lo atr·a,, iesc.. hasta s~d ir de él e'fect:.•..ié.ndose 
le cot"r-=spondier;te r~·fle>dór; et1 la f"rot"!tera de la salida. 

Si 1.:t t,·é!nsi =i6ti Pt.iede ,-,z:al 1=0trse mediante un 
mecar·11smo de dip•:•l•-:i ~léc.tr· i•::o. - ma9nétic•:i. cuadn.-1i::•ol0. etc. 
una parte mas o meno5 ?.ar~ absorbida; de lo contrario ca=:.i 
la mayor par·te de loa luz atrav·:=saria el medio sin mas 
pérdidas irnportantes que las de r.afle.<it!in a la er1t.rada y a 
la salida. El análisis de: la luz transmitida o abs•:.rbida~ en 
función C:e ::u frecL..;:t1cia, ·=onsti t.L~Y"= el fr_mdament•::• •:l~ las 
espect;.roscopias de abs•::ll"ciót·• en las ::.onas del espEiCtro 
visible~ ultravioleta CUV) o inF~a1·rojo <IR>. 

No obsta1·1ta~ cuando la lu::. at1·aviesa un mat..=.rial 
ocurt-en otros feri~·m.:nos no siempr·e fác.i les do::: observar a 
simple vista. Sor• los fenómenos llarnE1dc,3 de o::sparcimient.:o •:i 

disper·sf•~t'l. ~eg1~,., .:,.;:,l:;.os fen•~·men•::.s. una pe•::¡uet=;fsirna frac·=i6n 
de la luz: med~.=.nte la ir1t·:::ra•=C1•"!.n con E:l rnedio~ ilbandona su 
trayectoria primitiva y se d1:.:p•:=rsa en b;da= L-:is 
direcciones. Cuar.do.;. SE: d"-•=e '' ab::;.ndona =-'-' trayectoria " ~e 
trata simplement¿ de dar 1.ma dE:scripci•!it-i macroscópica del 
fenOmeno. 

Podemos .::r1•=ontrar· si mi 1 i tud de este fenómeno con 
un pr.:ice:o.o do:· C•:ili;;:1•!in entr...-. la luz ~- los ál:.•::>rnos, molécL1las 
o ion"""s qt..1e ·::·::.nst1-l:.L~Y..,n o::l material. Es de esperarze ·:;r...1e 
al9ut1os de ~sto:: ch1>:::¡u.as =ean o::lá$t.:.cos y que en otros, p•:ir" 
el cor1trario. haya tran.;ferencia \ganacia o p>t:rdida) de 
ener9ia. es dec1r, s•.2ar1 chogue:;; it"JeLt..sticos. Si este 
razo;,ri.:\miento es •::.orr-=·=to~ al observar l<:. lu= dispersada por 
la muestra. una fracciót'l consárvará la frecuencia dE! la luz 
incide11te (dispersión elástiéa o Rayleig•1> y otra tendrá 

~~~e~:~!~ c:rd~~~,~~~~gtc:i :fe,r~~t~ c~~~~~~r;~~~~á:ttC:,~:~.~ > :~:~ 
por haber tomado eno;.r9la de él {"dispersiót"J antistokes"). 
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Mas aón, pnra que la energía global se conserve, 
los intercambios de ener·31{a con •.Jn medio mater 1al implican 
r"lecesariamente transiciones e:ntre los distintos estados 
energéticos del medio. Por lo tarnto,. la luz esparcida 
inelAsticamente habrá. rnodi "fieado '.::1.1 frecuencia en •.ina 
cuantía q1...1e corresponderá exar.:tamente a dif'erer1c1as entre 
t"'liVeles de energía del medio. En otras palabras,. la 
dispersión Ramari brinda inforrna•=i6n espectral ::obre ·31 medio 
material que la produce y '.::U andl is is constituye la 
espectroscop{a Raman. A diferet"l.•=ia de las •!:SPectroscopias de 
absorci6n,. en este ·::aso no es r-1ecesario que la radiai::ión 
incidente sea resonante con el medio, es decir que su 
energ{a coincida con alguna di "ferern::ia de et-.er9{a entre 
niveles del mismo. Si esto ocurre por añadidura, el "fenómeno 
de disper·sión es resonante y sa dQnomina espectroscopía 
Ramarl resonar1te. En la f'i9ura 3-13 se mr..fe:str.nn los procesos 
espectroscópicos met"tcior"tados hasta ahora • 

. 
' 

. Figura 3-13. Cuando 1..ma radiac:i6n luminosa incide 
en un material de indice de refracción n1, circundada de un 
rnedio de indice de ref'racciOn no~ parte E:s re"flejada en las 
"fronteras~ parte absorbida, parte transmitida y parte 
dispersada (dispersión Rayleigh o Raman). 
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Et"! i:zl proceso de t1bsorc:i6n. la energfa 
<frecu.:rincia) de la radia 1=16n inc1dante debe de coincidir cot"I 
leo. difer.ancia de .::ner9!as er;tre dos niveles d.a la muestra 
<Figura 3-14 a >. La radiación .:¡L1e emerge de la muestra 
conserva la frec:uo:it1cia. pero ha disminuido su amplitud 
( inter1sidad) debido a ~ue i:·arte de su ener-gia ha sido 
t:.ran$ferida a la muestra. En las fi91.wa:o 3-14 b y 3-14 •= los 
pr-ocesos de d1spersiót'l Ramar• < inelásticos), stol:es y 
antistok.a:., r-=ispact1vamente. en ambos. la frecuencia 
(ener9la> de la r-adiilc1ót; incider;t.=: .:s típicamente -.=ntre 5 y 
::::s veces mayor ·::¡r_.¡e la. co1·respot1•:lier1te a la transici6n Ea.-Ei.. 
En el proceso stokes la m1..,1estra inicialrnente en el este.do E 1 

pasa al esta E:z t 0::.rnando la. ener 0;1!a necesaria para el lo de 
una peque;;a parte ,je la radi&.CJ.Ót'l incidente ~!,Je pasa de la 
fracuer'l•=ia Wa a la w. zin ·::i1.1e se altere el resto de la 
radiaci6n it'lcider.ta. El proc'3.S•:. antistokes es análogo, pero 
~on trar'lSferet'lcJ.a de t:H"lergia del material a la radiación. 
P•:>r último .:it'l el pt"OC•:!'.!:O de dispersi6r1 Rayle19f'l figura 3-14d 
la mustra coriserva s1..1 est&.do, p.aro la trayectorié& de parte 
de la lu::: varié& , aUt'l·:i•..re sit'l modificar sr.t frecuer'lcia, en 1.tn 

proceso similar a un cho·:i•..1e elbstico, 

,f•, 

[ "' ~· 
·\/~ if]fl-1 

e, 
bl 

W.>W• u.J'=Wc 
h(uJ~·UJc):::. Ea- E1 
Te ~It 7=s <-<- I; 

TA« Ji C\ 

Fi·.;t1..1ra. 3·14 a> Absorción~ bldispersión Raman 
:s::tokes,c> dispersión Raman antistokes, d) ,::lisper~i6n 
Rayleigh 
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El asciuema da la figLu-a :3-15 repreze-r°lt-"'tria el 
espectro Ram.nn de r_~na molécula hipotética en fase 9aseosa.En 
el centro aparece una banda m•~cho mAs intensa c¡t.h3 el resto 
del espectro. Es la banda correspondiente a la dispersión 
la frecuencia v. da exitaci~n. es decir al proceso elAstico, 
llamado dispersión Rayleigh. 

Raman 
ant.istokes 

Rayleigh 

Figura :3-!S: Espectro Raman de 
hipotética en fase 9aseosa. 

Raman 
stok:tjs 

molécula 

A la derecha de esta banda, a frecuencias menores 
que v.,,, apare:cen las bandas correspondientes a la disparsi6r1 
Raman' stokes y, a la izquierda, a frecuencias mayores. las 
correspondientes la dispersi6n raman antistokes. Las 
bandas más próximas a ambos lados de v 0 corresponden a 
transiciones entra nivales rotacionales del mismo nivel de 
vibrac:i6n. Las bandas mAs alejadas c:ort6esponden a la 
traf"\::..ici6n entre distintos niveles vibt6acionales. En el lado 
antistokes del espectro. la intensidad de las bandas decrece 
con mucha rapidez: a medida que ar...imanta el desplazamiento 
Ramar1 v., + Va debido a las poblaciones cada vez más bajas de 
los niveles de partida a medida que se incrementa su 
energla. En la práctica resulta dif'icil observar bandas 
antistokes cuyo desplazamiento Raman excede los lOOOcm- 1 • 

La relación de intensidades de una batida stokes y 
la correspondiente antistokes. salvo 'factores 
exper'imentales. depende exclusivamente de la temperatura d~ 
la muestra. La medición de esta realaci6n constituye. en 
ocasiones.· un método Pt"t2c:iso par01 ·~t2t.arm1nar di.::ha 
temperatura. 



-73-

ASPECTOS EXPE~IMENTALES: 

PeSQ a ·~1...1e es posible ob.o.arvar .:!In el espectro 
Rarnan b&ndas 1:jebidas a transiciones de di f'erente t"laturale:::a,. 
esta técr1ica se •..tsa i=·rit"tcipalmertf:.~ para •:.btener ir1f'ormaci61-. 
acerca de la v1braci1=.1·1 mol-=c•..4lar. Tambioél"I se p1..1eden obter1er 
parametr•jS del -=spectr•:> r·::itac1or1al de algunas rnoléc1.1las e 
it;cluso~ -=.r"l casos •=•:imo el de l.:t.s m•:ilé·::ulas diat.!>micas 
homonucleares ·~r..ie ·=are·=en de m•:irner;to dipolar. el efeCto 
Reamar1 bri1·1da la 1.:w1ica i:osibi l idad para •:>bs-:rvar •:le rnar"lera 
dir·ecta el .:spect1··:i de rotación pura. 

No •:>bstar1te ·:•..,zo.ndo la molécula comier-.za 
moderc.damer1te pesa•:la.. la técnica Raman piarde s1..J e'fica•::ia 
para el estudio d.::l espectn:i rotaci•::.r'lal, en este caso. la 
estructura rotacional so: 1-iace .jens.:. y compleja. aparece a 
muy baja f'recL~encia y a menudo queda reducida 
ensanc:hamiento en las alas de la banda intensa a v-=-~ 

correspondier'lte a la dispersión Rayleigh. Er-i general la 
técr,ica rnás adecuada para estudiar las estructuras 
rotacionales es la de absorción de micro•:i11das, que es más 
adec1..1ad~ que la dispersión Raman. 

FUENTES L•E EXCITACION: 

La espectr•:iscop{a Raman, t-iec.:!sita una fuente de 
luz mono•=rornática pal'""a la excitación del espectro .. Desde el 
descubrimier'lto, del cor,-espondiente efecto. en los años de 
1930 hasta la década de 1960. se emplearon con tal finalidad 
lámparas de rne,-cur1•:- do::: baja presión. La aparición de los 
primeros láseres iOr.icos comerciales de Ar• y Kr• en los 
años de 1960, sig:nif'i·=O el desplazamiet1to de'finitivo de esas 
lámp~,1·as. Los 1.~sere:=: de Ar• emiten varias lineas entre el 
violeta y el verde de los de Kr• entre el azul y el rojo~ 

arnbos emiten también pocas 1 ineas el ultravioleta 
próximo. La emisión ef'ectua en onda continua o::on 
potencias t!pio::as comprendidas entre los SOmW y 15 W segUn 
los modelos y las 1 Ít'leas da emisión. 
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Las principales caracterlsticas de estos ltliset"es 
respecto a la espectroscop{a Raman son: a>emis1ón bien 
colimada de un diámetro tlpico de 1,Smm q1.ie permite un foco 
bien definido de unos cr..1antos m1crornetros de diámetro; b) 
anchura de l lnea t{p1ca de O, 15 cm-" <en caso nece=arto. 
mucho menos zi s..a utilizan etalot"!es>. que resulta muy 
adecuada para la capacidad de resolución de los 
monocroma.dores comUr1mente empleados: e> i::·olar-i=aciór, bien 
definida,. lo que hace posible la medición ¡::.r.acisa de -:ira.dos 
de despolari::ación en 9ases y líquidos. •'.:l de distintos 
elementos del tensor de polari::abi 1 idad en cristales; d) 
distintas líneas de emisión~ que en prir1•=ipio.permiten o 
bien escoger la frecuencia mAs adecuada para evitar que la 
muestra se queme si esta mr...1y coloreada. o bi-=n Pat-a impedir 
la fluorescencia. 

También se suelan emplear como fuentes de 
excitación iaseres dia colorante en onda continua, bombeados 
por lAser-es i6nicos. En tal caso las potencias obten1d<:ts sor+ 
menor~s~ t!picamente entre SO y 700 mW, pero -as posible 
sintoni::ar de forrna continua la 'frecuencia de •:=xitaciOn~ de 
tal mat+era q1...1e es mas f'áci 1 evitar los problemas de 
fluorecencia o qL1emado de la muestra ·=·· por el contrario •. 
selecci•:inar una frecuencia q•.,ie corresponda con una ab:.orci6n 
del medio. en cuyo caso el e'fecto Raman se ve ma~u-1i ficado en 
varios ordenes de ma•;:u+itud; esto sucede con el espectro 
Ramat• de resonancia. 

MONOCROMADORES: 

El problema principal que presenta la 
espectroscopÍa Raman espontánea para el at<&li:;;is de la señal 
reside en la necesidad de distin9uir entre la dispersión 
Rayleigh y la dispersión Raman~ a veces a f'recuencias 
próximas y con dif'erencia.s en intensidad de entre tres y 
seis órdenes de magnitud.Para resolver este problema se 
s1...1elen emplear dos~ o incluso tres. monocromadores en serie. 
ya sea aditivamente para obtener doble dispersión. ya sea 
sustractivamente. En los monocromadores modernos los 
elementos dispersivos propiamente dichos suelen ser redes de 
di'fracci6n grabadas hologrA'ficamente y con 1...1nas 3600 lineas 
por mi 1 imetro. En general• los rponocromadores ef'ectt,;,an el 
barrido de 'frecuencias girando sincróñicamente las redes que 
van enviatido sucesivamente los distititos elementos 
espectrá.les sobre la renQija del detector. Con instrumentos 
de este tipo se obtienen resoluciones tfpicas mA~dmas del 
orden de O~ Scm- 1 • 
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En algunos casos, cuando '-'• pretende muy alta 
resoluci6n sa emplean espactrómetros de largas focales con 
redes fijas qt .. ha o:nv'ian e:l 12spectro dispersado sobre. placas 
fotogra.ficas. Esto: t..ipo de espectr6m.3tros es poco Frecuente 
en la espectroscop!a Raman rutinaria. 

SISTEMAS DE COLECCION DE LUZ: 

El l~ser. ·=on el ·~ue 'f:e exita .:::1 e.Tacto Raman, soa 
suela focal i:zar sobre la muestra con una lente de distancia 
focal corta, t!pic:amer;ta entre 2 y 3 cm, lo que produce un 
punto luminoso de una poeas decenas de m1crómetros de 
diámatro si la m1.1stra es s61 ida o una zona· f•:>cal casi 
cilindrica. del mismo dié.metro y una longitud (ran90 de 
Raylei9h er1 la figr .. wa 3-16) d.,;i, 1..1no~ pocos milirnetros 19:n el 
caso de un gas o de un liquido.. La mayor parte de la luz 
emitida por esta ::or1a foc:al debe ser ! levada hasta el 
detec:tor s. trav.fls de las t•endi jas Y redes de di f'rac:c:::i6n del 
espec:t1·6metro. Para ello se emplean l•3'ntos colectores de 
gran relación dia apertura, Fld (<fi·;ura 3-16>, típicamente 
entre 0.75 y 1.2; as! se conz;i9ue 9ran ángulo 
luminoso.Glil:neralmante. la luz colectada por .:!Sta primera 
let;te es enviada a la primera red de di fracción de modo que 
cubra toda su s1.,1perficie, par·a ello se :sueltZ= utili::ar r.ma 
segunda lente cuya relación de apert1..1ra corresponde con la 
d-=l espectr6met1·0. 

Los esquemas de colecci6n de luz del tipo antes 
descrito son m1.,1y luminoso~, lo cual 1·esulta importante para 
obso:rvar •.tn efecto tan débi 1 corno el Raman? pero se. a le jan 
c:onsiderablemente de las •=ondiciones ideales de observaci6n. 

Para ir"t•=rementar la cantidad de luz colectada a 
menudo se coloca •.1n espejo detrás de la muestra, Ei. en la 
figura 3-16. si ésta es un gas o un líquido; c:uando este 
espejo ~e ajusta cuidadosamente. la señal detectada se puede 
aumer.tar en un 'factor próximo a dos.Para aumet"ltar la señal 
se emplean a veces sistemas m1.1ltipasos c:onstruidos con un 
par de espejos c6ncavos que hacen pasar la luz del láser 
y otr-a vez por- la muestra. siempr-e que ésta sea 
tr-ansparente. 
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FIGURA 3-16: Esquema del dispositivo experimental 
comCinmente empleado para espectroscopra Raman espontáriea. 
L=lAser; L1 Q lente de enfoque del láser; Lz lente 
colectora~ ~ = lente de condensadora; A apertut9a: 
A,..-anali.::ador:; R = rendija del espectr6~r-a'fo; E 1 = espejo 
rett"oc:ólector; E:z espej·o da reen'foque del láser; 
Wo=diAmetro del láser et'l el foco,: r = rango de Rayleigh. 

a;¡:sTEMAS DE DETECCION: 

En espec:troscop{a Raman se uti 1 izan comónmente 
'fotomultiplicadores como detectores. El fotomultiplicador 
consta de un fotocátodo f'abricado como material de baja 
func:iOn da trabajo qua emite electrones al recibir luz. Los 
electrones generados en el fotocátodo son acelerado~ 
mediante potenciales al4ctl""icos hac:ia sucesivas supe:rf'icies 
-- llamadas dinodos -- que por cada elac:.trón incidente 
desprenden varios nuevos electrones. los cuales 
acelerados hacia el dinodo siguiente en un ef'ecto 
multiplicativo; f'inalmente. alc:an:z::an el ánodo en donde se 
origina un impulso electrice por cada electrón que se 
origino en el f'otocétodo. 

El electrón que por ef'ac:to térmico sale de alguno 
da los dinodos, es acelerado y contribuya 'finalmente a la 
corriente medida del mismo modo que si su or-igen hubiera 
sido la llag~da de un 'fotón al f'otocátodo; esto degrada la 
relac:i6n SQñal/r.uido del espectr-o y se evita enf'riando el 
Fotomul f:.ipl ic:ador hasta t~mperaturas _del orden de -30g,C .. 
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PREPARACI0:-.1 nE MUESTRAS: 

Los rn4t.:;.d.:is .;:spectt""oscópi·=os s1.1elen •jesi9narse 
•=omo métodos de análi~1s 1;0 destr·uct1vos. Esta der1om1naci6n 
es especialrnente adecuada en -al ._~ ... ._. de espect:.roscop{a 
Raman. ya •=11.1e ·=•...iari·:!·:. es r1-:!cesar10 se ¡::·1.1ede •:Obtener el 
esP'9•=tro sui prePara•=i·!·n pr·~v1a de la muest.ra. Por ejemplo, 
se puede /·,ai::er 1.:n espectro •:lel -car1:.te1·10 contenido eti 1.Jna 
zanahoria colocandola dire•=tarne11te en el espectrómett·o. Por 
otra parte la cant.i·jad precisa de la m•.l•::!:<:tra depende •:le! 
tama:"io:· ,jel f·:lC•:> del l:ts-=r: se p•..i•::!d•::!•-, hacer espo::.ctros. con 
canti•:lades -!'nfltnaz en ~l interior ·:le capilares. z:i bien 
resulta más c·~modo -:::! ma1"1eJO de cantidades mayores. 

Cuando se t·eal i=an espec:tros de l (q1 . .udos r:• sólidos 
disoluci6t"I es tmP•:>rtante q1.le éstos •::> l·::>S disolver-.tes 

estén lirnpios •=on el flr1 •je ev1tar dispersión de l·~z por las 
pequeñas partículas que p1.1dieran •=ont.;?ner- er1 suspensión. Es 
conveniente. por i:.ant•::>, filtrarlos en filtros de poros m1.1v 
finos. ·=· de ser P•=>Stble. destilarlos dentr·o de la pn::>pia 
célula. Estas pro:cn.uc1ones han de adoptars-::: sólo cuando se 
desea registrar bar-.das a muy baja 'frecuencia qr.fe pueden ser 
oscurecidas por la luz difusa a fre•=uet"lcia Ve .. El empleo de 
cual-:¡•~ier disolvente transpo:.rente F·uede ser adecuado, 
incluyendo el agua. que esta prácticamente vetada en 
espectroscop!a in'frarr·oja por :::u pronunciada absorción en 
esta zona. Las células se suelen constri.lir de vidrio, ya ·::¡ue 
este mat.arial es tranzpa,-ente a la luz visible. SOlo cuando 
se ir-.tenta detectar bandas muy débiles es aconsejable 
emplear materiales de baja fluor~scencia. ya que ésta puede 
enmascarar las bandas buscadas. 

Para realizar espectros de sólidos. ya s12a en 
monocristal o en polvo policristalino basta con situar la 
muestra en un lu9ar sin preparación previa, a di fe:renc:ia de 
la espectroscop!a infrarroja en gua a menudo es preciso 
poner la muestra en una emulsión de un 1 !guido viscoso y 
transparente ~orno nuJol o en una pastilla prensada de 
bromuro potásico. lo que plantea problemas para la 
rec:t.tperaci6n de la muestra. Unic:amente en el caso de 
muestras muy coloreadas. ·~ue pueden quemarse:. es conveniente 
situar l• muestra sobre una superficie giratoria unida al 
eje de un motor; ello permite disminuir la densidad de 
er-.er9ia Por •.fnidad de m•.~stra sin disminuir la potencia del 
lt...ser~ ,1s! es s=·osibl-= real i:::::.r· espectro~ d~ ;;.ustcd1cias tan 
•:>scuras •=.:.omo el ·;r-ari-::.o, ::in quemar la muestra. 
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ESPECTROS RAMAN DE FASES CONDENSADAS: 

Al comparar el 'i!:SPec:tro vibrac:ional de una 
molécula en fase gaseosa con el de una molécula en 'fase 
l {quida. lo primero gua puede llamar nuestra atención es la 
mayor intiansidad global por moliti:cula del espectro en f'ase 
lfquida. eato se debe a la presencia " merament•3 pasiva " de 
la materia q1.1e circunda a la molécula est1..1diada. En iaf'ec:to, 
puesto que la constante dieléctrica del líquido es mayor que 
la del vac:fo < o del gas ) • el campo eléctr·i.c:o efectivo que 
"ve 11 la molécula objeto de estudio es de mayor· amplitud que 
la que " verla " en el vac:fo. 

Con diferentes modelos geométricos de la 
distribución de las moléculas •=iue: circundan a una ,jada~ 
pueden- obtener e.xpresiones sencillas para evaluar i::st..e 
efecto en forma de coef'icientes de corrección que permiten 
relacionar las intensidades en el l !"qui do con las 
·intensidades en e:l gas a baja pr-asióni nos refer-imos a las 
intensidades normalizadas por molécula o por mol. 

En la f'igura 3-17 se aprecian algunas otras 
di~erencias bastar;te signif'ic:ativas, aun cuando el aspecto 
general da ambos espectros sigue siendo semejante. Ante 
todo, se aprecia el cambio en 1 a forma de las bandas; 
mientras que en el gaS aparece: por lo general una compleja 
estructura debido a los transitas entre los distintos 
subniveles de rotación de los rüveles vibrac:ionales, esta 
estructura no se observa en los liquides. donde las bandas 
sa ensanchan considerablemente. 

Este ensanchamiento se debe a que las "fuer-zas 
intermoleculares, insigni~icantes a presiones moderadas~ 

impiden la rotación molecular libre como un movimiento 
peyi6dic:o. Asi, pues, la rotación queda amortiguaday se 
manifi .. ta en el espectro como unas alas despolarizadas en 
torno a la dispersión Rayleigh. 

La rrecue:ncia de las bandas en el espectro del 
lÍquido no suele coincidir exactamente con las 
correspondientes en el gas. y las intensidades y grados de 
dG'SPOlarización se alteran de modo bastante notable .. Estas 
variaciones se deben también a interacciones entre moléculas 
contiguas. ya que. aunque los líquidos considerados 
macrosc6pic:amante. cuando ias mol~las tienen momento 
dipolar tienden ordenarse precariamente torno a 
posiciones de menor energía. En algunos casos, asta 
ordenación puede proVocar hasta la f'ormación de dímeros o 
polt'meroS, pero aun cuando no llegue a esto es su~iciente 
para causar las pequeñas alteraciones. 
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ESTA TESIS tm DERE 
S~Ull BE LA BIBUOTECfi 

. FIGIJRA 3-Í.7: ComParac:i6n de los espectros Raman de 
una molécUla. 

a) Gas 

b> Liquido 

e> sOlido 
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FASE SOLIDA: 

La caracter!stica principal del estado sólido -=s 
la prGsGncia de •-.tn• acentuada ordenación de los átomos, 
moléculas e iones que lo constituyen.Si una ordenación tan 
pre:caria como la existente en la f'ase 1 rc::iuida •s ·=ausa d~ 
cambios aprecinbles en el espectro, no es de extrañar que la 
pronunciada ordenación de los sólidos C incluso los amorres) 
origine en esta 'fase cambios radicales en los espectros en 
contraste de los qL1e se obtienen en fase ga~eos"-. 

En la f'Í9ura 3-18 se puede c.omparat" la ordenación 
t!pica en los tres estados de la materia: gaseoso, líquido y 
sOlido. Al contrario de lo que ocurre en el gas, en el cual 
a partir de distancias muy ·=ortas respe.::to del ortget"l 
situado en una moléc:Yla, todas las distanc:ius 
equipt"obables. en el sólido solo e.ncontt"amos átomos a 
detet"minadas distancias muy conct"etas. En el l .fqutdo la 
situación es análoga a la del sólido en distancias modet"adas 
y a la del 9as en dist.ancias maYot"as. 

FIGURA 3-18: 

Jtqo1<h 

2 -'4 -e 8 10 12 H tC 

r11. 1o"'rm) 

l. 4 d e. 10 l.t '" 16 

Figut"a 3-18: l"Jpico nt:lmero de: distt"ibuciOn para 
los átomOs en1 a) 1.1n gas,. b) 1 {qui do Y e) s•!il ido. N par· a el 
s6lido es un nUmero absoluto de ti.tomos y N(r) es 1..1na Función 
de distt"ib1..1ci6n t"adial 
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CAPITULO CUATRO 

COMPARACION Y DISCUSION 

DE RESULTADOS 
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DESCRIPCION DE TECNICAS 
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11 ESPECTROMETRXA DE MASAS- CROMATOGRAFIA DE GASES" 

EQUIPO Y MATERIAL• 

1 Espec:t.rómetro de rnasas <Finn1·3an Matt 
mod. Incos SO > acoplado a un 

.::romató9ra'fo de gases <Va1·i;:i,n mod. 3400) 
1 Jer1r1ga Hamilton de 1.0 microlitros 
S ml d.::!: thit'lner 

PARTE E>CPERIMENTAL: 

Se L1s6 1.w1a •=olurnna capil;;,.r •:le dimetil
fenil-silic·:ina de 9S.4::' x 1/8 " • •::mPlcar1do Helio •::omo gas 
ac:arr~adori la ternPer.:.tura del iriy.:ictor fué de 2S02C. Se 
int.rooLlJO ·con 1.1na jerin9a hami 1 ton en el p1.~erto de inyección 
1 .. 0 microlitros de thínner líquido para .::ada corrida en el 
c:romat6•;waf·:i de 9ases. 

PREF'ARACION DE MUESTRAS: 
No se requiere de Pr·~Paraci6r1 previa 

pare• la i11Yecci6n al cr 0::.mat691·af•::. .;,.,-, -:l pyer+..o de ir;yeccibn. 

METOt•C•: 
En !a técnica de análl.:s.is de E::;:pectrometr!a de Masas 

- Cromatcgraf!a •:le gases. e:l t=·rimero actua corno det·~ctor de 
cada uno de l·:.s compot1e:r1tes .::iue va sepc:.rand•::l el 
cromat6graf'·=i de gaso;:s; para }.;:,grat• lo ar1t~rior e:s necesario 
fijar las condl.cianes de operación <Temperatura. y Poaso 
Molecular>,. -en 1 .. m aqtüpo de cómputo conectado a dicho 
gist-=:ma de a11a1is1s. El programa de ·=omput..ac:i6n utilizado en 
este caso f'ué " LC " SACAN y se le asi-:inaron las siguientes 
condiciones de operación: 

Temperatura: 
Se trabajó un ra1;90 d.;. temperaturas de 20gC a 

250gC~ con un AT de 20g,C/rnin.. hasta alcanzar los 2502C 
donde pe:rmaneci6 constante durante S rnit"lutos; todo lo 
anterior o::on la finalidad de 109rar la sei::•arac:ión de todos 
los componentes de la muestra inyectada al cromatógraf'o de 
gases, as! •:omo la obtención de un cromatograma cada segundo 
que -se guarda en la memoria de la c•::.mputadora~ 
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Peso Molecular: 

Se programó para detectar componentes de 
309/gmol hasta S009/9mol asegurando así~ la detección de 
todos los componentEis que normalmet"lte contiene la muestra de 
thínner. 

Una ve: 'fijadas las condiciones ant.::ri.:wes se 
procedió a hacer las inyeccic1nes de la. muestro. pr"oblema 
(Th!nner) en el puert.:> de inyección del cromató-:waFo de 
-:aases~ la cantidad lr\Yectada füé de l. O rnicrc·litros 
siempre; se hicieroti 5 inyecciones C necesarias para una 
identif'icaci6n satisfactoria>. 

La ider1ti f'icacii!in de los compuestos 1j.:;. .:.nteré:s de 
cada muestra se real i:z6 por comparación con los tiempos d.: 
retención de los componentes conocidos existe!11tas en la base 
de datos del software utilizado. as{ como. la lectura d-e 
cada r...ino de los espectros de masas. 

Par-a la .cuarrti "fic:ación sa integr-ar-on los 
cromat~gramas de gases por medio del sistema computacional. 



-85-

" ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR " 

EQUIPO Y MATERIAL: 

PARTE EXPERIMENTAL: 

1 Espect6.:;wafo de Res•:inanc.ia Magnética 
Nuclear Gemir;i 200 de Varia.ri Ir1st.r1..1ments 
operando en un campo:. rna9r1éti·=o a 200 MHz 
10 t1..1bos 9rad1.1ados para Resonancia 
Ma911éti·=a Nuclear. 
5 ml de Th(m"ler 
IJt"la me=cla de clorof'ormo deuterado CDCL:;, 
qr.Je act1.Ja como:> disolvente < c•:in 99. 8% de 
i:·ure::a) + Tetrarnatil Si !ano que actua 
•=•:imo r-=fer~t"l•=ia para el •:fespla:amiento 
ciuimico. 
Temperatura de operación: Temp. ambie1;te 
Condi•=i•:ines •:le A·:l·:;1.lisi•=i6n: 32 pulsacio
nes~tiernpos ·:le ad.:¡1.u~1·=iór1 4.'3 min. lOPW 
( ventana esF·ectral l. 

PREPARACION DE MUESTRAS: 

Se 1.lt i l i::aron t.1..1bos 
lml para el estudio de las muestras. 

9raduados de 

Pat·a lJ. i•:lentif'icaci•:!it"I de los componentes .:fl..h.:!I 

contiene la muestra de t.hínner 01·i9inal se hace la siguiente 
preparacii!>n en uno de los tubos graduados: 

O. 77ml de la mezcla de clol"of'orrno deutarado 
<CDCl;.) + Tetrametil silar;o <TMS> + 2 gotas de th(nner 
<aproximadamente 0.03ml), haciendo un total de 0.8ml. 

Se determinó el espectro de la muestra original 
da Thínner y posteriormente para la determinación da 
sustancias puras se real i:::aror; determinaciones 
independientes de espectros de cada una de las sustancias 
cuya presencia fué establecida inicialrnQnte por 
Cr•:::1mato9raf'!a de Gases Espectrometr!a de Masa!>. Como 
estát"ldares se ernplcil.t"•:•n mr...1estras de calidad HPLC d·~ cada uno 
de los disolvent.-::.s qr..1e ::.e estableciO que contet"lÍa la rn1...1estra 
d.a th!nt"ler. 
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Par-a la identificación ds los componentes de la 
muestra de thínner todas las señales del e:spac:tro pudieron 
ser correlacionadas por su forma y posición en la -=isc:ala de 
desplazamientos qu1micos cor1 las da los compuestos puros. 

' 
Finalmer1te se prepar6 una rnezcl3. artificial de los 

componentes identificados y se obtuvo su espectro de RMN 
para propósitos de comparación con la muestra original 
(Figura 4-24>. 
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·~·E.'.S p E e T Ros e o p I A R A M A N " 

EQUIPO V MATERIAL: 

1 Espectr6metro RAMAN Marca Nicolet Mod. 
910 
5 tubos para RMN cot'l t.ap6n~ probados 
para no pt"'oducir fluorescencia < Ya que 
puede enmascarar las bar1das b1..1scadas> 
Se t.rabc..jó con una ganacia d.a 16. 

PREPARACION DE MUESTRAS: 

No se raquiere de una ¡:.r-eparaci6n 
especial. 

DATOS ADICIONALES ?OBRE EL ESPECTOGRAFO: 

Consta de un láser 
< VAG: Nd > que es enfriado cot1 e.gua desmineralizada~ la 
cual debe cambiarse • ... ma ve:: por semana. 

Posee un dete:ct•:w de germarlio el cual es enfriado 
por r1itr6g~no l (qui do hasta una temperatura de 77gK. 

Trabaja 
Cinf"rarrojo). 

longitud de onda de 1064nm 

Utiliza un detector de Silicio que trabaja a 
temperatura ambiente que sirve para alinear el sistema. 

La vida Util del láser es de 100,000 horas 

TECNICA: 
Antes de poner en f'uncionamiento el 

!Asar. se inicia la recirculación de agua ; se recomienda 
enfriar el detector de germanio antes de empezar a trabajar 

~;79~u:P~~J~, ~~9rr-::-qu::ret~rr:;~:~~~r~0t~=~eada de operación 
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Primero se deberá. ·=omprobar que se prod•.J:c:a 1..1n 

buen interferograma. y para el lo, s~ ·=oloc6 azuf're en el 
compartimento de muestras el cual es: un alto dispersor 
Raman. Por lo tanto se deberá. observar en la pantalla del 
sistema de cómputo un espectro grande; es importante alinear 
el sistema de modo que el iaser atraviese la m•..iestra por el 
centro. 

Hecho 1 1::1 anterior la muestra a anali::::ar 
colocada los tubos de RMN Y se introduce en el 
compartimento de muestras, y se enfoca .:1 láser de tal 
manera que atravi•::;i;se la muestra por el centro y s..! observe 
solamente un pt.mto rojo. Ant-as de obtener los espectros s-=: 
utiliza un programa da " entor°lamiet1to " al cual nos sirve 
para buscar el máximo del interferograma y asi obtener los 
mejores espectros. 

Fir1alrnente se p•..{ede obtener cada de los 
espectros deseados. auxi l iar1dose con el sistema de cómputo 
conectado al espec:tOgrafo RAMAN. 

Para identificar cadLi uno de. los espectros 
obtenidos en la muestra de thinner~ se anal izaron también,. 
disolviéntes puros .:iue ya se habian identif'icado antes por 
Cromatografia de Gases, Espectrometrla de Masas y Resonancia 
Magnétic:a Nuc:lear y por comparación obtuvieron 
resultados. 



R E S U L T A D O S 
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C R O M A T O G R A F I A D E G A S E S 

Se ! levaron ~ cabo una serie de inyeeciot;es en L•n 
cromat69raf"o Hewlett- Packard mod. 5890 equipado cor"l 1 .. ma 
o::olumna capilar de metil-f'enil-sili-=ón de 98.42' ,< 1/9" 
empleando nitrógeno como 9as acarreador Y como detector 1.in 

detector de ionización de flama. Se traba.JO con un gradiente 
de temper-atura de 35 a 140g_C. con w·i ir1cremento di f'ereno:ial 
de lOQC/min. 

El o:Hagrama representativo de mu·~stra c.r·iginal de 
Thlnner se muestra en la f!9ura 4-1 y en l~ cual se observan 
cuatro señales principales; para ~u identif'fca•=ión se 
uti 11::6 el método de adición~ agre9ando a la muestra por 
inyectar una pequeña cantidad de disolvente pt.u·o para 
corr-obor-ar el incremento del área en la señal con tiernpo de 
retenc:i6n correspondiente. 

En las figuras 4-2. 4-3 Y 4-4 se obs.arva un 
incremento en el área de cada una de las S:Giñales en 
comparación con las sePíales obter-.idas -::n la rnuestr·a de 
th1nner original por lo tanto. :;;e concluye q•.1e efect#ivameint:.e 
los disolventes ecgregados son los •=1Ue c:or-.tiene la mt.~estra .:te 
thinner. En el pr-imer caso se a9re90 Metano! Cf'igur-a 4-2) • 
en el segundo Isopro:opanol C'f!gura 4-3> • en el terc·~ro 
tolueno <'fígura 4-4) ,para la 1dent:.ific:ación de la última 
señal ·que se pens6 era Buti lcelosolve se tr.1v6 que obtener s•.1 
espectro de masas ya -=iue se carecia del rn1smo para efectos 
de comparación como .:r-. los casos anteriores. 

Por lo tanto la eluci6n siguió el orden: Metar-.ol. 
Isopropanol. Tolueno Y Butilcelosolve. 

La eluci6n de componentes en términos de tiempos 
de retención así como la proporción d>:3: cada •.mo de -=:!los se 
muestra en las siguientes tablas: 

+------------------------------------------------------------+ 
1 COMPONENTE TIEl'IPO DE RETENCION 

!-------------------------------~----------------------------: 
t Metanol 1. 032 1 

:------------------------------------------------------------! 
Isopropanol · 1.599 1 

------------------------------------------------------------! 
Toluet-..::i 7. S2S 

------------------------------------------------------------: 
Buf:.ilcelosolve 11.005 
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+- - ----- - ----·~:. ---- -- - - --- - - --·-- - --· -- -- --- - -- - - ___ ,:. _ --- --- ---+ 

:·-~:- ~-- --~ :~;~~~~~~-- -~----"---~---:-~~-~:-~;;;~;;;;;--- -~·~--: 
:· -- --. ------ - :-·-- _.;.---______ ·.:. ______ ..; ..;.~ -_. ____ -_,;.,;...;"'."..:--:-·-·;,.. _"_.:;..;...; __ -- : 

Isopropanol .. 14. 781:379 

.:~~--7-~---~--~-------------------~----------~---------------: 
1- TOluef.io 60.:350067 i 
1------------------------------------------------------------1 · -- - · Buti lcelosolve 2. 0319545 1 
+------------------------------------------------------------+ 

El cromatograrna muestra ott·os componentes 
minoritarios pero las .::omposiciones no fueron normali::adas 
dado que el ·=or;ter.ido total de éstos no alr.:an::a mas ~ue r.m 
o. 06574:-: 

Para i::·oder tener : a cer+,,.:::::c:, de .::iue. los 
•=omP•:>,"lo::r1tes iderrti fi•::Lldos por Cromato•=1raf!a de Gas•:=s por el 
mét~do de Cr.•j1ci.Or1. •=•:>rrespor1det1 a los .:i1.1e r~alrnente tiet"le la 
muestra de f:.hÍnr1.::r· .::.rigir1al. se C•bf:.uviet"on lo-:; espectros d.:= 
masas •je cada •.ma de las señales. ·=or1•jCi.::11do as! el peso 
molec•..ilar de •=ada •..ina de ellas .:¡uedando plel"1amente 
identificados !·.:>s ·=omponentes de la muestra original de 
th!nner. 
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... 19'13 HU43a83 

STOP 

RUHI 286 ••• 1993 18143103 

AREA% 

RT AREA TYPE MIDTH AREAi': 

1.032 3"1999049 ••• • t 18 22.82178 

1.599 221363680 TBY • 118 14.17167 

z. IB:S 1787:S8 TYY • '1196 -91193 
2. 398 92387 TYP • 878 .80617 
2. 698 214:S19 TPY • 07:S .tlt432 

7, 828 983793688 pp • 223" 69.319'43 

18.l:S9 4:56239 yp • 191 ,83044 

10. 6:S'4 .. 3164 PP • 884 .88288 

11.oe:s 38428784 pp • 119 2. 038:S2 

TOTAL AREA• I, 4986E+\l9 

•UL FACTOR• l, 8008E+00 

Plgura 4-1 Muestra de Thfnner origina1 

t.11132 
1. S99 

7. 828 



THRSH 6 '1 
• t.lSTI LIST 
PEAK CAPACIT'tt \20, 

ZERO • 0o t •739 
ATT .2"'. • 8 
CHT SP • 0,, 

AR REJ • 8 -_ 

THRSH • 6 

PK MO • 8,0"' 

RUH • 210 ••• 
START 
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l. 120 
1. 780 e· 

'--::::========================::i e. o195 

r 
STOP 

RUHI ,., ... 1993 131101 47 

l"<REA:t 

RT AREA TYPE WIOTH AREA% 

1. 120 5t.8774720 PB .2JD ~z.13515 

lo ;"80 2:201148080 " • lt.0 12. ;'7191 

3. 046 2o11a1s .. • 131 ,0H00 

e. "95 9U'il.?.C:5ó0 PO • 231 ,3,36769 

18. 738 '467'496 ve .1'h .826'41 
11.219 44235 .. • 084 .00250 

11.5;-1 ;:94500-'8 •• • 116 1.66389 

TOTAL HREA•l. 7b99E+09 

"UL FACTOP• 1. 0000E•0.0 

Flgura 4-2 Hetano1 agregado a 1a muestra arigina1 
de th{nner 



RUH 1 291 
START 
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~----=======;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;:;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;:¡ 0.973 

---------------------------' 2.Z34 

RUHI ,., 199:1 13136122 

AREA~ 

RT AREA T'l'PE WlOTH AREA% 

,973 271986241 PV • zaa 12.29939 
2.234 i, 30ZE•89 .:543 :57.65734 
3.0:l:S 139148 PV .191 .99616 
1.1:sa 168343 PP .139 .0074:5 
8.434 6:583:59368 .194 29.14:513 

"ª·""" 333242 ve ,896 .11111475 
11.221 66739 ,891 . aeu:s 
11.:S:l:S 19696768 .193 ,86798 

TOTAL AREA•Z, Z:S89E+99 

KUL FACTOR•l, 0811E+OO 

Figura 4-3 J:sopropano1 agregado a 1a muestra origina1 

de thlnner 

e.o .. 
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• RUH ~ 292 MAY • 1993 14181•36 
START 

~-:::::::~~~~~~~;::;;::;~;::;;::;;::;~;::;;::;;::;;::;;::;;::;;::;;::;~;;: t.ase 

e: 
.. ~\". ..,., 

... 568 

7.123 

-------------------------' a. at2 

STOP 

RUHI 29Z "AY , 1993 14181136 

AREAlC 

AREA TYPE WlDTH AREA% 
1.958 Z1'6992H8 .134 9.83665 
1.111 171138808 PB .138 '· 58299 
z,455 , .. , .... , BP .ae4 ,SlH68 

Z.717 134834 pp .893 .88437 
3.086 &62001 , L42 ·º"'º 4.:568 180832 .. • 149 • 68598 
7.123 1866'48 PY • l90 .083'48 
8.812 z,595E+89 ,397 84.67482 

llo:Só'J 64469 BY ,ese ,8e2t8 
19, 766 5<44892 YB .894 ,91778 
11.s•:i 19791376 PB .183 ·'"''º 

TOTAL AREA•3. 865ZE+89 
MUL fACTOR• I. 8888E+88 

Figura 4-4 To1ueno agregado a la muestra original 

de thlnner 
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' fi:Utl 14 
LRRCST 41 s1.1,100.e 97.2, 73.o 41 .1' 65 .7 .is.1; st.1 
LAST 41 31Z .4, •• t 346.2, .1 366.1, .1 375 .2, .1 

PAGC l V - • 1 ,QO 

100 

80 

•• 
40 

20 

10 12 14 16 
100 

•• 
60 

40 

20 

20 241 2.: 

LOll AtlD r!IGH MOLECULAR HE.lGHT LlMITS'? 1.0 9999. 01 $7' 130 

• 9776 + 

185 PEAKS, 34 SIGHtFICAUT .1AX K 

2-Bu\a.non~, 3 1 3-dliHt.hyl- <SCt9C1' 
SPEC• 1132 LSH• 1132. f1W• 100 C6H120 

-
23. 4 

FRH = 3002 tHBS 1132. l CAS 1 0000075979 EPA 1 0000019803 
MATCHIHG PEAK$ COHTANtHRTED MISSIHG PEAKS QUAL IHDEX• 692 

20,1 9 46!-:' ,Q O 0% ,e O 0% 11ULTIPL1ER• .73 

MATCHltlG PEAKS COHTAl1l1IATED llISSillG PEAKS QUAL ItlDEX= 620 
16.6 9 3~~: .o o 0% 2.3 1 1% MULTtPLlER:w: .ea 

.E;i516 + Etha.nol, 2-butoxy- (3CI9CI> 
SPEC• 2433 LSH• 2433. MW• 118 C6H1402 
FRH .. 3092 UIBS 2433, l CAS lf 0000111762 EPA lf 0090902049 
MRTCHJllG PEAKS COHTAIHllATED MISSIHG PEAKS QUAL IllDEX= 655 
20.l 9 42" .O O 0% 2.3 l 25% HULTtPLtER• 2.22 

Espectro de .Masas correspondiente a la cuarta señal de la 

figura 4-1 Butilcelosolve) 

Figura 4-5 



.-:.~·-~~:'r;:.~~?ii~::i~·~!. ~-: 
2-Butanone~· 3,a~d!'m•thyl- <ai::19ci1 

rRH1 3000 LSH• 1132 [HB!: 
0

1132.l Hld 100 C6H120 

CASI. 0080075978 EPA• 0000019803 QUAL IHDXI 692 

111 J, 
'j~ 

,11 .I 
o 1 o 

Eth•nol, 2-butoxy- 10CI'9CI J 

FRH1 3000 LSH1 2433 CHBS 2433.l MIJ 118 C6Hl402 

CASI 0000111762 EPR1 0000002048 QUAL 1HDM1 655 

Butilcelosolve. 

'% TOTAL 

1:?.66 f"" 

10 

1 1
\J?J~L 

16 .'94 

~-=-.1'• ~· .--¡----.--1 

1Óo 

Figura 4-6 



~Pffu-;1666:'.sii:c·r•uR''"146 oir',:'T111E ·• 
':'\!B'.-'.': 

··:.:--s;·a· 
tlASS ABUHD HASS. ABUHD t1ASS RBÚHD MASS RBUHD 

33 .3 59 1.0 •• ,3 109 .2 
60 ,7 as 6 •• 110 .2 

34 .1 61 1.6 86 .5 111 ,3 
36 .1 

62 
87 73.a 112 .3 

37 .6 1.0 88 3,6 113 .1 
38 1.3 63 3 ,3 •• 2.5 114 .1 
39 19.9 64 .2 115 .1-· 
40 4 .8 65 .6 'º .2 116 .1 
41 ss.1 ¿.;. .2 91 5 •• 117 ,3 
42 6.5 67 .s 92 ... 
43 15.5 68 .2 93 .5 118 1.4 
44 12.0 69 l .3 94 .1 119 ,4 
46 s1.1 70 .6 95 -4 120 .2 
46 1.s 71 13 .'7 96 .. 121 .2 .. ,3 72 s.6 97 .. 122 .1 

73 S.2 •• .2 123 .1 
48 .1 74 • 4 .. .2 124 .2 
49 .1 75 24 .2 100 10 .1 12S .1 
so 1.1 

76 
101 1.0 126 .2 

51 1.4 1.0 102 .1 127 .1 
52 .6 77 .6 103 ,3 128 .1 
S3 2.2 78 .1 129 .2 
S4 1.0 79 .. 104 .2 130 .1 
SS 10 .3 so " lOS .. 131 .. 
56 13.1 SI .5 106 .3 
S7 100.0 02 .4 107 .2 132 .1 
SS 7 .4 S3 ,7 lOS .1 133 .2 

<CDHT> 

Tab1a 4-7 



-99-

CROMATOGRAFIA DE GASES 

A C O P L A D A A 

E S P E C T R O M E T R I A D E M A S A S 

Se empleó un equip•:i Var1an rnod. :1400 a.=oplo:..do a un 
espectrOvietro de masas Finni9an Matt rn•:id. Incos 50. equipado 
•:on una columna ·=apilar ,je d1meti 1-f~ni 1-si 1 i·=or1a cot1 una 
l•:ingitud de 99.42' y un diAmetro ,j~ 1/8 '', •:i:!mplaó •.in 
9radiente de temperatura de 20gC a :250gC con un incremento 
diferencial de. 20gC/min. 

El diagrama C•=>rresP•:ittdiente a la muestra de 
thinner original se muestra ~n la figura 4-9 ; es 
cromatograma iónic•:i que guarda correspondencia con el 
cromatograma d.a •3as~s. y en el 1:1.lal tambián podemos 1:ibserva1· 
la presencia de cuatro componentes principales. 

Se util i.=6 conteni·~r1do 
espectro/segut•do. y se recuperaron los espectros registrados 
en cada una de las =onas represer"ltativas de cada componente 
eluldo. 

La identi fi·=aci6n de los compuestos de interés de 
la muestra de thir"lner original se reali=.!i por comparación 
con los tiempos de retención de los cornponentes conocidos 
existentes en la base de datos del software uti 1 i:::ado., as! 
como, la lectura de cada uno da los espectr-os de masas. 

Los esp.s:ctros de masas de cada •~na de leos sehalas 
obtenidas en o::l espectro de la fi91...wa 4-9 se mt.~estran en las 
fisuras 4-10 <.& la 4-15. Para la primera señal se obtuvo un 
espectro de masas que abarcara 1 • .ma are:a de 1:27 a 129 SCAN 
(figura 4-10) y al obter"ler el peso molecular promedio se 
encontró que: era el de me:tanol < 32. 04216 g/gmol ) , de la 
misma manera se identificaron cada uno de los espectros di:! 
masas corre:spondientes a cada -=;eñul de la figura 4-9~ con lo 
anterior se 109r6 saber •=uales eran los cuatro componentes 
principales: Metano! < Primera s:ei-íal y fi9ura 4-10>. 
Isopropanol ( se·~unda ·señal y figura 4-11>. 81..1tilcelosolv.a 
<tercer-a señal y figura 4-12) y Tolt.1et"IO e cuarti:i serial y 
f!91~ra 4-i3 ) • Las físi•.iras 4-14 y 4-15 ·=orresponden a las 
otras dos señal·:=s ·~•..1e s~ obset·v~11 en -=::l ·=rornatogrnma de !;;.. 
f1·~1.n-a 4-9 pero no son representat1·.1as ;:•or est:=.r 
por·centc:do::s rnuy baJos ( menare$ al 1. O~~ >. 
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Para la cuanti ficac:i6n de cada componente 
identificado sa inte9r6 cada uno de los componentes elu!dos 
por medio del sistema computacional: Fisura 4-16~ los 
resultados •::ibtenidos f1..1eron los sioauientes: 

+------------------------------------------------------------+ COMPONENTE :< 1 
1------------------------------------------------------------1 
1 Meta1,ol 7. O 1 

1--------------------------------------------~-~-----~~~-----1 
1 Isopropanol :is. O . ._ 

1-----------------------------------------.,-------.,.~-----',.-----1 
1 Tolueno · 7S. O 1 
: -----------------------------.:..-----------.'."".-.:.-:·:..:.-:---~.--'.""----;..-: 

Butil.:elosolve 
+-------------------------------------·~.:.....;.:..~-~--.-~--7--"'."----:: ___ + 
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R E s o N A N e I A M A G N E T I e A 

N U C L E A R 

Se .::..btuvi>i!ron los espe.::tros de Resonancia 
Ma9nética Nuclear et*I ·=loroformo deuterado ;;i temPer·atyra 
ambiente: -en un •::tquipo Gernirü-::?00 Variar•. Las condic:iones de 
adquisición flt.lerot"l: Tiem~·os de ~dquisic16n 4. s mir1utos~ 32 
pulsaciones, 10 PW < ventana espectral >. 

Se determir;6 el ~spectro d~ la muestra original de 
Thinner .y P•:>steriormente obtuvieron los espectros 
individuale.s de los •=ompon".:!ntes identificados. Finalmente se 
preparó ur1a mezcla arttt'ic.ial de los. •=omponentes 
identificados y se •='bt1.wo s•.J esF·>::ctr•:i de RMN para propósitos 
de compara.ci6n cor-. la muestra or19inal { F'igi.wa 4-24 ) • 

El espectro de :!.a m•.iestra •:.t·i91r1al (fi·~1...n-a 4-17) 
•=or1tiene las si.gui-=:nt•3S se~al·:=s: •=entrad•:> en 7.21 ppm se 
enct.~entra •.w1 m•~lt1pl>3t.3 .;Je hidr69e111:•s ar•:irné.ticos 
coi-resi:··:indier1tes ~ los h1dr·ógenc•s del arli l lo ar•:>mátic.:i del 
T·:.lueno: •=er1+.-radc· •::t"I 4. 02 1.H"l ·=11.a1·1tuplete ·=·::ir1·esp•:ir1dtente al 
111dró·:ier10 rnetitii•=•:. del I:3opropanol: 3.8 1.u-1 triplete 
•=•:irres~··:ir1dier1t.;: c. ·~r'l met1leno del Butilcel•:•solve; er1tre 3.58 
y ·3. 41 ppm se -::nc1..1°::11t1·an el resto Ce las señal<.?:s de 
Bi~ti l•=elosolve; y •.u; :::1n·:::iulete ·=orrespond1et1te a los tres 
hidr69erios del alcchol rnet!lico: en 2.35 ppm z.e er;cuetitra la 
señal del metilo aromático do::l 7',:iluen•:i y en 1 • .21 ppm~ 

centrada, la seilial del metilo del alc•:ihol isopropil ico. 

De la fi·:iura 4-16 a la f'igura 4-23 se mr~estran los 
espe•=tr-os individuales de los compotientes cuya presencia fué 
establecida inicialmente por- Cromato9rafía de 9ases
Espectrometr ía d-=: masas. s-=: empl.:=ar•:.n muestras de calidad 
HPLC de cada ur10 de ~stos disolventes observando..:e que las 
señales de desplazamiento q1~!mico que coir·1cidian con el 
espectro de RMN de la muestr-a or-i9itial de th!ntier eran 
Metano! CfÍ9ura 4-:::1). Isopropanol <f'!9ura 4-20> ~ Tolueno 
Cf1.9t.wa 4-22>. para la identificación de la señal 
correspondiente al Butilcelosolve se t.uvo que recut·rir a la 
liter-at1 . .wa ya que tio se •:ontaba con .;stE: disolvente par-a 
efectos de o::omparaci·:!on • En las F19uras 4-25 y 4-26 se 
representan los diagrarnas de COSV c11~e sirven para i:·oder 
;·elac!o1;5r .!.:;.:::;: :;.:;:,"',.:.l.=~ obteniaas d..::l esi:-ectr•:. de la muestra 
de t~·1!r111er 0:.r1;i1r1<:,l t f!'3't.lra 4-17). perr~it1-=indo así tet"ler la 
·:erte::a de ·:¡•~e ·=a•::llZ• señ~l asi·;:w,ado. a •:letennirca,:Jo cornponent;.e 
era la •=•:.rrect:c. 
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E s p E e T R o s e o p r A I N F R A R R o J A 

E s p E e T R o s e o p I A R A M A N 

Para.. EsPe•=tr•:isc.::ipía !t1frarr•:ija se trabaJ6 en •.m 
cromat6grafo de 9ase';i Hewlett-Packard mod. 5:390 eq1_üpado con 
una c:o1'.~mna capilar de dimetil-fenil-~ilicor-ia de '30m de 
longitud empl.:aando h-.=ilio ·=orno ·::;as acarreador, acoplado a un 
espec~rof•:itómetro de inf"rarr•:>J•:i FTIR F'erkin Helmer rn 1:id. 7100 

El espectro c•::>t"'resp1:indierite a la mue.stra •:>r1ginal 
de Th!mier se rn•~estra en l.:. fi9ur.:. 4-27 donde se puede 
obzervar la pro::s.::1-ic1a ·je ·=uat.r•:i •=ornp•:inerites principales~ 

¡::•ara la :.denti Ti =ación de los c•:•mpon~nt·~s •je la muestra de 
thinner ::.ai t"'lici-=ron inyecciones de los disolvent.es puros 
identi fieados por Crornato·=:wafia de •3ases-Espectroscopla de 
Masaos; y Resoriari•=ia Ma·=it;~ti·=a N•.lcl.;,ar <metar1ol, isopropanol. 
Tolueno y butilcelosolve). los esp-=:ctro!; de cada uno de los 
disolventes se muestran et; las f'i91.was 4-:;s. 4-:29 ·y 4-30. 

En la fi9ura 4-28 se observa el espectro de 
infrarrojo correspondiente al Metar;ol y ·~ue tiene las 
siguient-=:s caracteristicas; como es • .. m alcohol conduce a 
bandas de absor·=i.!:ir. anchas en la región 3200 a 3600 c:m- 1 gue 
ze debe al alr··=iamierYl:.o 0-H, otra bat"ida ancha, intensa, 
debida al alr9amiento C-0, aparece en la región de 1000-1200 
·=m- 1 • een el caso del metanol .:i•..1e es un alcohol primario 
este alargamiento se presenta alrededor de 1050 cm- 1 , para 
el espectro del Isopropanol (f!gura 4-29> tiene mucha 
similitud con el espectro del Metano! ·~nicamente tiene una 
diferencia en el alargamiento C-0 ya que es un alcohol 
secundario y Por· lo tar;to se presat"'ltará alrededor de 1100 
cm- 1 , para el caso del Tolueno ('figura 4-30). exhibe: una 
serie de sehal.as entre 1400 y 1600 cm- 1 • que dan lugar a una 
huella dactilar caracteristica. pero que en general no puede 
ser utili=ada para un ané.lisis de diagnóstico inicial. 
Existen no obstante. algunos picos muy üti les que aparecen 
en la región de 700 a 900 cm-• y que sirven para saber el 
tipo de sustitución sobre el anillo aromé.tico; que en este 
caso es CH~ por lo tanto existiá 1..1na señal mayor alrededor 
de eso cm-i-. 
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Para obtener 1·esultados en espectroscop{a Raman sa 
trabajó en un equipo Nicolet mod. 910,que consta de un láser 
( VAG: Neodimio > , con un detector o:te o;iet"'manio y uno de 
silicio éste ~ltimo sirve para alinear el sistema. 

Los resultados obter11dos muest1·a1-. en las 
figuras 4-31,. 4-3::, 4-33 y 4-34. En la fí9ura 4-3J: Slil 
muestra el espectro de la muestra del thlnner original,. 
posteriormente se obtuvieron l•::.s espectros de cada 1.mo de 
los componentes identifZicados. que cor1tenia la muestra de 
thlnner C Metano!, Isopropanol. T·:r1'. . .ier-.o y But1lcelo~olve >, 
lo anterior permitió saber la •=ontrib1..1ci6n de i::ada 
componente en las s~ñales obteni.das -:;:1-. el espectro do: la 
muestra de thlnner original, pero de r'lingur"ta manera permite 
una plena identif'icac:i6n. 4sto solarne1-.te ~e podría ha•=er si 
se contara c:on una amplia base de datos •Z!n la computadora y 
l-.acer comparaciones o revisar la literatura y ver si ya 
estan reportados los espectros C•::wrespondientes a cada uno 
de los componentes de la m•..iestra de th1nner. 
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DISCUSION DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES 
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D I S C U S I O N D E R E S U L T A D O S 

Los datos que proporeiona la t::rornatograf!a de 
9ases acoplada a Espectrometr ía de Masas zon aparentemente 
razonables Para la identificacióri de l•:'.IS componentéz ,jel 
thír.ner. Sin embar90, en la parte experimental de ¡.., 
presente tésis res1.1lt6 nece5ar10 acudir- a otra:;; técnicas 
debido a que la base de datos mostró al9unas itiCEwt..idr.smbroO!s 
con los espectros de masas, en particular i=·ar-a la 
idetitificación del Butilcelosolve gue ir11cio:t.lmet"lt•~ fué 
"conf1.1ndido" con un derivado silarli~adc. ( dimetoxi dimetil 
si lana ) ~ durante el proceso de compar·ación. 

Una alternativa habia sido 1.stili::ar los 
disolventes p1.sros y registri:n· sus cromatograrnas i6nicos para 
obtener los espectros de masas individuales lograr1do de esta 
manera ·~na identificación mi:\s cor1viricente. Sin e:rnbar90, 
cuando hay incertidumbre en la asignaci6t'l oestr1_1ctural, -es 
necesario emplear el método de adici6n ( empleado en el 
anal is is por Cromatografiú de Gases ) para corroborar tat'lb:.i 
el tiempo de retención ·=orno el espectro de masas 
correspondiente. 

Pero, cuando t'lO se cuenta con 1...1na hipót-=:sis sobre 
la. ast.1·uct1,.1ra de al•3Un component·~. es Poco practico iniciar 
pruebas de adición con una variedad de disolventes; po,.
el lo, el compl-=:mentat·io de la espectroscopia de 
Resonancia Magnética Nuclear y Raman que of',.-ecen 
alternativas Uti les para certificar la naturaleza o 
estructu,.-a de al9Un componente, cabe men•=iwnar la utilidad 
de emplear Espectroscopia Inf'rarroja ya que, permite la 
identificaci6n inmediata de los grupos funcionales que tiene 
la muestra a anali:ar, y por lo tanto va no se parte de cero 
en la identificaci·~n de cada ut'lo de los componentes. 

La Resonancia Magnética Nuclear ofrece la 
posibi 1 idad de obtener ·~n pe:rf'il inmediato de la mezcla 
multicomponente, siempre y cuando se obtenga 1.1na disolución 
homo9énea y representativa de la mezcla en el disolvet1te en 
que se realice la determinación. Este método aunque no tiene 
la sensibilidad de la cromato'!:irafia de gases tiene la 
ventaja de que no requiere derivación previa o uso de 
0:;¡,.-adientes de t~rnperab..1ra, -=¡1..te a !.·::t•.mas veces l le9ú a ser 
elevada como ~n el anAlisis por Crc•mat•:.isirafia de Go.ses. 
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~c. c:uant:.t~tividad er1 Resot"taric:!.a Ma9nét.ica Nuclear 
es del orde:r"t •:le ;t 1.S~,; pero offt•e•:e w"l ran90 ra:onable da 
precisiOn para el ·=aso del tt"lt"nner ·:::¡ue usualmente posee 
compo~iciones variables dependiendo del •.iso -=iue se le vaya a 
dar. 

En los espi::ctroz de Res•:wiancia Magnética Nt.tclear. 
e~ posible deterrniriar <sitntütQ.neamerite ·:ual-=P-ll.er nYmero de 
componentes en prir;cipio. a condición de qua algur1a señal de 
la moléct1la sea •::1isern1ble indiv1dr...1almente. 

La cantid°"d ·:le material t'lecesc:tr10 par·a 11-=var a 
cabo el análisis p•.1ede ~er de 0.05ml •;) menos. El análisis 
por F\'.esonar1cia Magnética Nuclear tiene ventajas dada la 
sencillez y r-apide: de la de.terminación frente la 
cromatografia de ·=iases. E:SPE:•=tr-ometria •:le masas y 
espectr•::ime:tria Raman adE:mi!ts de ser mas sensible en c1.~anto a 
su •=arácter informativo estructural. p~r·::i rnen•:is sens lb le a 
la masa de sustancias por ar1ali=:ar. 

En E:l cas•:i d•::! la espectros•=·:ir:·fa Raman, también -=..::: 
dispone de • . .wia f·:irma de ar1i!tl i:.:::i.s muy sen~ible. si ti embargo~ 
la corr""elaciót1 estnJcti.wal es mer1os E:Vider"'lt·~· y también 
requiere del us•:. de una bai:>a de datos para comparación 
esp~ctral. 

En l c:.. .aspec:tr ocop 1 a Rarnan. e 1 proceso de 
identi ficaci6n por comparaciór1 en una computadora. es 
necesario ya que la asignación de modos vibrac:ionales pueda 
resultar un proceso bastarite complejo, y por ello, muchas 
veces s61o es p•:isible la asignación de al9•.mas de las bandas 
observadas~ .:i•~edat"'ido señales sin asi9nac:i6t1 se91.lra. aun ast, 
se demuestra que la Espectroscopia Rarnan también puede 
servit" al Prop6s1t.:1 de identi"ficaciOn si se .::uerita con una 
base de datos amplia. 
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e o N e L u s I o N E 9 

1. - La Cromato.;it"afia de Gases resultó ser la 
técnica mas adecuada para la caracterizac16n de disolventes 
industriales~ siempre y cuando se ·=uenta con la columna 
adecuada~ las condicion~s de operación asi como una base de 
datos su'ficiente para la comparación. 

2. - La Resonancia Ma~mética Nuclear· Pl'"'OPorciona 
una t•.k:nic:a alt•::?t"nativa pat-a la cara•.::teri:;::aci6n de l•::>S 
componentes del th1nr1er C disolventes industriales > con la 
ventaja de permitir •.ma asignac:i6n total de señalas para 
cada •.tno de los espectros. 

3. - La Espec:tt·osc:opia Rarnan ofrece una alternativa 
de caracteri:;::aci6n de disolventes indu~trial.as s1 se cuenta 
con una base de datos Para la comparac16n espectral~ ademas 
tiene la ventaja de -=1'-'e es 1-'na técnica de análisis 
destructiva y por lo tanto la muestra puedo:. v 0:ilver 
1..1ti 1 izarse par· a cuc:..lqr.üer tipo de anAl i~is. 

4. - Mediante it:l uso de las •:los primeras técnicas 
es posible la estar1dari=aci6n de lotes de thinner y su 
caracterización rApida para propósitos de control analitico. 

5. - Cuando se requiere hacer una caracterización 
de alguna mezcla de disolventes industriales como el caso 
del Thlnner, se recomienda seguir los si9•.Jientes pasos: 

a) Obtener su espectro de infrarrojo para saber 
los gr.upos funcionales que tiene la muestra y por lo tanto 
ya no partir da cero. 
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·b) Saber· ,=•.1a.ntos comF·on.::ntes tiene la muestt·a 
medi.ant-= la 3epara_c1•!in por Cromato:i9raf!a de Gases asi como 
-¡.-1.,- :.dentif'fcación por Es:pectrometr!a d.: Nasas: par"a esto 
Ql":.imó-· SQ puede recurrir a. técnicas corno la Resonancia 
Ma9r1ética Nucl.ear y la Espectroscopia Rarnat1 ·j~pendier1do de 
lo que se tiec~:;::ite sabo:.r. 

e) =-ara 13 =uantif'i·=aci.~w1 se r~::?comi~nda !a 
inte.9raci6n en Cromat.:i·;oiraf'ia de Gases. ya que ésta o'frece un 
err_or menor al 1~-:. mier1tras q•.1e la Resonancia Ma·:oznética 
Nuclear tiene •.Jn mar9o;H1 de et·ror de ± t.s~-~ . 

6. - t•e l·:i ant-=ir ior se P•.1.r:de dec1r que, .::.. pesar de 
que !a cromatografía de Gases~ rie:sult6 ::;er la t&ct-.ica más 
adecuada para la caract.;::ri:::::ación de Disolventes 
Industriales, siempre requerirá de T~ct11ca 

altet·nativa para poder ·=omparar resultados y por l•:::> tar1t.:.1 
tener 1..in margen de error m!nimo. 

Por· e:jernplo p1...1~:?d.:: r...itili.:::ar -=1 sistema 
Cromato9raf{a de Gase-z-E~P-=•=trornetr!a de Masas. o 
Cromato~raf\OI. de: Gas.as- h.esonancia Mao;inoé:ticc:" N1..1c:lear, en 
ambos ·=ases =:e •:ibf:.endrAn res•...1ltjdos •!iptimos. 
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