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1.1,AJITECBDBNTES. 

Los primeros sarmierltos ~e- ~id llegaron a Mé~iCo ha'ce 
aproximadamente sao años·· de Españ_a, :·por, los:. ~is~oneros ,_ cat6licos 
que acompañaron a Herlián cortés •. El prc.:>p6~1~o -d~·_.lo"an~erior; .. fUe' 
ensefiarles a los indígenas un cultiy·o~que·_: nO ':se'·c'_O:noci_a-.:·en ·.Améric_a 
y que pudiera servirles, .en ___ to~a~---~us-~facet~s ··cfrut~·; .Pasa· y _.vino 
~e uva). Sin embargo,' a. pesar--de h~bers~ ·cultivada·,·.1a·_uva en 
diversas partes del -pals·,. hasta este siglo nace en forma. organizada 
la· industria vitivinicola. · - ' · · · 

Vid se denomina al arbusto , trepador de la familia de las 
vitáceas .(Vitis. vi_nifera)· :-·de .. Europa, Asia y Africa; del que 
derivaron las variedades·,·cultivadas para ·uva de vino y de mesa. 
Tiene tronco·. ·leñoso·:, del· que salen ·ramas (Sarmientos) con nudoS; 
hojas , pecioladas· ,y:·'"pentalobuladasi flores pequeñas amarillo· 
verduzcas y ~rut<?.s\en.·_.baya re.unid~s· en racimos compuestos. 

Uva se .. d~·n:·om~11a al. ·f~uto de la vid, baya· comestible jugosa de 
d.iversos C<?lºF~-s.~t'._c.on .. ~-4 s.~~illa~ ovoides .o carentes de semillas. 

,Vino se .·-.denominá. a la ·bebida alcohólica obtenida. de la 
fermenta.ci6n· .. ·del' .. '.m~~to" ·de 'uva i. qu.imicamente es una !ílezcla de agua 
(85-90%), alcohol,: etilico ,(5-15%) y otras sustancias (ácidos 
.tartárico.y,.láctico,··glicerina, .. taninos, etc.) ·que le· confieren sus 
.cara~teris~_ic_~s organo:léptic~s. 

El vino se obtiene de ·1a uva -mediant'e el 'pr¿.ceSo de 
vinificación, el cual consiste en:· , Estrujado·' (pisado) que 
.transforma la uva e·n mosto; Fermentación .en los lagares (producida 
p9r la enzima del Sacharomyces. ellipsoideu.s) ;- , ~eparaci6n -del 
hollejo (bombeo del vino de los lagares:' a ,,las ·cubas); Pasteuriza
ción (evita' la fermentación posterior .. del·'.vino a acido acético); 
'Almacenado y /o Embotellamiento. Segan i· sus,<• caracter!sticas se 
.disti'nguen varios tipos de vinos: de·:mezcl~',1 (ricos_:en alcohol y no 

·-aptos para el consumo directo)~ de>·:me'sa~·:· (COmun·es y finos) y 
especiales (agradables, dulces, aperiti;vos·:.y;,e·spumosos). 

Aguardiente se denomina' a·-·· 1á:.';.:"b~b'1d~:,;,:.d~· alto contenido 
alcohólico obtenido mediante la destiláción ,.de l·:otro liquido que 
contiene alcohol en menores propor~ione.~···:¡Por·~·ejemP:lo: del· vino ·_de 
uva se obtienen bebidas como el a·randy ;y,' el'.', Cognac,; (38-55 %/V. de 
alcohol). Para conseguirlo, se· calieiita':<e1~:-.Vino.:~~del:-a_dament~, _d~ ·. 
mod'? que la parte alcohólica se. evapor_e;~·~eirecc;:>9e.;'Y/se_'.~nfria· •. Los. 
más prestigiosos 1 icores de. este .. tipo: debe.n ,:sus:~.sa.bo,~: PCt:rticular ·. 
a la calidad del vino del cual han sido destilados·:i;á las cubas:.de 
madera aromática (roble) en las que:se ha; almacenádo :- el: vino ··'antes 
de la destilación. · ·· ·· .'·: .. :; :~~-.. . .. ' ;.~.< 

Brandy se denomina al. aguardiente élbtenido.'¡:>or''1'á:d~stilación 
de. vinos 100% de uva fresca, eLcu~l. debe.ser: añej~do s_olamente en 
barricas de roble blanco o e~cino, enten_diend_o· por .afi:ejamie!"to ·a. la 

'2 



~ra·nsfOrmaci.ó.n del producto que le permite adquirii laS. caracteris
.ti.~~S o~g~nolépticas deseadas, por procesos f1sicos .Y.:qu~micos;.qué 
en:· forma· natural tienen. lugar, durante su permanenc.ia·:: ·en.<.1as 
barricas. Siendo sus propiedades organolépticas · laS>'.siguientes_:· 
Color: Ambarino; Olor: Característico y Sabor: C8racterlstico. 

La.· industria de los alcoholes, los ~lasifi,ca ·-'d'~.>~~ ;sigllierité 
manera: Alcoholes Naturales; Alcoholes Industriales· Alcoholes 
Sin.téticos como se describe a ~ontinuaci6n: 

Alcoholes 
Naturales. 

l 
Bebidas Orujo Zunos de Melaus 

de Uvas Frutas · (Caña de 
AzUcar) 

Industria del Alcohol .·· 

Alcoholes 
Industriales. 

Materias " 
Azucaradas ' 

·¡ \ 
J 



. En bas~_. a. dat.Os, prOporc~onadoS: por la Asoci::ición Nacional de 
Vitivinicultores (ANV) '· se•muestra la :superficie plantada con vid 
en Mé><ico :(Hectáreas);·. desde ·:1a>década. de. 1930 hasta el afio de 
1993_·, '::la -.. c~al nos ~'·indic.~··:,q1:1e.~hubo· _u,n ·aumento representativo en la 
década .de.· 1960 .. -·.(Tabla· .. 1; ··Fig.ura ··:1¡, debido a un fenómeno de 
consu~o,.'.'úrtico.,,e_n~.el··-lf!und?, ¿'._c~n.~istente' en que el brandy se consume 
mezclado ·a .. difereíiCia:··de: todos':.los ·otros paises del mundo, en los 
Cuales·:se ... ·consume~.·solo/o': .. co·n·~;.agua··.'m;ineral en forma separada. Lo 
anterior .. ha.· sldo ·.determinante::para ·el desarrollo de la industria 

. Vitivin.I_c0:1a: :~·;en_·.-.:. nuestrtj ,_:o~pai"s,,·.·-":.ya." que en México se consume 
ap~oximadameÍ'i~·e::e·1·.,.1s~;d.e·~y~nos :de· me~a y vinos generosos, contra 
el. ~.s%·:·de:~onsum~·:de~bra·n.dy.;.~:sitUación exactamente inversa en todos 
los. oti-~s\paises·· .. cotl~ tradiciióri ·vitivinicola. 

l···j 

La·· ,Lt!y~:~·cte·;:·:1nlp4est_Os :-:.a''': ias ··rndustrias del Azücar, Alcohol, 
Aguardiente';i:·yi'Envásamiento de Bebidas Alcohólicas· (e><tinta) 
permitia: fa '.adición .•de!: s; i;g,,• de az.úcar. de caña por cada hectolitro 

. de :mosto;•; para ::efectos' de' chaptalizaci6n del producto; lamentable
mént'e; álguna~ .. ma'rcas:·;,ae:-brlindy .. utilizaron aguardiente de caña (por 
su bajo· costOLme~.Cladc;>~~~·n· .. agUardiente de uva hasta en un 58%, con 
lo que:.se .. desvirtuab_a'.y. adulteraba el -brandy. 

<'.. i.' En "1!¡·8·3 s~ .pubÚ'c6. la Norma Oficial Me><icana NOM-V-18-1983 en 
la é::Ual' se.". realizaban; las .siguientes determinaciones: organolépti
cas·· {color ;oc.olor ·Y e sabor)¡. Fisicas (grado alcohólico %V, e><tracto 
:seco·: y: ceniz"as) 1-'"·Quimicas .• (acidez fija' acidez volátil' acidez 
total;· .. :. ·aldehidos~, .-.'ést'ereS,. iñetanol ~, furfural); Aditivos 

.-(colorant_eS ·'::Y :.-.;·e~Ulc'.c:>·ra~te:S) .· y Contaminantes . Qulmicos (Plomo, 
· _Arsénico; .. · .. :C~·~,~e::y<.~,~nc) \·• · 

· ··.: · . ;¡¡ \1iirúr'de/1985 :-1a' calidad ·y· pureza ·del Brandy mejoraron, 
gracias::a1.· an_á_~is_is d_e '6 13ce~~. mediante Éi;>pectrometria. de 'Masas que 
se ¡desarrollo·. en::.e1;:; .Instituto ·;de .. Fi!SlCa de _la UNAM y que se 
constituyó -en.'la:: Norma· ()fiéiaL~e><icana ·NoM-V.,-25-1985 ·de calidad 
Par~.---E_!.iº~br.~~c:tr'.:rn.~'xic~~O~~:--;:.-~-.. ~'.' ~ .. __ :·'..;.'.".-::~· _.«t·.:·:.~::: _· , · · 

·-Éri···í.~-~I;.;·~JS~¿'.9:~\ '.:~~\:~-~{i'~~t~{~''i'~:(Jit-i'v·f~!-~c;{~ meXicana, · tuvo una 
producción· apró><imada'. de ·.95 i 600·; 000 :li tros:_de aguardiente de uva al 
38%/Vo~umen c. (da.tos": proporcionados:· por.· la; Asosiación Nacional de 
.V,itiv~nic:=ult'~r:.es.".:C~NV)) ~1 ·:~e~t;o"s:.~ato~_:f.lieron·c~lculados en base a la 
V~nt~'-'-_de. caja·s •p~r:·.ai'.lo,;"( 10,_0,00;'000~ ,-> .. es_ti.manr:10 U~· volumen promedio 
~-n~_asc:-.~.C? :de ~·?,~,~,G ;~.i~:~S)_poi:-···c~_ja·.' · 

E~ a'~~~l~i·~-~e i.s"!t~po's ei.tables (6 13c,0~l. ha lleg~do a s7r una 
herram1enta.:de~gran ut1l1~ad para _la· detecc1on de adulteraci6n en 
alimentos>·~j~gOs·:·.y ·:.bebi~as·.-.'·alcohóliCas. El merca.do de productos 
termin?do-s ·- es-'.muY .. :C,ompe't"i ti vo ·y el hora en el ·comercio int~rnaciona1· · 
es·neces.a_rio::proJ?a~ analiticamente el· origen de los·.alim.ent~s 'para 
fijarle's :precio• .. y ,calidad. L·a 'propo¡,ción de· ·isótopos·(estables 
13c/.~~c ,: . . co.nten.idos ... en .. , los· ~o.mpues~os. ~an~o , inorg~ni,c.os .:: .. :.e _coz·,~:.:· 
Carbonatos_, .. et:-c.-) como·.en organ1cos (azucares·, .P~c:>teI.11as1'(en~imas;. 
etc.) ·,~on t~pi:7~s .de los procesos q~e siguen en ia ·.·naturaleza,· 



porque dejan· la huella de su ·procedenCia, al intervenir en ciclos 
biológicos o .. sintético·s. 
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2.1 OBJETIVOS. 

El p.resente trabajo ,tiene como objetivo,,el estudio de. :la 
factibilidad de la medida' de. &)3cPÓ;como prueba analitica para la 
determinaci6n del orige.i;i ~él Brandy .. · ' ,. 

''' · .. ,_,_ .• J 

De .10· anteriOr, pueden: ·~efinirse .. ·._·como O'bjetiv·o-s .e~p~c°Ificos 
del estudio: , , ', · " , 

a) 'Est~ctfO ,·,-~:l-et:~.6~p·~:~~i~.~·i:.\d~'{::_ ::.i·~~~·C.to, -·;en la:· :i~d-Ustria .. 
vi tivinicola: .. m.eKicana \._ po~ >.'la~/ '.aplica~ic;>n_· .. ?-.e.··:~· la·· Norma· Oficia 1 · 
Mexicana NO~-V"25-l9B5,desdel985ala fecha; ,,, '>.,, .. ,',;.' 

.. · ~:> R~~~-~¿;~·· .. ~-~ -~;i:~:~\Ú·~-~~~:~f~·J:;~~~i·¡·~-~-~·¡~~~~·-~ :~~-f ~-~~~~~·~-~a1 ·~so. 
de ~a . .-~~~~·a· _que·.:s.~·~uti;tizar:a; eri·:~l"~m'u_11e;t~·~-¡;.~o~q_;_~-~~-~-~~s .'~~:~~~l}~-~~-1- de.: 

,':::::;~~~;g~}Eri;;;~:?;J1fi;ZiiiLY;?~'~df s·t;:n~~:.~:{1:I~~~º1'.~~·d~,,',lª 
',. d) , ~~t~rmi1l~ri. oii ',, tracicianámientci > is6tópico ·,•,•.,i:lurarite: la 

~:~1~~!~:~-~rn ·:-..ae·1 , ·:~,~:~pol ·:·:--proVe'~}~1:1t~>~ de ,~,-~u·e~~~.~~~- :~_ ~~/i.:·br~.~dies 
;- . :.:_~.· ·{ . :. <.". 1;·" ., :," :-,,'."·· ,:'.' :: ~.: :_':i: ,._, - .~~~·· •, , · .. 

..; .. ~~-~,·' ·\~;::> .- .· .. ·:.;.:~·.': ... ::_\;,,;' ,:1;;\ ':'..;',: .. :.: ' ' .2.' ,\, 
' ~.. .~<::--. <:J·· ;~.-: 

2.1;1 áíírT~íixs;' •,',,,, .· , . :, ,,. " •;•i:'.l:<\:'.. > Y , , 

E1, contenid~ de la ~;~Je~~e ;e::·1:· s: ~2p-~e~:~:·;j~ {~:t¡~~C~te 
rnaner::, 1~ ;~ec~ió~ ;:;,~ i . i~~~si~~ll~·'.i~~~~~riW~i~1l~~·/'.(: ·}\·~<L> : •,·. 

·: Ery la<se~~i6_n·~.4<~.- ... ;~~'.~def ine~;e1:~ fr~cc:::ionam~ent·o ~:isot6pié::o_~·-· ' 

. 1a co;~¿·!i ~~~~~;i~~~~~\·~~~;·~~~-~rt i~~~L~~~;\t~~-~_;:~~ .. -~:~,;_·$~~'.\(~~~·~ ~·"-~~.5 ~.~ .: ~" 
·· En ia·· ·~ec~i6n·;·G.; .1'-~s~:, ~~nc~ona::i~ ·:qU~~~se·~~á:'re~l~z __ ~do'.'mecirante · 

·el'· anál~si~ -:isot6j:iiCo·.~·e~::.mues~ras:-·d~ '.agu~r~ien~es.·.<. ·: ... : .... --., , ·:·:·· : :, '_· 

mues~;~~··:~~~:.~brcac;~óin~~7_:~~:~:;~~··~·~~;-~.t;:r~-:~~t~}t~:~~:.~:~·~.~-~;~ :~: ;.-~~~~~-~.p~·· ~~n 
·En,: la.·_. s_e_cci~n ;:.a ~.~·.·.·.se:;·~pr~se~tan· _.:.las·:.>concl~siones : .. de \ e~t~ · 

trabajo~ .. ·.:;~·-:;.;: .. ',..:; '\';/_<:~:::·:.:-:<.:.};;~_:';·i<:::::~?·.:.·~y;t;r:·,>-:.\'·". r:,-:>: :·· :. ·~ :--· :"·~: .. . 
', En -.la: secición :9 ~·l~,.se'. é~nc':lery,tra· .. la '.bibliograf ia: utilizada". _, 

· · En.:·e1~·-:~Pé.nd.i~e'.-. I >.:-·se_·:_in~i.c8 -.~1··:._ fu"n~i~n'amiento del·. e~pectr.óme-: 
tro de· .. níasas·:p~r~-- !l'e_dir::1as~abÜnda1'ci~s.:iso~ópicils. d~· c~;:-b6.no, las. 
correcciones .. a.;l.os·,análisi~··1o~tenid6s':.y:'. los_: patro~es. de_· r.etel-encia 
in~er:nac:::ional: ·u_tilizadOs·:.p~ra·:·· la.::parte ·_· ~xperimental. '. .·- ,_ . 

, En' el :a·peridice:,in,,;cse 'iindican ,,el'. material ,:y,, los :'métodos' 
útilizados.·:en· _la, "determin~c~ón·-.: .. de~:.'las m~~stras de ·brandies, .•as1 
corno, los d,iag~a¡:nas,''d ... flujo ,ele ',los, métodos utilizados, 
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3.1 AllALYSIS ISOTOPICO. 

Teoría atómica. Las investigaciones sobre· sustanciá,s rad.ioac-; 
ti vas llevaron a demostrar que existlan · element.os cuyos átomos 
tenían el mismo número ·atómico pero di ferian en peso· atómico~.'. A 
estos átomos los llam6. Frederich Soddy, .. en ··1910, ' 11 is6topos"~ .Cet:l. 
griego significa mismo luga;-). Dos descubritiiientos.'signi_ficantes 
dieron origen a los estudios en la espectrometr1a de masas;:.·en' 1914 .. 
J. J. Thomson descubr ló los·. prim.eros 'isótopos al', separar· ,,_e!ri;·: E!:l · · 
primer espectrógrafo aL Neón 22 del Neón .. 20 y: en· 1919'.· .. :F .JI .. · ,·.11ston··· 
observa que las ·_··masas. de _todos los is_ótopos no_~~ s_~n>~simples 
míiltiplos de la ui:iidad a_tómica fund~mental. · ·:·.~ ::;::- , ...... 

La -e~-t~~~~~~,~·~·a-t~~ica'· ~é·.P;ud~ .explicar e'n ·t9J2 ~ ·~,J~rido::·6h~'~Ji~~-· 
desc~brió-_a ·lOs:neu·t_;-ones, ya qU.e· la presencia de és~os·:~.de1:1t·r:o:~del·: 
núcleo . era,n :_, ~?s ~r~sp~n~i'.'bl.es: de· .-la 'existe.~c~a ~e . ~os'.·: ~s6_~:?~~~;::<·· · · 

A .·1a· f e_éh·a ;-_se· __ ha·n: cteScubiert(:> .. ~próXimadamente .·3 ()o·: f~C:>~ópo's·· c:illé 
son estables.'en ·el •tiempo:y apro><imadamente· 1000 .isótop.os radiciac,-
tivos. . •:::~ :.~: ... :·.-:::: .. ·. ,,... , <··:·-~·,·, '."~ 

·O~': -1~ 1~/~·.;~~-9~:º ,;;1i~:'.~~:~:t~~-~~-~-~-e~·~1.a·· d~ ~~.-~·~·s· ·'.~i;güi~-:~~~<~:~~i:~~~,~·,. 
uno: concern_iente'._ci ~la'> de_termfna_c_ió.~ · preciSa · .. de"·!·1as. ma_s~.s ~-'at6mi.cas · · 
Y. la otra :~a.-medir_ '.la '_áburidancia. relativa r de. las· :dif~erénteS':"esPe<:::ieS .. 
i.sot6pica~·-.:~/ -.·~•:-.-<-~ · · --<~·~'..:,r,:;: :'":··: <~ ·;~·-·:·.· ···::·:.;..:,~·;'.(: .. ::.:·~.·~::.:~', :'.· 

_"· Eft\ ~~>"ia··~·A-·.~J ~:~~' ri~ril{i'~_t'~t- :,-~ú;·eft6 '. ~rí·.- -~·Sp~~-~~:ó·~etr·_o .·. m~gn~~i~·a·.:.·ci~ ~·-. 
180~ ·para = .. ~Stlldi'ar:.~pa~ticUiaS: pO~i tivaS;'." Y: determ~n~r.-_su· ·rel_aciórl_· .. ··de· 
carga~masa. :;Los. iones~ positivos .. eran producidos ,por .. bombardeo::de · 
electrones, <CKis.~!'· ;;965f;' · · · '· · · · · · · · " · · · 

... - .:·.: LaS ··~:.-medidaS::::~·d_e"~~·;_yariciC1one~·,·,,_ is~~·óPica·s ... ---~cnnen'Z·~r~n··:~·;-~on · ~·e1 · 
trabajo:de--~ier~:y·;:Gúlbransen1 .. /'en-º193S-,· ·con ·isótopos de caZ...bono. · 

: j ' -···. ·, : ·~ •• ' • '·· ··- .. ~ ·-· <.)-' 
A; O. Nier;·en :'. í'94'a'> d-;,s'arroÚ6 un espectr6metro de 'masás Con 

sectOr, ma'C;inétiCO ;""'.i:co~·,:" el :.c·ual".\lo9ró «:·medir ·masas atómicas . entr.8 · 12 
y· 500 ~mu·; e~n-·_19~0, .:ana_lizc?·::la~~-relaciones:de abundancia isotópica· 
re la ti va_ ;.~Ei/loS, _-:-elem_"entoS·;_:~. ig~ros _.tales . como; carbono;. , oxlg.eno, · .. 
nitrógeno<: ar9c?n·,· y.,;_pota'~io .e~ ¡,-sustancias naturales. · (Nier·,::·.-~: O.; ,· ·' 
1950)". Los '.eSpectrómet'r_Os,_de.~masas _que actualmente ·se .utiliza"Íl-para; 
este ;,tipo> de;:análisis;· es.tán. basados en los diseños ;del. espectró-: 
metro de: .N ie·~·;·'!:-;>·~:J::·".)(':·>::~:/;./,· '.'·;'-.: . ·· ': . ,:~,·.-.- · .. ;.';: .//}":~;_.~·:-'.\:~º · .-

~ L·a~·e_spe·~trom'et.~1~'- ~e~:~a·sas·: es· sin. duda ~l mét'~dO ._ .. más<.:ade~u.~·.~o 
para la ·.deterin~'na.c;:i'ón: del i contenido isotópico· en_ di v~rso"s·., ín~ter ici ~ 
les· y :poi, :·e_llo·.::~e:·:,hc_i::~·º".ver~-~~o, ~':1 _una" t~~n.ica ·--~~val~~ble· .~.it~ muy. 
di.versos :.~-~~~º.~·:· ~;~:-:-_····. -'_:"·t· · -/ ... ·-~· :: . -· ·. · . -< ,_, :·.· ::.~: <·:·:. :,·'.,\·.:-:·: :·'.·:\.:· ;-:.- .< 

. El rrisútüt'o. cie Fisi,;á de·. ia:' universidad Ñ~cÍ:ori~1 !l~t6n~ni~ cie . 
Mé><ico CIFUNl\Ml, ,cúerita.;con un .éspectrómetro,de·másas !'iiinigá.n .Mat, 
250. (Figu.ra,2):•' el. cual• es·.uno.de·,los·.cuatro ·instrumentos ·de, este. 
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tip6 en el pais .· En _eSte instrumento se pueden a·nali~ar .con alta 
precisión las abundancias relativas de los isótopos estables del 
carbono, oxígeno, nitr6geno, - azufre. e hidrógeno. ·La posibilidad de 
aplicaciones interdisciplinar.ias incluyen, entre otros: estudios 
hidrológicos, geológicos, ecológicos, fisiológicos (de plantas y 
animales), etc. En·parti~ular el ~nálisis de isótopos estables ~a 
llegado a ser una.herramienta de gran utilidad para la detección de 
la adulteración en alimentos, jugos y bebidas alcohólicas. El 
mercado de productos .terminados es muy competitivo y ahora en el 
comercio· internacional ·es· nécesario probar anallticamente el origen 
de las bebidas·. al60h_ólicas para fijarles precio y calidad. 

La p~opor~iÓli ... ~e·:·¡·só_t6pos está.bles 13c¡ 1i!c, 180/ 160 y o/tt cante-. 
nido~ en. los' comp~e_Stos· ta~tc. inorgánicos (H20, el coi!, los carbona
tos, etc.) ··como ,or,gánicos {los azúcares, proteínas, enzimas, etc.)· 
son. tipicoS de . los-:: procesos que siguen en l'a naturaleza, _porque 
dejan. la huel~a ·:a.e.· su p·~acedencia, al intervenir en ciclos biol6gi
cos ó sintéticos'. · · 

: L~' ~-~~rii~~: ;~~- .:~·ayd~.· ~rec·i~·i.ón ~mpleada pal-a esta d~term:inaCiÓn 
es ·ra:. medida d~L:cont~n1do .. natúral de 13c,. por Espectr.om_etria de 
Masas ··ae !Só~6pos · EStables·. · .. Es.ta~ determinac_ión se e_><presa po~:.. lOs 
cocientes· de '.las :abundanCias· de· loS '·átomos ~estables de·-· carbono lJ 
y 12, (~1c/ 1 ~~) .. ~os_ cuá:l"es ·,eS~án ·r~f.e~id_os ·.a '-._un· pntró·n .. internacional 
y la unidad ,de, reporte es 6.: (%.•) ,, JCrai~,;;)953): .... ',:< • 

; ;"·-. --~;~:>~ ... 
~ 1.j 10'09:: ,; ::·,; < 

·:·~, :-;., ··-:-:e:;· 

El patrón isotópico ·¡-~t:e~n~.~-i~na_l_ ··p_~~~·:· ;:~;~~-~i'~//i:a;·::;·~idi~a, de.· 
.ab~ndancia is_ot6pif:'.a de -~~rb_~na· es.:'._un: . .'ca~·b9J!a~o·.~a~·:_,ciilcio::_-~(caco1 ) ·. 
de origen .. J!tari~o-·:prov_er_l~e~_te.'. d~ ·,.la '..f~~m':tci~_n\cretác~c'a';.'P.~ede~. "-en 
Caro~ina.:d~l. s.ur)': c~riC?,Ci~,o .cOIDi:J:P~s. (.Pee. o·ee'~ se1e~n.,~~-e_iLimestOné)·. 

En ·:pa~t·1c·~-1~r> p~~-~ .... ~~ _"C;;~S~ ·d~1·: r~i~~ .-·~~,ce·~~-t.a'i):''.·i'.~S.-'.·--p~:án~'a~ 
durante '1a;,fotorrespiración fijan el carbori.o. iriorgánicO,;(co;> de :1a. 
atmóS;fera-, p_ot>:·;·_m_edio·_:.de. ·~icl.~s bi9lógicos, > integrando.~_'.és~e ,: en::: las 
subst~.ncia~ ::.c:>:t:::'.9áni~as .. q":le· .las constitu~~n. >E~~a:. f :i:j~".:~6rí.!de'.:CC?z :«se' 
puede_ ,rea~_~zar.·:m.ed;l-i;ln~e· J ,rutas· metaból1c_as d1_fe:r;-entes'_l:~ .. ª.madas_ ~3 ,. 
!='t,. o - CAM, .: en_--;·c_ada, una _de ellas se produ~e _un ,efecto",_ isot6pico 
diferente: de , tal' manera que las molécu~as formad~s:_---/_t~_enen'-: un'. 
c0:ntet1ido i~otóp_ico de carbono-13 diStinto, como s·e;_pue~e. obserVar 
en la'Figura.3;,"'(Troughton, 1972). · ... · · 
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4.1 FRACCIONAMIENTO ISOTOPJ:co:· Definición. 

Al ocurrir los diferentes",:. ~~ci~~sos, ··f isÍ.coqul~icos en la 
naturaleza, los isótopos ·:se:· r-~di.stri~uyen . en los diferentes 
componentes por efecto de· .. sus· ··masas' :-causando · fraccionatriient.o 
isotópico. El fraccio':lamienta··:i~otópi~o. es·:.caus.ado .Por· un·· fenómeno, 
fisico llamado. efecto .isotópif:?:.(Figu~.á 4). · · · · · 

Este_ eraccion~mi:~~,to"-::::'.i·~:~h:·¿,~-i~O::~::~é~· ... ~-b~~~ya:~ ~n iérm"iri'as _de 
enriquecimiento o. empobreciníiento:del isótopo pesa?o. Utilizando.el 
término .-.d~. cociente_ ~~ra~·-~ :~b'!-lrid_ancia -;-~s.ot6pi_ca _.decimos:'. :,sL ., ~n·a 
Substancia · st;·, e~~~-~n~~a l e_n~:;_q~ec~da··'.·;:;; eri '-:el·:.· .is.'ótopo_-;}~~~~~o ;;, ~~ 

· pe~ada; · Pºl". .eJempl«?-'.PªX:-!3 ;.el_:·'_caso:,~.e--~~s ·carb.onatos. la. 61 Cp(,8 '¡~ .. , 6.· .~ ·: 
cuando. s~· en~uen~r~.,{,· emp'?bre~ida:~ \<es· -ligera;; por.: ·ejemplo,··: para·. el _ 
ca:oo de ,las. p1"ntas.:;:c3 ,'\:la.·::6 1.~.c;.;;i<"'::·'.;27 .. :%o; , un.' .. ef.ect.o i:.isotópico · 
(Figura 5) ,':·p~edE!! ··ef~~tuarse:, en_.·-l:l"''.s1~tem~ .en ·equi 11br10~ o. durante .·· 
una rea Ce i_ón .·qu~micá ::¡'·~:f .~.~~~{.~·co) -~~:~:-,»·:--.: \·,:· :: .. ·~·:·,: .. ·.:., :: ', .-. · :,. ·.: ·}~ .... :·~·'.~,f. :·.\~:,::,. 

, .. quand:ci·:.c;~~r~~~;ün·:·:.~.f~·ct~o'· -¡;~o:tó.Pi~~"·~-~n:~{.-~quiiibi;~-~; ~~;·:isótopo 
pesado 'se.~:ácurñ~la"<.~n ;;_pa~ticular: ·~n>.t:tn·. cO~ponente · df.! ·.un_ .. '. Éii~tema· .. -
Termo~i náTilic~.l'i'l,~h~~ ,<.: ~1.c i~~.tOpo, peSad~ ~~ e~c~~ntra -p:I-e.f·eréi:i~cia.lmen·-
:te en ~l. 9orilp~est;C>':·qu1~iC~,-:~n 'el :·_c~·al -_~t:·e~~.rnen.t6:-:se-,"e1:1_cu·~ntra~'.~-~o·n. _. 
el '._enlaCe rnás~.}u~r~e'.: .. -.La.-_. .. ~a_gnitU:d. de~·~ste,. e~~cta·,~.i~o~6P.icO:·· en: .. e1·~· 
equilibrio~- pti~de.-.Ser.;iepresent:-ada· Por .1.:1na col-ist":nt·e: ~.e~:·equilib~io' ~·: 
~or· lo cual"~' "._1;1n ·:·factor:. ~e· fraccionamiento puede ;'Se_r\re·po~,.tado>.con_ ·. 

res.p.ecto a·: .. la ---~~".l.s~.~.~te '.de· e~uil~.b~i~ ·~~_1::si.:~~.~~~:l>'i.~~~~ .. :~~-ª~º.·~-.":·~~-' · 
, un -~fe~·t:-~·. isa·t~~i~o c~:~é~·ica '~~~rr-e :·~u~·~.d:~:~t~~i~~~:i·~7~z~~~á;·:~~~:·::~:~-ª 

reacció~. quim~ca ~.depende de :l~ ~asa :-at~il:iic~.·:·.deju'n:(_ele~e·n·to':.:·que· _se 
encuentre'. , en - una posición._·· partiCu~ar.:-:··.d.e·:~-~na t'.de~~f~a~.i·t~e·Spe.í:::ieS 
reactantes~ Un. efecto isotópico "' .. cin~tiCo-~:.'primario;":,:se:: ·describe<. 
cuando la substitución. isotópica .. s.'!! r~al~.z~_,.en:_.-la.::.posi~ión.,en. ia 
,cual ha~{· cambios en los e.nl'aces · .qúimicos_-.r·u~:_:~ef~cto._-!":~~.isO:t6p.ico .... ; 
·cinético . secundario ocurre : cu~~·do: ·. l~>: sºub~t~ t~uci'~O\'.~:i-~O.tó¡iic_a< se;_~~.'::: 
realiza en una posición· que· .·na ·se'·:·: e~C~~n~·ra:Linvol~'cr,aQa ,·;}c.~.fi\'1~ .:~. -:· 

. ·reacción quimica. La magnitud.de ~n··efeCtO.-?isOtópic~o,:.cfn~ti_~o~'.p~ed~: · 
, ser repre.sentado en términos del,._.cocient~-~·d.e·;· c:.~nst·~r;~~s\de Vel_oé:i'~ 
dad. En el ejemplo de la· Figura'.'.' s;/ .para·,: un':·efect.a·.,"isotópico 
cinético· las .especies :que contienen-:·:1~c/~n.::~a·,posiCi'ón' :.21: ~,e'aCcic;ma·n 
l. 02?.2 veces mas rápido que; -~~:s :: e~pec~e.s. ·.qll:~,.,.co~ti_ene~>'} 3.c.:·;·en ""la'.; 
misma posición. (Hayes,.1982)'::".... :" · · · · ".;:·::"'·";, .. ·.c.·· 

.cuaiido en_ ·.u_na ,rea~ciÓn .,hay un ~fe~·to'.'.iSotópi-~o,_:.y --1,c:' '..'foi;mac:ió'n> 
de productos. no .es .cuantitatiya, siempre se observa~ un· fracciona-
miery.to · is:otópi~o •. : _. .. _..- ."'«'-> ·'.;< .. , .:( 

. En genf!!i-al, _-los .. ~efectos. isotópicos en· ·el ·equi· l ibr·i0 se 
encuentran en la ·:naturaleza' ·en material ·inorgánico ,.Y:: los efec~os · _._ 
isotópicos cinéticos ·.en· .ma~.eri~l- orgánico. · 
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causa Fraccionamiento 

Fipra 4. .Representoción esquemático de la relación entre electo 
isotópico (fenómeno flsico) y el fraccionomiento isotópico (en contidod 
observoble). 

Efectos Isotópicos 

a) Equilibrio. 

b) Cinética. 

o ·2 ' \ .. : ¡ •• i .. '". -~-
Hp- ?,- C02H, ·-·--~~-~---

0 c.i1sH 
Pi·r~~a;b deshid;~gc~~so 

FiBUra s. Ejemplos do efectos isotopicos. 
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5.1 FRACCIONAMIENTO ISOTOPICO DEL CARBONO EN LAS PLANTAS,. 

Durante la fotosintesis, las." plantas ,.·,fijan. E!l" . bióxido, de 
carbono de manera que asimilan preferentemente ·a1 isótopo ligero 
del carbono ( 12C), por lo que el contenido relativo deL isótopo 13c 
en la materia orgánica ~s. men.or ::. q':le :.'el· .. c.ontenic:Io ·en el C02 
atmosférico. Por lo· tanto,. se· dice que están empobrecidas ·en 13c. 
Los priJiciRales mecanis~os·. _fo~osinté_ticos. para· ·1a··. __ fijación del 
carbono en .. las hojas .de'·:~·as· plantas-,, :.son ·Conocidos- como e ,· C4 y 
CAM, y correspon_den-·,.- a: .. -di.vér~as·::_·caracterlsticas . anat6micas I 
bioqu~micas,. fisioló~ic.a.~ >~·s_i··c;:~rnc:> _a' distinto contenido de la 
relación de 1~ó~op9_s. 3C/ ·,~e; ·. .- · _ 

La :gr.:in., ·-~~-}·o~·f.~ :·:d~.:.~.las, Pi.antas ~utiliz~ el mecanism.o fot~ -
sintético .. de ".la~·. rjlllcosa · .. d"e :~ ipo c 3, conC?cida también como Ciclo de 
Calvin .. (Figura.; 6); ·en: ella, ·las plantas fijan el co ·por. -una 
re"acci.ón (oscuraL.c.atal.i~ada.por la ribulosa..:1, 5-difosfa~o (RUDP), 
forrnan~o.:'dOs· -~ole'?ulas de' J-f~sf.oglicerato, de tres carbonos; al 
cua~ debe ~u:"nombre 'y esta substancia es posteriormente· conver~ida 
en .. _gl~cosit;·:'.A .~ste "ci.clo perte!'lecen plantas pi-incipalmen~e de las 

·zonas .tenpladas ,-. ejemplo: vid; remolacha .1zucarera, papa, ··r.tanzana·, 
arce·· (maple)", _.;naranja, ciruela, cebada, arroz, centeno, trigo, 

·.durazno,:.plátano, tab·aco, etc. 

En las ·plantas que utilizan· el ciclo e o de Hatch-Slack, de 
formación de glucosa (Figura 7), las hojas d.e 'las'.'plantas: 
contienen dos tipos de células fotosintéticas~· .: ·.que\:pr~sen.tan 
diferente organizacion bioquimica y estructui::al ~:·~-."::las::--.células 
túnico-vasculares rodean las venas y laS células .. m~só_f ira5': eS~árl , 
dispuestas libremente a su a !rededor. Los· pr ir.lf~ros · :pr-ad~ctos-. -de 
fijación del co2 son ácidos dicarboxili~os ~~·- .cu~tro·· .. carbonos 
;(oxalacético, málico y aspártico), por los :cuales<:~e·:.'Je da, el 
nombre de plantas c.. El ca se fija al · i~icio. -por.· ~na r.eacción 
catalizada por la enZima fosloenolpiru,1ato-.carboxilasa ,··.dando· como 
resultado que el co2 se fije como oxalacetato ·en ·1as células 
mesófilas. En algunas plantas e,, el malato for~ado por oxidación 
del oxalacetato es transportüdO a las células túnico-vasculares, 
donde es descarboxilado por la enzina málico [malato-deshidrogenasa 
(descarboxiladora) (N/IDPHº)). En otras plantas C4 , el aspartato 
formado por la transarninación del oxalacetato es finalmente 
descarboxilado en las células túnico-vasculares. Después, el co2 
liberado en estas dos reacciones reacciona con la ribulo
sa-1, 5-difosfato formando 3-fosfoqlicerato, que es convertí.do en 
hexosa por el ciclo de Calvin en las células túnico-vasculares. 

El ciclo de Hatch Slack se completa por el transporte del 
piruvato a las células mesóf ilas, donde se transforna en oxalace
tato vla fosfoenolpiruvato. Se ha establecido que la fosfoenolpiru
vato-carboxilasa del ciclo c. de las células mesófilas, oosee una 
elevadisima afinidad por e1 ca,, nientras que la ribulosa
difosfato-carboxilasa del ciclo de Calvin muestra una baja afinidad 
por el C02, por lo cual las células mesófilas sirven para colecitar 
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Figura 6· Formación Fotosintética de la glucosa a partir de co,. por 
el ciclo de Calvin. 

Clave: 
JPG 
GJP 
DHAP 
FDP 
F6P 
G6P 
.E4P 
X5P 
SDP 
S7P 
RSP 
Ru5P 
RuDP 

ácido J-fos!oglicérico •. · 
= gliceraldehido~l-fosfn~o. 
= fosfato de:dihidroxiácetona. 
= Fructosa-l~difosfato. -··. 

Fru~tosa_.6~.fosfato~.':.-_,, >
= glucoSa7'"6-fosf8~0.;;::·. · 
= eritrosa-:4"'."'fo~fato. ·, ,7, : 

xilulosa~s:..ros.fato;·: •;. ;.; · . • 
= sedoheptulosa-:ol ;.7~difosfato. 
= sedoheptillosa7.-7"."'.fosfato~ · 
= ribulosa·.:..5:...foSfato. '-'. 

ribulOsa~s~roSfato~' .. 
r ibulosa..;; -~. <~-dif osf a to. 

_·-:. ·: .. \.:.;·-,:~: / . - .- ' ' .. 

IZNADP· 
l:?P1 

12 l\DP 

12 3PC 

~ 
~\ 

2 .. :.4JP .... ···.·.· ... 
.-. -

2E4P.J 
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// ... -
···~··· .. }SD~<· 

· 2~~p ·.· .. .' ·-._ :.;·:· 2P1.· 
+:·· ... -, : .. ' 
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fil,!.lll'll 7 Ciclo ele Batch Slack ele fijación elel ca, en las plantas e,. 
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ca~ . con gran efica~ia . y después trans-ferirlo. a las_ células. 
tiinico-vascular.es,. para producir una elevada -.c.oncentración de· C~Z' . 
capacit~ndo de, esta forma a la ribul.osa-dif.~sfat6-car~oXi~aSa :~e 
las células·. túnico-vasculares p~."ra qu'!'! fijen' el co2 de un:. mod.o .muy 
efectivo: ·A' este ciclo pertenecen pr.incipalme":te planta~ ·.tropi.-. 
cales, ~'ejemplo: caña de azúcar, ;-ma1Z, sorg~, '"amaranto, algo~ó!l, 
pastos, etc.·.(Hatch, Slack, Johnson, 1967.y: Lenhinger,_:1979) ... 

EcuaciOnes g!Obales de. la Pr.<?dU<?c·.~ó~.~~e hexosa··pa~_: ._las_· p'f_a~t~·~·:· 
e, .y e¡: 

Plantas. c3: 

6CO: +·lBATP -+- 12NADPH~--+. 12H·-·.: + 12H:0 ... ~ ht!xoaa· :· lBP; 

. ',~·: ;·?-'' 
.',:'.: 

.. "!°.·- Jo'P._ .'·_+ . 12NADP. 

Pl~ntas é:,: 
. - .. ·". 

6co: .+ .JOATP'· .. .¡.•· 12?!ADP~-~ :\"'.)2tt> -+·,:.24H:a:· ·.:~ ·:· he~~sá , -~ JOADP 

- '. ~--~~~'•:::~:1~'~·t~~ .. x.::d~::r·~~qi~'·i~~~~·;y ·!·'p~ra_~ .. ~·irl't~~-izar·>~ñ"a::._::: u~idad de' 
. h~Ko.~a·,-.'._mu.ch~.': má5::'~TP.: .. qu·e~:l~Js_' pl.an.ta~:~_C1 ~ _ A'_ p~sar. ~~l· exceso~ de __ -ATP 
que c1?nsu~ei:i·,-: .:.las:-.:.p~antas::.,.c¡'., p~eden.,- sintet~zar _. hexosa: mucht;> . más 
rápÍdO:.',por, '.i.in'i~a':1:·.-dei·s~perficie -·de hOja 'Y.'.~<;>,n· ·má's 'efiéientes co.n 
las:·inter:isic:tades. ;·~um!nicas .• --. Las-. plantas· ~3· mu~strar:i·· una·. fotorres~-

; pi~a-~i"ó~·i:--::con.sf~~.rable. :,por:-,·:ia :a.xidaci6.n del:_ -á~ido .:gl'i~6lico ~u8: 
pi:-ocede -.; d~«:·'~~a,_:.,~e:~c~ió_n·,·.:. cor -'.:ox!9er:i6. · :ce.n~: .·ye~ .. ~e_;-:~02 )..: con.'.,' la _ 
ribulosa-d1_f9sfato •. -S1n ·embargo, a-pes~t:'· de· que-las pla_ntas e, .. son 
m.ucho_- menos.-: act'ivas: ·en : fotorrespiración, 'son-. mucho'·más .. eficientes 
en., actividad· fotosintétic!' neta .que·. las :plaritas,·.c3. (Lenhinger, 
1979) .·, ',, '.. . . . ·. . . . 

. if:i grupo .de plantas .crasulacean Acid·Metabolism :(CAM), tienen· .. · 
.' Ú·n: camino: fotosintético si~ila~ a :ambos: gr_upo.s';._~.Efi"~·aúseiicia. ·de luz·· 
se~._,c6i:i1portaÍ'J:.,c0mo plantas: C3, . es.to".~.indic~º: .. qu·.e .. -~di.fra:nt·~· '.la" rioché 
a~ren ,sus_:es_tomas .y fijan el co2, c~n .. áy_Üda -d~_':-1la .... enzimc:i .. ribu~osa-., 
1·;5..;dif.osf~to (RU.DP) y .en·prese.ncic:i:d.e·: luz.··~.ier~an~:sus .e.sto.ma's y .,Se· 
.comportan :~Orno plantas .e,,.·. utiliza~~do· ::·.1a·:·-. :en~i~a--- fosfoenol-

. piruvatiJ-c'arboxilasa .CPEP) o En general, .. soii.-la~_-plarit.a_s cra~ul.áceaS· 
y cactáceas· de. las_ zonas~ _de_sért.i'cas :, ·. ·aga~~.~· azul,· . nopal, piña, 
'orquide~s, .:et'c.'_. '(Somerville Y colabora~or~s.;: 1984). 

·,Ltls ~~léc~las .. -de bióxido d~ é:arbon~'.atÍnosférico ti-ene.'diferen- .' 
tes variedades. isotópicas· 12c 16o,· (98: 46%) , 13c 16o (l. 095%) , 12c 16o 18o· 
(0.195%), 12c 10o 17o .(0.079%). Sin embargo; la reiación de ó 13C'°' " 

·-7.6 _%o··y e!" los últ~tl'!os 22 años, casi no ha cambiado ·en ninguno 
de~los dos. hemisferios •. Este valor se ha obserVado en aire marítimo· 
lejos", de in~l.uencias continentales y -está corregido para eliminar 
el. efect"o de ·1a presencia del N2o que es un componente natural· de"'· 
la ··atmósfera. Es· obvio ·que existan variaciones en el cocientei·de' 
N2o/co, :co.89 ± 0.01 x· io·' en 1978) que excedan un 5%, debido;. a 
cambios·; en la ~estación, latitud ó temporales en los '.cuales es·:· 
necesario: hacer. correcciones signi f ica·ntes por el _ co~te_ni~o -~e· ~20_ -_ 
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(más de .un 0.01 ·%~) .• Valores más. negativos de o13cPD8 . ·han si.do 
Observados. en aire·:continental, siempre y _cuanf'.io ... se e·stá· lejos "de 
zonas industriales •. (Keel'ing, ·et al 19~9, Mook y Jcingsma .. 19.87) •· 

Éii =toda~--~ i-~~:·p1a-nt~s:~· /i·~ae~enci'iente~~~~-~: ae. ~1~: i;~-t~·_:f ~t~s·i·~te- · .- ,· · 
tica que· .. Utilicen; ,~.:exis~e ,-un T _fra~cionamient_o_·.o:aurante, la: fijación . 
fotosintéti<:a ·del·. co, e':'ifa,vor .di;r is6topo'ligero:.del carbonó,( "e¡ , 
por -lo:que ,tienen .un :baJo ·contenido de:carbono"".'13~ (!~e)·' ~on · resP.ecto 
al· co,·.atmosf.érico;•,:• •. ;:.· ,. . ., · :, .. ·· ·:.': · .. 

· E-~~-~ _··:f ~~:~-~ ·i:~:ri:~~,t~~~·~ : -~:~Q~~~ {-~~:~~~~-~ :~:·~~·b·~;·:~-~~ i~~;~~~-~iri·-~c¡~~'~}. ~Ü·~; -~·~-~a~: 
li_zan los·.proc_esos: primarios de .carboxLlac_i.6~'< Para_·: la.s~ plan~as .c3 .. : 
la ·enz~má--R~DP~c~rbox~.~asa pr?d':lC~ :u'n :fr~c'cio~~~ien.ta·:en el ·i.s~topo 
13c_·: del ·o:r~e~ · de--1 "?.'. ._9'00·.·y.;pci~a. _:las .·p~a.ritas:-. e¡, ~;la_·:enzi~~ .PEP-é::az:bo~ ,. 
·xi lasa ·-"e"l :·fracc~·onamiento :. es · men_Or, ~:del:·'. orden·.'f7ie_·. 2 -ª· .s;~: %0::en la 
.fijación :de: COz· at.mo.sf~rico' ... Los estudios real~zados en planta-s; han 
ofr~cido .. :valores "de :la ó13cP 9 c~n _un.·int_erVaio:.de· "'.'22. hasta :-33-·%o, -~ 

. para la~. plan.tas. c3, y· para ~as plantas. e, se 'han- enccintraao· .valores--
en· 6 13cPDa· con un intervalo de -10 a .:.20 l]'oo_. (Bender, Margaret, 1971). 
Figura. J. · 
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6.1 AllALISIS DE BRANDIES. 

· Los brandies y ·vinos varlan ·en sus cara~·terlst.icas, y· ·c.álÍ.'da~ · 
dependiendo de donde (regiones particulares ·de·.cultivo):·y_ cuando. 
han sido producidos (año de cosecha),_ asl como.de .la .variedad·- de 
uvas de las que proceden. · · · · 

El análisis de 13c de los .ai~6h61~s provenientes ·:de la 
fermentación de los carbohidratos; permiten: determinar. :ei.origen de 
las plantas utilizadas·. en .su :~labora~i6nr·:.Ya~·.;~e,a>~~antas: c 3, e, 6 
CAM. ' '- " ... ~'.>:'\:·i _:. __:. __ ,.... · 

Erl .1975, Bricout ,Y·. col~~~~~.~;~~~-~:~."~.b~·¿~:~~·~;~:~:.'..:1~<.i1~c~1 para 
alcohol- ·sintético, alcohol 9e· ·caña .. (ron)~: a·lcoho1 ··de remolacha 
azucarera ·(betabel) ·, · alcohol de·. uva··:_ (vino)'. alcohol 'de manzana y 
alcohol de maiz, los. cua_1e~· se .enCuentr.añf en· la Tab~a· ? : 

Tabla 2. 6"c~. en Alcohol ·pro\ienient• de 'dita'i:entés fuentes. 

origen &"c .. , (%.>) 

sintético 
Francia 
Estados Unidos. 

Rc;m 
No. 1 
No. 2 

Beta bel 
Vino 
Manzana 
Malz 

.· 

-28.0 
-34.0 

-13.0 
·.:·10.1 -
-28.l 
"-24.9 
-25.9 
-ll. 5 •. 

__ _ -'En· 1979, RaÚSC:henbach y .. c01~b0!-8da:r~·S>ObtUvierOÍl úli intervalo 
de 613c .. ,.~para 10 muestras de 'alcohol\siritético de -2!:\. a -32 %.; . 

_para-. 22 .. muestras ·de' alcohol· de. papa·;-~ de /;-25';3 ·a-_,..:27, 8, 'X.; -para 3 
múest_rás ;,de vino -(2 Húngaros •.y· .l-\RumanoJ:;::_de _":"24. 9 a :-26. s· %c ; _ 

.·para 2. muestras de alcohol· de ma'lz"(l' It'al'iáno· y l •Estadounidense), 
de -10. J .~ .Y . -10. a ·._%e_, ·re~p~~ti_~amen'~e;, y·:.' p8~~ una: ~u~stra de 
ahc'?.~º1 de: -~rige, d~ :-2~.9>rcc~ :'.corrob_or,ando:·las _diferencias· de 
ó, e,., entre plantas c3 y .. Ci--

E~ l982, Sirnpkins y Rigby .(en Australi~) midieron la &"e,.:. de 
diferentes most:os,. , as_i . ~amo ~la.· ó~3CPD8 .. de· diferentes beb1das 
alcohólicas. Descritos en• la_s _Tabla.s 3 y_ 4: 
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'Tabla 3 Aniliais de &13c de diferentes moatoa ·-Sustrato fermentable ÓtlcPCI ('i«) Ruta fotosintética . 

Uva -26.0 e, 
Arroz -25.9 e, 
Trigo -25.3 e, 
Papa -24.9 e, 
Cebada -~4.0 e, 
Avena -23.4 e, 
Caila de azúcar -11.s C4 
sorgo -11. 4 e 
Maiz -10.3 e~ 

Tabla 4. Análisis de &13c de diferente• bebidas alcob6licas. 

Tipo de 
aguardiente 

Whisky 
escosés 
Whisky 
escosés 
Whisky 
australiano 
Ginebra 
Bourbon 

Tequila 
Aguardien
tes blancos 
y Vodka 
Brandy 
australiano 
Brandy 
importado 
Brandy de 
ciruela 
Sake 
Starka 

Sustrato 
fermentado 

Haiz, 
cebada 

Cebada. 
Cebada,Kaiz 
sorgo, Trigo 
Maíz. 
Maiz,cente
no,Cebada. 
Agave. 
Me lasas 
(caña de 
azúcar) a. 

Uva. . 
Principal-'. 
mente uVa\~:~; 

Número de 
muestras 

51 

2 

3 
3 

6 
4 

Intervalo de 
613CPD6 (o/u:) 

-17.8 a -12.0 

-24.2 a -22.9 

-24.2 ·ª -i4 ,:¡;,:." 
-10.9 a "io~s; 

~ ... ". . 

-13.8 a .:.12·:.3· 
-12.t. a:,~.10 .a.·· 

. ~13;o\~· ~i\>~4 
',.\;;.,.·;./ i:·::;¡ ,-, 

;~¡;;:ri;~{·J:,E~~~;~;:::~ 
·;::··. '~~- :·; !."' .,. ~,,··~ ,·1 ' 

.(~) 

En este estudio, 'de ·~c~e~~c) a·~~~ va~~r~~ ¡;bt~tiJ.CÍci~·de'•• 513c,09 . 
se puede observar::.:-.·que ::".-alg~nos·:::.de·-.. ·:lc:s.(,. bl:-ané!~_es~:~~importados_':·;.. ~~ .. ~· 
encontraban adu~ t~r.ad.~~s ,.:c~n.~ a l~oJ:iol.;;,de _'?ary.~ :· 9e:).~Z~~~~-/(_ó,~~c~;~ =.\·=\"."'.-
11. 8 'Toc); esto e~·,·que:..las:.des~1l~dos·.de·.·.uva_=p~_d1e~on _ _"ser_.rnezclados· 
co·n aguard~ent~S-· P~.?~~,ryJ~\1:1;~~-;:·_~'F.~.1-.~~-~~ª-~J-,c,·~~::~-.: ~ :-_~ 1 ·::··:·;.:·_;; .... • 

En i9aJ, · MissÉ!1hórn_:~y.:_-~0.1abOra~o~es·;~·::11e·,;~rC»n·-::~-::~abo· .. Un_,~·-, ·· 
estudio en 109 mues_tr~s ~;de:.'..alcoholesfrectifíCadoS~~-de. ·diferentes 
partes del ·mundo· (?0% alemanas.:-.y··otros··-p~is~s-:-~·.e~t;'~P-:?~.~-::_20%· de·· 

,, 
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Norte y·sur América; 10% de Africa y 10% Asiáticas) para determinar 
el origen de la materia prima; asimismo, utilizando los valores de 
6' 13ceoa' poder establecer las diferencias de las rutas fotosintéticas 
de las plantas c 1 y e~; como se describe en la Tabla 5: 

Tabla s • .s"c- d• Alcohol proveniente de diferentes fuentes. 

Sustrato 61lc .. , (%o) Tipo de planta 

Maiz 
Cafla de azúcar 
Madera 
Tapioc.:i (Yuca) 
Centeno 
Trigo 
Uva 
Papa 
Remolacha azucarera-· 
Alcohol sintético 

-10.5 
-12.0 
-23 .2 
-24.3 
-24 .4 
-24.B 
·-26.3 
-26.4 
-25;5 
-28.0. 

.... "., 

c. 
C4 
e, 

·C, 
e, 
e, 
e, 
e, 
e, 

Este est.~d~i:b · ~·~~·:):~-~Í.Ó:i~:.:~~~'.:.~{·~~·~ ~i i~·r~~·c ia·s e~tre los valores 
~e &13cPD8 pei:l1.1_iten} ~levar_.~ ª"-~cabO!/·:t:iri.'_. p~Oceso de discrimina_ci6n 
ef~ctivo, · para las.·º .<:).iferentes ;:fuentes.·. de procedencia de los 
alcoh_oles, _ya· sea· que .su origen sea de p~antas c 3 ó' de plantas c4• 

En l.989, el Dr. Martin ·de EUROFINS' llevó a cabo ·un estudio de 
&13cPOB en etanol obtenido a partir de mostos de uva españoles de 
tres regiones productoras diferentes, proporcionadas por el Dr. 
Rebuelta del Consejo regulador de la denominación Brandy de Jerez 
(ToIDelloso 23 muestras, Badajoz 15 muestras y Jerez 6 muestras), 
tenierido los siguientes resultados, Tabla 6: 

Tabla 6 .s"c provenientes de alcohol de diferentes regiones. ·-Región Ó1]CPOB 613CPOB 6uC;.oe o 
('ilo) ( .... ) (I«) 

;· inferior superior 

Tomel.loso -25.85 -27.50 -24.30 o.s 
Badajoz -25. 20 -27.20 -23.90 1..0 

.Jerez -26.00 -~6.90 -25.50 0.5 

Este estudio, a diferencia dE los anteriores, .. pres"enta 
variaciones naturales significativas de &13c?Da dependiendo· de la 
.región geográfica originaria de las muestras; ya que .las·. mismas no 
presentaban adulteración altjuna. · 
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~n México, la adulterac::i6n ,e.n_ .. B~.andy .(agua~diente_ de uva, 
planta s> se lleva a cabo._con".alcohol proveniente de _la caña de_ 
azúcar {planta C.), por lq_que"es;_fácU determinar· el porciento de 
adulterante adicionado al Bran~Y-;~po( medio _del'· a~álisis ·de.'& 13C~8 ; 
Sin embargo, en Europa el ·adulte_rante:utiliz~do.-en Brandies y Vinos 
es el alcohol proveniente .de·:.la · r.emolac~a ·azu,carera (planta· c3 ) ,_. la· 
cual tiene un valor de &"e,.;" similar/·al _de·•1a uva; Oebido:a este 
problema, de 1986 a 1991\".G;J;";-.Martin:··desarrolló un· método de 
Resonancia Magnética Nuclear·: (NMR) ·."en e1··cual determina· la ·relaci6n 
de deuterio/hidrógeno, ·ya,'sea~:en··.e1.'ml!tilo, .en ·el. metl.leno ·y en el 
total, con lo cual .tienerl~':·"'.üna· · ~iferenciaci6n cuantitativa 
utilizando el análisis de'".variable'. múltiple· para diferenciar. el 
origen del alcohol (uva· ó ·,remol'acha.· azucarera) en la muestra, la 

. cual no se ~uede 18obtene:~z. p~i:-. ·. e1·· métpdo .de espectrometr1a 'de masas 
ya_ sea en &. e, 6. o, .. 60 .. · 
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7.1 RESULTllI>OS Y DISCUSION. 

7.2 REPRODUCIBILIDAD DE PATRONES INTERNACIONALES. 

En esta sección se presenta la precisión y exactitud de los 
análisis isotópicos con un espectrómetro de.masas. Para ello, coao 
primer paso se realizaron las determinaciones de patrones interna
cionales de &13cP06 conocidas, cuyos resultados se encuentran en la 
Tabla 7: 

TABLA 7. Patrones Internacionales. 

PATRONES 
INTERNACIONALES 

SRM 8539 NBS-22 
(Aceite) 
SRM 8540 PEFI 
(Polietileno) 
SRM' 8542 SUCROSE ANU 
" (Sacarosa)' 
•NBS-18 
· (Caco3 carbonatita) 
NBS-19 
( caco3 mármol l 
NBS-20 
(Caco, mármol) 
NBS-21 
(Grafito) 

,s 13cPOa 'ftlll ± a 
Valores cer
tificados por 
el NIST. 

ó13cPOa lié<" ± a 
LAB. IFUNAM 
Valores Expe
riine.ntales. 

-29.73 ± 0.09 -29.72 ± 0.02 

-31.77 = o.os -,31.81 ± 0.02 

~10.~1 ±~0>13 -io:39.± o:o~ 
:· ;,~~" ,.' ¡' 

- 5;04 :::o:'o~. :-:.5.o6 ·± o'._<is 
• ,~;:·. '< ·: • •' 

+ l.9s~'o::a·2:. +'i.:95··± o:os-
'-<::-,.·.',, 

- l.OG .. ±,-0.02: .-:i;·o-4 ±• 0.01 

-'29~·1.o: ±. ·:O;"o3,. '":ÍB'ilo'.± 0 .• 02 
.. ; f .~ ., .... ':.·"' .. 

l.!" P. I: Es la .d1ferenc1a :de .los valores de 6""CP08 
proporcionados por el NIST. menos los valores de 613cPOP 
les obtenidos en el fcibor.atOrio'::';:.'"'". ~Y''./:.,.:>,.,..,. 
N?· Número de muestras· ~,nalizadéis '·en :eL::.laboratorio. 

Dif. No. 
P.I. 

0.01 20 

-0.04 20 

o. 08 20 

-0.02 08 

o.oo 10 

0.02 06 

0.00 05 

cert.i t icac:los 
experimenta-

~'.. 'f . ;: '' :·:~~ 
Los patrones::.i"fltf!t-na:CiO~a~eS';:.,~ N·Bs.~2i·; PEFI, sacarosa ANU y 

NBS-21 se prepararon'.:cuidadosa111~nte .. ~con;. la 'técnica IFUNAM. Cl3. 
ORG. de combust.~6n·! a:.:~OOºc.~ par~,; mues.tr:a~-- organicas, en tubo de 
cuarzo, descrita V en .:"ef. itpéndice':·.II / basada-.en ·la técnica descrita 
por Bou~ton·: Yj~~~~-~·~:o.r.~~?-~~-~. :· :ry, -~·~ª,?,~ ';-'." .:;·:;._, .. .' · 

Los p~t~~;,;,5·.f~t"e'rr1ariió~~1iis.l!ss..::10·, NB-s;;19~ y NBs-,20 al ser 
muestras .d_e:. ca'z:bonat_Os ,' .se _pi-eparar.o.n. co11 ! l~ técnicia .. IFUNAM. ClJ. CA. 
la· cual· se;. erictientr~::.descri ta _detal_lad~n'!ente;"-.:~~ el'.· apéndic~· II, 
basa_~a -~~ry_·, l~_:·.~~.~ni~~ :.~es.cr itc;t .,~,P?~ ... era ~9 i~:.":19?3, ~· _' · · 

oe "·1a, ta~l~ . ._7 _"po~erno~·::as~gµrar. qÜe _'é1 ·esp·e·c'tr'ó~~tro ··de masas 
está -~a librad~· X loS._·r.tét'odOs': de pr.ePar"acf~n,-~de.- ·~as.-:'_muestras· .se· 
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e~cuentran baj·o control estadistico, ya que los valores son 
·precisos y exactos. 

7.J ESTUDIO BSTADISTICO DE LOS LIMITES EXTREMOS 
AGUllJIDlBJITEB DE UVA DUIUUfTB LA VBNDIMIA DE 1984. 

DE 6"c EN .... 
La Norma Oficial Mexicana NOM-V-25-1985 publicada en el Diario 

Oficial de la Federación el 21 de Junio de 1985, establece que el 
valor promedio de 6 13CP08 para aguardientes destilados de alcoholes 
provenientes de uva de origen certificado cultivada en México, es· 
d.e -27 .12 rc, ¡ no obstante, no se hace mención al origen geogr.áf ico 
del aguardiente, variedad de uva del que proviene, ni al intervalO· 
de variación natural de la uva, ni a la desviación estándard de los 
datos utilizados. Los datos .no publicados de las muestras. de 
aguardiente de uva de origen cert~ficado de la vendimia de 1984 
con · 1os que se generó dicha Norma, se muestran en la Tabla S y 
Figura s. · · 

Tabla e. &"c,..1 da aquardiantes puros da uva de la vendimia da 19&4 
con los qua se calculó la Norma NOM-V-25-1985. 

Muestra 

s-1 
s-2 
5-3 
v-1 
V-2 
V-3 
V-4 
V-5 
V,.-6 

· V-7.· . 

·.····~=~'.·< v-'.10 .. :· 
. V-'11· 

v-12 
V-13 
V-'-14· 
V-15 
v-16· 
V-17 
V-18 
V-19 

n = 22 

-26.57 
-26.91 
-27.74 
-27.05 
-27.66 
-26. 84 
-26. 43 
-27. 00 

.·-2a. 22 

.-27.27 
. :·-27; 85 
·-26,14•. 
-26:81' 

: / :-.:.:.21 .. ~ lJ .. 
·:: ::.25 .46. 
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El promedio de veintidos muestras fue de -?7. 12 cy,. con una 
desviación ·estándard ± O. 53 9°'DO, teniendo un intervalo· para 613~8 
de -26.14 %. á -28,22 S'f... · · 

8r.•. 
:ti· 

Histograma de la Vendimia de 1984 
22Muestras 

• = ·27.12 
1 s = -26.59 

2s;. ·26.07 

Ji.s_. =·;~~ 
3s=· .54 i 1 

~ sfl :¡ ! 
1 ~t~rf 11 

1 -1 

1 

01,~ _Jl¡_~!J_, -ª~*' 
< ·28.50 ·28.00 ·27 .so ·27.00 < ·26.50 ·26.00 -25.50 

8''C"* (%o} 



_ como· P?:-ime~. 6~it~ri0 para determinar el porcentaje de: al~ohol 
... d~ uva·. contenido· en _el·.brandy, .se hizo una.curv~·de calibraci6n c~~m 

la: -·cua~: se· obtu~ierorl · 1as_. siguie."ntes. fórrnUla.s': · -

a;- \de·'alco~ol:de' caña añadido= 6.s1io 0 .S 13c..;, - 184.-72 y.
- b) T de alcohol de uva = -6. 8120 • .s 13c,09 - 84. 72 

_para fa~ilitar la certificación de .las muestras por la SECOFI. 

. Posteriormente, se midió la &13cPDll en muestras de aguardiente 
de cafta-de azúcar para observar su variación natural (Tabla 9), ya 
que la curva de calfbración anterior se realizó únicamente con una 

. nuestra de alcohol de caña. 

TABLA '· 61'c de Alcobol proveniente de caña de asúcar. 
Muestra No. (Alcohol de caña) 

(1985) 
(1985) 
(1985) 
(1985) 
(1986) 
(1986) 
(1986) 
(1986) 
(1993 Jalisco) 
(1993 Veracruz) 
(1993 Morelos)-. 

-11. 62 
-11. 9G 
-11.98 
-11.85 
-13 .12 
-13.47 
-13.14 
-13.16 
-12.30 
-12;12 
-12. 90_'. _' 

~., : ··~ 1'~. 56_-:,_l'd<J :: 
·a--·:!: ci.·6·2·:-_('ií.)'-'--•'--

•-- ,-_--- - Para ~e~i¿ar<una; ~JÚ{b¡,' de correlaci6n--¿~~fr;;~r~u~a - 9) 
ent;re •e'l: p'or~ent'a~e· de. agua,rdiente. de ,ca'ña de~,az'úcar~:'ad~~i.onado al 
brandy :)·' ·, l_a."Jó)~c;::Pói\de _ .. __ las·: ,mezclas, se·, ·hi"cieiron·:'cinco,:,·;_s_eries de-~ 
mezclas',·· ~as cuales _fuei:-on' preparadas ,a .partir de ··alcohol.-de uva .y 
al~ohol --de .:~al_i~ ··ca~ ·una :·6 13CP08 conocida; ·los alcoholes presentaban 
el -mismo· grado alcohólico (75°G. L.) • Las mezclas·: fueron -preparadas 
Volumétric1:1mente·. e'.ri las siguientes proporciones:., 75%-25\, sot-50% 
Y- 25%-,75%,:de al_cohol de caña adicionado ·al: alc-ohol de uva; los 
valores: obtenidos· de~ ( 3cPDa para las disti~tas: mezclas se muestran 
en la Tabla_ 10. - - ' 
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TABLA 10, Media y Desviación e11tandar de &13c en diferentes 
aesclas V/V de alcohol de uva-alcohol de caiia. PDO 

100%-0% 75%-25% 50\-50% 25\-75% 0\-100\ 
uva-caña uva-caña uva-caña uva-caña uva-cafta 

s13cPO• e %o) &13c"'' (\'<o) &"e"'' (o/oo) 5 13c,.8 ( %o ¡ 613CPOB ('lbo) 

-27.08 -24 .11 -20.J4 -16.68 -lJ .12 
-27.lJ -24. 08 -20.JS -16.72 -13.47 
-27 .12 -24. 22 -20.Jl -16 .• 75 -13 .14 
-27.09 -24.lJ -20.JJ -16.74 -13 .16 
-27. 07 -2J.J8 -20.02 -16.·66 -13 .12 

.; = -21.10 ;: = -2J.98 X = -20.21 :< = -16.71 9. =-13.20 

(J ± 0.02 (J ± 0.31 (J ± 0,13 a ± 0.03 a ± O.lJ 

TABLA 11 Datos para obtener la ecuación de una línea recta. 

Porcentaje s"c,. e %o) Porcentaje s13cp.8 ( %. ) 
alcohol de % a lco'hol de alcohol de % alcohol. de 
uva-caña uva caña-uva caña 

100%-C''< -27.10 100%-0% -lJ. 20 
75%-25% -23.98 75%-25% -16. 71 · 
50%-50% -20.21 50%-50% -20.27 
25\-75% -16. 7l . 25%-75% -2J.98 
0%-100% -13.20 0%-100% -27 .10 

m -0.14028 m 0.14028 

b ·-1J. ZJ8 b -27;26 

r 0.999J6 ·r 0.99936 

ut.ili~ci~.d·~ .~:1 ~;~.~~edio.,~~e·\·a·~: r~su:itados obtenidos, los cuales 
·se ajustan .. 'a:una linea recta corño·~se·_·observa en la Tabla 11, estas 
ecuaciones puedén ser. Utilizadas·,como curva de calibración (Figura 
·9) pa!:-a determinar el porce~:t,aje.: de 'alcohol de c"aña que se adicione 
al alcohol de uva·ó_ el %."de.alcohol de .uva contenido en. la muestra, 
de ra sig~iente man~r".'_~' ,_ . 

a) 

b) 

de alcohol· de uva: y~ ~lJ.24 + (-0.14028X), donde: 
·alcohol de uva·.= ~1·.129 6 13C - 94.37. 
de alcohol .de caña: y =; -27. 27 ·~ O. l4028x, donde: 
alcohol·de. caña =.7.129 613C + 194.J7. 

Las mezclas . anteriores se pueden utilizar como curva de 
calibraci6ri-para calcular·-e1 .porcentaje·de adulteración, admitiendo 
que ·si la muestra··de brandy tiene una 6 13cp06 = -2G.Si .fi-.c .es 
c~nsid~rado com~ un _brand_y puro de uva. · 
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· ... · '· s·i. e_( valor de .. &Pe a'es más ·P?sitivo se-:-c.orlsidera que el 
·brandy· .se :encuentra adu'lterado, sin tomar. en·· cuenta.· que el 

-.>'intervalo· de·· 6~~'?110a para .. ·aguardientes .puros._ q_e_: uva· es de· -28. 22 a -
26'.14 %o, P.ara la NOM-v.:2s.:19s5"cse utilizó la fórmula anteriormen-· .. 
te "descrita: ' · · - ' 

. ::.~;~;º;s;f ;:;¿;;:.~ºj,'~'.:~;1~¡;f ,;:;:·~:[~·fü ·~'° ~~ .. ; 
Es poÍ- e11~·. qJe.:."P~st~r·i~'rm~n·t-~-:·s·e': hl~'~'.·:~·¡,-_'.,fñ~e~tr~·o-:::·~áS. :·~;pii'~_ 

-de aguard~ente- de uva d~ ,.orig~·n:?.ce_rt~f icado .- p_ara 0 determinar <su. . . 
·intervalo. de variación :nat~ra.l, '.:debido'".ª' qu_e :,la '·f~rm~l-a'· ~tiliz_ada _ : 
por la SECOFI, si se tenla un':brandy,.'con',una·:,·s.1Jc;,¡,9.<,,-'-21 .• ·12'·%o .. eL· · 
resultado era mayor al, 100% en ~.contenido:· de', alcohol': dé:' uva·> (por 
ejemplo un brandy con una 613C?é,8 = -·-2s ~ 22 <rc(;·,_ e~ .. :_i_9~a~: ·~ .. 191 ~?\~de 
alcohol de uva). · · ·· · · · . .-, 

no~• 
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7. 4 lllBTUDIO ESTADISTICO DE LOS LIMITES EXTRllMOS DE 6 13c..,. EN 
AGUARDIENTES DE UVA DURANTE LA VENDIMIA DE 198~. 

Con el objeto de establecer los parámetros estadísticos de la 
producción de aguardiente de uva de origen certificado, se realiz6 
un muestreo de las principaleS regiones productoras de la República 

.Mexicaria. Los resultados y el análisis de ó 13cPOB de la vendimia de 
1986 se encuentran en la Tabla 12 y Figura 10; las principales 
zona~ geográficas de producción de aguardiente de uva se observan 
en la Figura 11. 

Cabe hacer notar que la precisión en la determinación de los 
análisis es de 0.05 ~oc y que cada muestra se analizó por 
triplicado, por lo que cualquier diferencia mayor de 0.1 %a es real 
y .. no debida a errores experimentales en la determinación. 

-Tabla 12. Va lores de 613 Croa para aguardi•?tes puros de la vendimia 
1986 en distintas regiones. 

Tabla 12.1 

Aguascalientes 

JOB 
CAI 
CAB 
SAA 

Promedio 

Tabla 12 .2 

Baja california 

M-V 
VLC 
EHV 
FID 
GAT 
HOR 
ITT 
VLC 
M-A 
2..:A· .. 

• M..:7'. 

0 G.L. 

38° 
38° 
38º 
Jaº 

.s"c;., (%o) ± a 

-26.70 ± 
:..26.86 ·±, 
-26.51 ± 
-26.52 ± .. 
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Tabla 12.3 

Caborca. 

V 
VI 

VII 
VII 
M-1 
M-5 

Promedio 

Tabla 12 .4 

coahuila' 

AGT, 
, TIA 
M-3 

Promedio 

Tabla 12·.5 

H~rmosillo 

AHP 
I-A 
M-2 
M-2, 
M-4 
M-8 
S-F 

Pror:uadio; 

Tabla 12.6 

Zacatecas 

M-1 
M-B 
M-A 
M-B 
RMO 
M-G 

Promedio 

2S 

'°26,88 :!: 0.01'· 
-26.96 :!: 0.06, 
~·26:ss· ::.'o.'02 -,, 
:.:21.10 •:!:' 0.01.: 

' .~'"."27'.23:';; 0.02 
· "· .:-26;9,6· O.OL 



·n 

37 

. 
Promedio 

6 13CPOI ( %. ) 

-27.05 

16 / 

141- '··-·--
. 12 / 

~ 10 / 
z: 
w .. 8 
§ 
ft 6 

Limite Limite 
Inferior superior 

6"c•oa ( %.) 613CPOI ( %. ) 

-28.43 -26.17 

HISTOGRAMA DE LA VENDIMIA DE 1966 
. 37 MUESTRAS 

X= ·27.05 
1 s = ·26.49 

a 
(%0) 

±0.57 

2s = ·25.92 

2.5s ·25.64 

·28.50 ·28.00 ·27.50 ·27.00 ·26.50 ·26.00 ·25.50 
l''C,,,. (%o) 

,._.º 
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7. 5 BllTUDIO EBTADISTICO DB LOS LXMITES EXTRBMOB DB 6 13C,;,. BM 
AGUARDXBNTBB DE UVA DURANTE LAS VENDIMIAS DB 1984 y 1986. ' 

Para comparar los resultados obtenidos (vendimia de 1986), con 
los de la vendimia de 1984, estos se agruparon de diversas formas, 
con el fin de concentrar la informaci6n obtenida. El resumen se 
llev6 a cabo calculando los promedios y la desviaci6n est:indar de 
la siguiente manera:· 

a) Calculando' 'el promedio aritmético de todas las muestras. 
. . 

b).· calculando el promedio aritmético de los promedios de cada 
· regi6n~ · 

. c) calculando. el promedio pesado para la .vendimia de 1986, 
multiplicando el promedio de cada regi6n por el porciento de 
producci6n. de cada zóna. 

TABLA 13. Resultados de las agrupaciones con sus parillletrcs 
esta41aticos. 

n 

Todas las 37 
muestras. 

Promedios 6 
Regionales. 

Promedios 
Regionales G 
Pesados. 

·Promedio 
&13

CPOB (%a) 

-27.05 

-27.08 

. ' - ' . 

:.2°6;99 
.·.:. ;.:,.. 

. : 
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o.57 

o.44 



TABLA 14. Porcentajes de producciones regionales de 1986 utilizados 
para la obtención del prome~io regional pesado. 

Regi6n 

Caborca· 

Aguascalientes y 
Za ca tecas 

Hermosillo 

Coahuila y 
La Laguna 

% de produc
ción de a

guardiente de 
uva en 1986 

21% 

27% 

Promedios 
Re~ionales 

ó 1 c .. 8 (%•) 

-26.95 

-26.78 

Promedio 
Regional 
Pesado. 

(%o) 

-5.66 

-7.231 

· .,-8; 129. 

. ,c4 ._365 

. ·-i;oG7 
:·; 

.-0.542 

· El·_valor promedio de las 37 muestras de este estudió (~end·i~i~ 
de 1986:. ó 13cPDP = -27. 05 %.) . que es igual al valor que .se·~_re.port6:: "en 
la 1':1orma Oficial Mexicana NOM-V-25-1985 para brandies puros :def,uva. 
(vendimia de 1984: &13cPD& = ·-21.12 '7.-.G), refleja -sin '·}.u9ar,:;.:~~.~~~~s. 
que. el valor. promedio de ó 13CPDP de l<;>s brandies :;pr:od_uc_i_~?s.,,.en • 
Méx~co ha . s1do. constante e_n los últ1mos· J años:;.:y-.~.:que::··~s .. ~os .... -
muestreos independientes han sido representa ti vas~ de ··,la·· poblac16n-' 
total. · · · · ·· .. • ., .. .,.· 

· · si se tom~ en cuenta el intervalo natural.de ole~.:~-~~~~~- J~ra 
6 13C~8 encontrados __ en· el·. mUestreo_ de. ~986 de ._,'728 ~ ·~ ?;,_'.a.·;.:~~~-6-;'..~ 7,-;;_'Jl)o:; ~··:s~·: 
puede decir que la·. autentici~ad .º pureza :d~l'.1.00%:.de;-.u11a>muestri'.'.·_,.e_n: 
particular, no puec:Je j.Uzg_arse · utiliza"ndC? s~_lo:.:"cO~o .. ::r·efe~eriC~atun: 
punto de la gráfica reportada en la Norma"OficialcMe.Í<icána,:.NoM'-_V~25 
1985 (100_% pur~: :·6 13cfD8· .= :27·.12'. %d ~.'.:sinO:·qu~·· .. ~s:·,rye~ffa:~ariO}:~OnO~er~·· 
los limites.· estádist1cos para hf\cer: .. eL pt-Oceso",.de{cert·ificación; de. ,' 
autenticidad con ·mayor seguridad (v~_r'.:F'.ig_u~a··1~r:: . <.'. /j: ''.': :.- , .... 

Anáiog~~·e;·nte~ -~·.es.te, ~~·tua·ia·-~~n :~~tr~~::;Pa"_i'Sé~;·se·: i leva·~-a. Cabo :;1a 
cert i f_ic~~ ión :.: ~er : __ or i_gen'·. 'de .. ;.otr~s ~:- Prod.uctos :· n~ t.u~a le~·.-:~edia.nte·,: la . 
. r~lac_ión_ 0 i~otóp~·~·ª: d7 ·-.~~ 3.~pc,,-;·. ·cora.C:> '5.º"-~-~1,:. j_~g~ .. ";~~·· .. r:ia~z.a.~aY·.j_~.9.º-' ~~ · 
n~1:"anja,.: miel:- ~e. ·._abe)_a .. y ':~1-.e ~:\~C::.:·~m~ple ~ '.-.. ~· . .-~.: ._'<: -~.--:··.-~;:":·,:)'·';_· .·.- ·-: . . --· -~·.:'. , : .. :: 

LoS ·:. i inii t~s-:::~eS~~diS~ico·s ;_:·qu.e ~ s~ .: ~btie~'e·~- :·:cie·_:,ia '. distiib~C·iórl 
normal, Se basan ;".en· la ·:pobl~cióri __ totaL.~e· los·. lnuestr~os :de.' 1984: y 
1986, dependiendo,-de_l 1iivel "de co_nf ianz_a. o ._de·. la. pr?babilidad_; q'!e. · 



se quiera tener de ·que una mueStra auténtica, sea.· clasificada como 
tal. 

Debido. a que la adlliteración del brarl.1:iy·:.~e·,.·,·1ie~~- ·a' cabo con 
aguardiente de caña de.a.zúcar;· cuyo.valor,de:_ó.1 ~c~ps':es· m~s.-p~sitivo, 
el limite ·_inferior·. pitra considerar. que un '.:brarydy 'se encuen~ra a 1 
·100% se to~ará de la s13cPDB de ·la mu~str_a -~~s ·n~ga_tiva:,que_·se. halla 
encontrado .. durante el muestreo. (-28. 4J %<) .. •, ·.~: 

.. De ·esta manera, la· probabilidad ·de:·.q~_e:'.U'liá\·InUe~tr·i'l· auténtica 
:.Caiga. dentro de los limites estadistÍCos_·.·: e·S~."ab_lecidos por una 
:desviación estándar (la) de (-27.50 a.-26 .• 67 %o), es del'BJ.J%, lo 

... "é:;itie significa que de seis mi.J.estra's analizadas, ·una. podría ser 
>clasificada erróneamente. Sin embargo, .. si los l1mi tes· estad1sticos 
'se amplian a dos desviaciones estándar (2a) de (-27.91 a -26.26 
r~), ·1a probabilidad aumentarla al 97.73%, lo que significa ·que una 
·de~44 muestras estarla clasificada erróneamente. Sin embargo este 
limite no alcanza a agrupar las mueStras con un contenido.del 100\ 
de uva. Ver Tabla 15 y Figura 12. 

Tabla 15. Probabilidad de error en la clasificaCión de las muestras 
problema, basindose en los niveles de confiansa •Stadísticos. 

Limite Limite Superior de Probabilidad de 
&13CPoe (}u) error. 

;, + la -26.67 BJ.J4% 1 de 6 
9 T 2a -26.26 97. 73% 1 de 44 
;¡ .;. 2.5a -26.06 99.99% 1 de 110 
; + Ja -25.84 99.99\ 1 de 770 

Al. utilizar el criterio estadístico de .2. 5 a a. ambos lados del 
·prOmedio~ s.e incluyen .en; él a·. los lt"mites.e".'tremos.de _6 1~Cpoa·de las_. 
variaciones :naturales~ .. teniendo. un m~rgen de ·segu~idad :-r~zona~le 
para: inclui:c: . er '~rror-.·.a~al1ti_co '"en que ·se puede ··incurrir. al 
realizar._ la .. dete:rminaCión-. e~ -el·. labOrator~o. De,· est~ ·manera,, las, 
mue.stra~. ·~uyl?:· .. valor .d_~::.&~ 3~POB · . .-:esté.'.~ntre los ··.limites. ·_es,~.ª-~1s.t·.i~o.s 
de·-28.12··a·:~26_~-o6:·%o.:·.deben de ;ser. ~onsidera~os _como;'~gua.rdientes 
pur.os; mientras que las·muestraS 'con valores más positiv.os··a·.partir'. 
.~e. una .ó13CP08·= -2_6'.os_\~(,' en __ adelante, ' .. deben .ser--clasifica'C1aS':.coiTio· 
adulteradas. :'... '--,-._· .. ··.'. :'-' :·:._ · ... · :.,;· :/<.·.;/· .. ~-;::·:; 

Sin ~mbargo ,.·- ca~~ :·'t.~-Cer :·' n·otar .. q~~·-~· u'~~ · .. ~·u~~·~r·~·~.-.'d~ ::·br~~~·Y.\:c6ri:· 
una 6 1~C~8- = .. -26. 06.;:,~~ :que .. cumpla: con el· c1(it~rio; e~tadi_s.tlcc~>',· :· pu~de· :· 
correspo.nder · a un~·- a~u 1 ter~.c i6n· :de : -~ 3 • 2 ~ · de··· Ufl _: .a.gu~.z::~lien~~ ·: P!Jr·o_;_de · 

: uva con una 6 13
cPDs = -28;12 'ik. 7on.':a1c;:ohol d!'ccaña/(6~~c,;,é ".°'·'.".12;56 

fcG) .• A esto. se le·,denomina:.limltf:'.!-:de detecc1,ón".y -.estadi.st1camente.,:, 
significa que. con; este .lnétodo· cen:,el,."c"aso :de '.limite infei:-'iot;:f ... 'so.lo ·:" 

·se pueden'·detectar:adulteraciones mayores·al lJ.2%.-.-En· la Figu'ra· 12 
se muestra"" el limite "de· detecc"ión;- .. -



Para mejorar y optimizar el limite de detección se pueden 
seguir dOs caminos: 

a) .i:.as muestras con valores de ó 13CPD1 más positivos al limite 
superior (-26.06 %a) deberán de confirmar su autenticidad con.otro 
tipo de prueba anal1tica (análisis isot6pico de hidr6geno D/H). 

b) Tener un control sistemático de la producci6n de aguardien
te por variedades y por regiones para poder comparar los valores de 
6' 13CPD~ de un aguardiente en particular; con su correspondiente valor 
de & 3cPOfl regiona~ y /ó por la variedad de uva empleada en su 
elaborac16n. En la parte de recomendaciones se propone un estudio 
de la vendimia de cada año para conocer de una manera más confiable 
estas variaciones naturales y poder determinar el criterio de 
variedades y regiones. 

1 

l 

~r 
" ~ 1 

i : ..... 

~--''*"'' 
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7.fl illllJILISIS DE &13c,.. EN AGUARDIENTES DE UVA DURANTE LA VENDIMIA DE 
1987. 

Para comparar los vatores obtenidos en las vendimias de 1984 
y,.1986, se realizó el análisis de ó 11cPO• de la vendimia de 1987, que 
se encuentra en la Tabla 16 y Figura 13. 

como se podrá observar los resultados de 6 13CPDB de los 
·aguardientes de uva producidos en la República Mexicana se han 
mantenido dentro de los limites ya establecidos (NOM-V-25-1985). 

Tabla 1fl. Valores de ~ 13c,.. para aquardientes puros da la vendimia 
1987 en distintas reqiones. 

Tabla 1fl.1 

Región 

Aguascalientes 

Tabla lfl.2 

Región 

Baja california 

Muestra 

01 
02 
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Tabla 16.J 

Región Muestra . 

Cabo rea ·01 

. Tabla 16. 4 

Reqión· 

coahuila 

Tabla 0 16.5 

Reqión 

Hermosillo 

37 

-26~80 
.-28 .• 60 
.,-27. 70 .. 
..:2·6.so··. · 

. /:~~:;:~g. 
··.·~ :~~¿.::~>. 
···>:~~;~;¿ 

-:26;'90 
·." .:.27;05 .. ·. 5. :;¿ :~;~. ·.·· 
/.:;:-26~60 



Tabla 1'.6 

Regi6n 

Zacatecas 

Muestra 

Ol 
02 

'-26.70 
-26. 77. . 

~ =:: -26. 7.4 
a :!: 0;03 

Tabla 16 7 Promedio• 4a a·- 38 . -
n 

38 

Promedio 
s 13c,08 e %< ¡ 

-27.07 

16; ' 
' . 

6~ 
\ 

6~.: 
1 

4i."' 
2" ' : ¡,,. 

Limite Limite 
Inferior Superior 

613cPDe ( 'J"C'C) 613c,., •. (%•) 

-28. 60 -26.00 

Histograma de la Vendimia de 1987 · 
38 Muestras 

X= ·27.07 

a 
(%•) 

±0.69 

~' 

o~!~~"~1-:-~-+~~-'~-"---"l-'---'-'l-'--~...;:J¿,;;""~ · c2s.so · :2s.oo ·27.50 ,·27.00 ·26.50. '·26.00 '·25:50. 

ªUc..~. ('M>Ó) 

JS 

¡· 

! 



7. 7 l\JIJILISIS DE &13c,.8 DE LA UVA AL AGUARDIENTE DUllllHTE LAS 
VENDIMIAS DE 1987 y 1988. 

En los años de 1987·y--l988,· Se·realizaron en el laboratorio de 
isotóp.os estables del _IFUNAM-· lOs-.. síquientes estudios, correspon
di~ntes·. para- determinar--la·. &~ 3C~oa::én:.,:uvas,completas, hoja y tallo 
de la· vid asi como del· aguardiente·' originado 'de las mismas, las 
·cuales provenian de diferentes 'rE!-tji'one·s de'. -la. Repllblica Mexicana 
(Caborca, Hermosillo y Baja· California) •. además de ser de 
diferentes variedades de uva. ("Carignane, 'Thompson, Palomino; Chenin 
Blanc,. French Colombar, cabernet sauvignon, Petite y ·zinfandel); 
situando los resulta dos, en las TablaS 17: · · ' 

Tablas 17. Muestras de Uvas completas, Hoja y ,Ta{l~ de Vid;. y 
Aguardiente en 1987 y 1988. 

Tabla 17.1 Recolecci6n da uvas: 28 de 

Variedad Región 613Cpos (%-o) 
de uva Uva 

Carignane 
Carignane 
Thompson 
Palomino 

Ca barca 
Hermosillo 

Caborca 
Hermosillo 

-24. 81 
-26.23 
-23.56 
-24.69 

ma~o de .19Í17 •' 

-25. 09· 
-25;98 
-25.64·· 
-26. 73 

· · . & "c... (%• ¡ 
Tallo ·de .vid 

¡·, -24.ll 
·~25 .13 

·. -24. 02 
·.·. -27.71 

Tabla 11.2 Aquardiantes elaborados con uvas de la·recolecci6n del 
28 d• aayo de 1997 

Variedad &13c,08 (%e) &"e,., •. <%o> Diferencia 
de Uva mosto Aguardiente (%<) 

carignane -25.57 -27.98 -2.41 
Palomino -25.62 -27.79 -2.17 
Thompson -23. 56 -25.45 -2.89 

Tabla 17.3 Recolección de uvas: 28 de Julio ele 1987. . 
Variedad Regi6n &"e,.,.(%.) &'~e,.,.(%<) &"c,,o¡.· <%o)·.·. 
de uva Uva lloJ a de vid Tallo.de.vid 

Carignane Caborca -24.34 -26.30 -24. 40 .·. 
carignane Hermosillo -26.63 -26.89 :.·.~25,.50 
Thompson caborca -23.16 -26;20 ,-24;1s 
Thompson Hermosillo -26. 01 -25.40 -26~54 

.... 
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Tabla 17.4 Recolacci6n de uvas: Aq~sto de 1988; procedencia Baja 
California 
Variedades de uva &13CPDB (\"«>) &"e e c,;.¡ &13CP~B ('ih) 

Uva. Hoj:oe de vid Tallo de vid 

Che nin Blanc -26. 46 -25. 81 -26.67 
French Colombar -25.85 -28.34 -27 .. 51 
Cabernet Sauvignon -27.72 -27.79 -26.68 
Palomino -23.70 -25.76 -25.10 
Petite -26.48 -28.00 -25.23 
Zinfandel ·-24. 77 -25.43 -24.61 
Cabernet -23.50 -26.87 -25.75 

Tabla 17.S Aquardiantas elaborados con uva y caña de amúcar de la 
racolacción da julio da 1987·. 
Variedad de Uva s"c,,. e%.) 6 13C (?fo) Diferencia 

mosto Agua~~iente (%e) 

Carignane -24.56 -26.41 -1.90 
Thompson -23. 39 -26.36 -2.90 
Caña de azúcar -11. 10 -13.20 -2 .10 

Tabla 17. 6 &"e,,.. del juqo concentrado· de uva al vino y aguardiente 
d• la cosecha de julio de 1987 
Variedad de 613CPOB { 'C<) 6 13CPDB (%o) 
Uva concentrado 

613CPDS ( llil') 
Vino Aguardiente 

70ºB.-OºG. L. 

carignan -23. 77 
Thompson -23.07 

Con los resultados 
siguientes diferencias: 

de 

10°G.L. 

-25.50 
-25.46 

estos-
.... · . ··.'.·· 

92°G. L. 

-27.29 
-26.20 

observamos las 

a) Los resultados .. ·de ia .. s 1.~c~;:,d.ifieren dependiendo de la 
variedad de uva 0 qu~ E:Je_;_~-t~-~ic_~·~:.· ,·.~:.;:.\:'· 

b) Los resultado~ d~ ,Ía .Í 13 ~;~; ú!i.e~e~:~~pend¡end~ de la parte 
anatómica :.de_'.:la:iPl.~.nta .. : en•)~a ··.que .. s.e.:.re.~.l.ice .. la :".determinación . 

,c) .· L~s·~~s~{t;;d~~ ~~ ;Í~<;~3~;;;',·dif iererí'.·depe;;diendci d;; •1a zona 
ge?9ráf,ica~ en· donde :_s'e_'.. s,iembt:E! :-:la·;··v:id .·;: ·.::~ ' ~<: --, 

d) ·. Las·· ~-~~~·:i ~~d!~O~·:~'.,~'~ ·;_::1~·'.'.& ~~2p~¡~·.< n:¿. d 'i f T~'r"~·D·:;.~~ ¡~~-·i ~: i6~ t\vam~:Ílté. 
dependiendO. del· ·año,-~e:)~. ·recolección d~- las·:.mues~r!!iS' '(.v.e'ndimia) ;· :. 
'en, ~u~stras de - la: misma·: varii:?dad de :uvas.·.:· · · · 
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e) Los resultados ñtuestran. que el fraccionamiento isotópico 
ocur~e durante el proceso·. de la fermentación, éste induce un 
empobrecimiento de dproximadaTnente 2.5_.%D. de ·}1c; sin embargo, el 
contenido de 13c de los aguardientes provenient'es de la uva reflejan 
el ciclo fotosintético de la planta.original. 

7.8.ESTUDIO COMPARATIVO DE LOS.RESULTADOS DE &13c..,. EN MUESTRAS DE 
BRAJIDIBS NACIONALES DE 1985 A 1994. 

A partir de ·1995 a 1994.:(Figura 14) se han recopilado los 
resultados de ó 13cPDB de muestras de brandies nacionales, enviados 
por SECOFI (Secretaria de. Comercio y Fomento Industrial) al 
Laboratorio de Espectrometria.de Masas de .Is6topos Estables del 
IFUNAM,· a los cua.les se les realiz6 un estudio comparativo (Figuras 
15 y 16), con el cual se obsery~ la tendencia de dichos productos 
para mejorar su'calidad (en base a la Norma oficial Mexicana NOM-V-
25-1985). . 

En la FiC;Juia :. 15, ... se .. pu~deti observar tres diferentes 
distribuc~on.es,·· las .··cuales c.~rresp~nden a: aguar~ientes de uva, 
aguardientes' de caJia· Y.a'..la~ mezcl~s respectivas, corroborandose en 
_la .Figura 18, :dOnd9 obser.vamcis-,lós',.11mites.superior e inferior, asi 
~~mo. las desv~aCi,o~~s.'·.~-~~á~.~~!7.\que· .R.r~sent~n dichas muestras • 

. · '. :A ·partir ,d~ · :l9-a9}j'., cqn·;)~' ·.· entr.ada. al pais de brandies 
. impor~adOs (~randi~5:·:·:espaftoI:e~,·:·;,..,cuyC?, __ valor d~ 6 13

cPDB tiene un 
intervalo de· -23·;9 ·a ,·-27.5''·,:%;), .considerando que los brandies 
procedentes· de .· .Je.rez ";de!'.:-" ra:·.~~·.fr~ritera - :tenian· Valores de &13CPDB 

cercanos al llmite,supez:io_r~·.~~··.loc,al~zamo~·~n la Figura. 16, una doble 
distribución, .la· ,cua1·· no.' es.'atribuible·::a ·las :muestras de brandies 
nacionales. ·Por: ello,. en· la.NOM-OJ2;..SCFI-199J se hace menci6n a los 
límit~s de & 1 ~cPDB par.a ·.br~.ndi~s .. ' ~Sp~riofes:anteriormente citados . 

. .-• .,. ' .. - , "( . ; •, ,. _-.-. ·,~:·: .«· '."·']._'. ' ' - . • 

En.· la Figu.ra. iG ,?.ade~áÉ(de'.:.'ia·s.5.dOS;:d1~·~r ibuciones anteriormen
te menciona~as~.' .. 1.o.~q1:1~:Lse. de.ctU.ce,. ayu~án.donos .t~mbién con la Figura 
18;. es qu~,~ ~a'·~·ca~.idad~~e:~:1.Jas .... n:i~estr~s~~mejora· ya que los limites 
sUperior -,e -·:_):n·feiior /,,-,: s.e::"r~~ducen:<\:.n6tablemente, así como la 

· ~esv iaC:: ~º."-~~ , ... ~~-~á,~~·~r; ~·.~.U.e,, -~~-~,~-T~-~~,n ~;·~-~.~ ... ·m~_estra~. 
P~r ··Üit_~{~ó,. l~:::~i~·~r~.-~,-l:f ~·o·s·\Jr~-~é-~t~·,·~i.·~anorama comparativo 

de los.,resultados.·anuales en ~os ·an.ál.isis'-de & 3cPDB de .las muestras 
dé br.andy analizadas;' .. · · · '.'. ··· , , 
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Muestreo 1989 

~ 
·27.86 ·27.16 ·::!6.46 ·::!S.75 ·25.05 ·24.35 JillC

1
,
0

a (%o) 

Muestreo 1990 

1----------------·--·-·----------·---·--· -
Muestreo 1991 

20~' ·~ 15"'.liíJ -

.~ 1~:====~ ~ - o ~ '"' ~ ~!'.- ~· ' ~Jl ~ .·~· 

·27.95 °27.25 ·:'6.54 ·2S S4 ·25 1 J ·~4 4:? ·23 71 

ll"c.,,, (%o) 
1----------------· ----·---------~-------1 

Muestreo 1992 

Muestreo 1993-1994 

~~ 
·20 33 ·:$ 80 ·2S 27 ·23.74 ·22 21 S'·'CMIR (%o) 

Figura 16 
44 



140 

120 

100 -.-.-¡ 

1 80 

-Í 'l 
60 

Ef " "f u: . t -¡ 40 -¡ ,. ¡ -¡ -f 
f ~ o -·27.54 ·2S.41 

Muestreo 1985 

(%o) 

Muestreo 1986 

s"c.,,. (%o) 

Muestreo 1987 

Muestreo 1988 

!/.I_ -_ -
> ••• • • • :•: •• ';· .... :},;'.·~:;'···'·.;. 

·23 28 ·21 15 .1902 .1sa9 -14.76 .12.63 -10.so s•·1c,...;(%o) 

Figura 15 
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1. 9 MALIBIB· DE &13c"'" EN MUESTRAS DE BllllNDY DESTILADO. · 

. Para comprObar- si la destilación ocasiona fracciOnamiento 
isotópico; en;:·lc:ts muestras de brandy, se rea liza ron los 'siguientes 
experiritentos :;. · · · 

1.9.1 ÓEsTiilicio'!.DB AGUARDIENTE DE uvA, cllili. Y MEzcL11s. 

A) .se midi'ó ::1~.i1~c,;; de" aguardientes a 3B0 G. L. 

B). _ L'6s ~.:·aqU.aid.fe~te's:; ant"e~ iores se destilaron fraccionad2.menté en 
una:· column·a-.:;vigieáúX ~-::.-·colectándose las fracciones· con_ un contenido 
entre .. ·a1-.~-~~9.~}.:~>>·_y,.'-.s~·-1!1idi6 la _&

13cPDBº 

e¡· EL i;>roi:lucto:;,d~ é¡j, ''se dÚuyÓ .con agua destil,.da ª. 3s•~;L;' ·y se 
re~est'ilaro_n-·•· c~n :_ '·e,1·_·:? mis~o · procedimiento . anter_io~ ;. colectando 
fracci'.orieis:.e __ ~·~-~~::a7792°G.L-~- y-_'sé determinó la & 1~_cPos•. -;_· .. ·:~;; ·. ~ . .-·.-· 

Lós' ·reSu'1.tád'ós; se m~~s~~an a continuación. en ta· T~:b"i8 ··1a: - · 

Tabla. ia,·· 

'&'3cp.¡9 (30) · 
aguardiente 
, Oriéjinal · 

·'-·26.20 
. -24.20· 
-'2l·i50; 

:-26; 50 :· 
·-21 ;·60 
-12.80 
-20:60 
-21.'60: 
-23.BO 
-2s;.10: 

'~24.60 

·.··.'90· 
88 :, 
87~ 

·s's .· ... ·.·.··': ··sr.· · 
·. 88' .• '' 

·~::: > ' 
··'s9 .·. 
'59··· 
:.'s!f. 

&'le •·8 ¡%o¡··.· cóntenfdo':; ··~'.!e,;;,~ <%o) 
', ,:pr:'!mera: .:,> ·''de;ialcohot,:· .:;:segunda .. 
qes,t1lcici6n; · --.~~_0G;L-~''./'.r~ ,e idéstilaci6n 

.:.i6:4o' 
'-,24'.so·"· 

···.-21';60 
.::25;30·· 

:·· -.21·:·so •· 
/.:~~~¡!g~ 
'. ~22:·00" 

./~~~~~g .~\ 
·,,;24;40 

>~<~¡" ( :r,.- .• :. ·.:\:· 

e~~ :.:-.---\~·r.: :::~~-~-~:~~~~\{de;:. !:~~-~-i f _i:~~~:/L .. i,~·'. ;,~;-ai't~~e'.~6{~' ,::;,~~ .. ~r·~. ::·;_; i~s. 
r~su~tad0s' 1 ,d~/, :S":3

cPD8 ·.· .. d~l .: b~andy ;, como .. ;_pi0ducto ¡.: tertjl~~~-_do \Y ·::'el 
.. dest1l"ado¡.del;m1smo, -;se·, lle'{aron ,·a cabo· .. las sig~1ent;e~_»pruebas:-

-; . ,:.'. .. _:-:., .. ___ :-· ..... .. : . · ... :.-~··.··_:·:-~.-"-::'·''·':·.~\'·::):·.-·~·~:.: ... ;·:-.. ... •:'/;. 
a·),. D~t.e~~in,a~i6n ;de.·~ ~ 3cro·9 : .. en ':~r-~nd~es:_c_om_O _ produ_c;::t:~ -~e_rmin~do'.· 

' ' '• • • • ' • • • r - '" • • • •, ' • " • • •• •' ~ '• •• • • ' : <' ·;·~ • < ,, -. ' 't ¡' ' ' •' O' •' : ' -, ' : • 

b): -0~t-~l:-~'ir\'~ci6;\: d~·- ~ 13Cp0~· eri·'.'c:J'~s.t'i._iá:d·C?·~:}éte-: .. J?r~fl~i~~-::~:-_:'·.'.. .. .. , 
(destilación fraccionada util1zando ·.c~lumn.a ,vigre~Ux) ·';Tabla· 1.9: 



.·Tabla 19. 

No. de 
muestra 

l 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

,.10 

Por último, P~ra corii·p~ra·~ ·.i~S··~· di·f~"i~ii\::tá·~~d!i ~~~~.~~.~·te~~·i.rlac"i:o..: 
. nes ··de &13cp08 entre· las. partes ·:·~d~: un .·.·<;J.est.iléldo_::.Ct;:,~b.ezci~·.1:p:ue~po· .Y. 
cola). y. un des ti-lado completo,. ·_se·· llevo. '.;~<cá.bo :el .. ~· an.ális~s·rde.·:.una 
muestra (100 ml. = 100%), . la'·.cual.', .. se'. destiló-ipcii::~:medio:.:de ,·dcis. 
~para tos diferentes: ·' - · '. .. : · · .... «_·, ·;r: ,.~_::_. · ... ;·:·!.¡¡.:~?~~.:::·.· :::(:~;;\::i·ti})(-~~f~~~--:/.:'. • . .:.i.· _·! .~~·~<:_ . ..'/~ .. -~> 

l. DestilacÍ.Ón f~~~~-Í'~~·~-.d~~ con columna Vigreux (4o·:cm;··de · 
longitud) .24/40. · · .,., .. , ''" .. -" . --,;_·,~::..''/' _,,, ... 

. . -~_-· . :; · ... ·: ,· :--~: ~ ~ _,·_ .·-:.:::-: ·'.' --~: ~-~~ _'. ·.:,:~ .. -:~·_:;·:_ ">.~::· '. :-:: ·.-.:.: ~--:· ... :.~"·:·: ;·.;:: :':: ·, .·· .. ·_; :· .. 
_ A. Re.colectando'_ las" :partes·- del :,,destilado:,:-:_ Cabeza'·:::( ?%/Vf; 

cuerpo (28%/V) y Cola:: ( 5%/,V) '.".::·; - """: .,, ,··. :·)_'· , : .} _.,,,.r,: ,; .. _:· "" . 

. . ª. Re~ole~ta,ngo ;f1, 1~~itlt~;?: C:~~f~f3:~º'.;,iitf f..'Ó.:'ú!\,/(t;,r<.·' .. 
2) o·estilaci6n '•-fraccionada:·· con -.,_coll1mna·'::-QFT,;,·:c 19:\:cm. '.: 

: longitud) ;19/22 ;~ ., ·; :<'.:.: -,,. ,_,· ·-· >,;--,::,_ ',::\"'.:;:·' \<:_'}'t:_'.;~;\'· '";-. -
. c .. R·ec::bl~·~~~ri~o::::,_::1~-~f p~-'r~~~ ~d~1·<d·~:~t·iiád~·-: cáb~'za 

Cuerpo: (28%/V) ·:·y. cola.•(5_%/V); .<·::' .. ,e"'· · ,_;, · 
' - ..... · ' .\-. '. ; .. .,... . ;-·.; . . .. ;\.',.-~--

;í sin 'de'stÚ~r c'~~~~dy como 'prÓdú;,t~''te;:.niin~'dc>)': ,·, ,•,,. 
·-·.o. · .oeterminclción ·de :.·.la &~3cpoé ·. (%e)· .de: ·la·.· mu·e.stra. coiriercial 

Brandy aLJBt/V. :- · · · ., · ' · · ·---" " 
' ' ' 

, Estos -~náli~i~· s'e ·realiZ·aron Por_ d~plf~,a~~·-; ,ios_-re~·~itádo~ se_ 
encuentran en la ·Tabla. 20 ~ · 

4 8. 



Tabla 20. 

Cabeza 
( 5%) 

sac G~L. 

Cuerpo 
(28%). 

.78"'.85~ 
· G;L •. '. 

Destilado 
'completo 

(36\) 
84'G.L. 

-26.32 
.. "'.26 .• 38 

...•. :· ;~~a~e~¿¡~ª~- el ;~~~i~ ~eia d;,'s~il~~l;n-'.e~ i~'d'eter'mina'é'16n 
·'de' ''la' ''& 13c -.: "tse: real'.i:zaron. los '•siguientes: anlilisls /de .:variancia 
· .CT~b1~:·: 2.i>~~8,,~~·nti~ :·~:·:·:': ~::: ·::·:\t·:/ "<., ::~/<--~/ ,:. ~~·r.~··=; ·. :·.:,~;·;· .~;;~<t;f/~·:·~~~~/·~!.¡~··::;~···~_ii.:';·J~·::<. ·.:·_ 

· ,.'..~¡~~~:~*1ifl~~\YJJt;D:f ·Jº,'.~;r~y¡~{]:~1~t::2: 
columnas . (Vigreux' y',QFT)>t·.-el- de'stilado, compléto·: ( 36%), ,'._utilizando 
colu~ria';'. _d_~ ·.'Y~9r.e~,x ;-.:: ,_-,. ;:'.":-· . ~· ·\, .: '.. · · · :·.,_':_!:··º,:'-·· >'.;:· '.: ....... 
. ·. ··:·3)L~ &13b,0;. ·d; lo~<c.;erpcis é2a.%) .·-dé. los destilados'de .ambas 
columnas '(Vigreux, y: QFT) ,':el déstilado. completo '(3'6%l'°""tili,z'ando 
~~!~~~!r.de Vigreux,. y . la muestra.: comercial .,(B_ran.d(· 3.8%) sin 
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Tabla 21. An6lisis da Variancia. 

Tabla 21.1. cuerpo de Columna Viqreux y cuerpo de Columna QFT. 
Fuente de Grados de Suma de Cuadrado F 

Variación. Libertad. cuadrados. medio. 

Columna. 1 0.0006 0.0006 0.1466 

Error. 6 0.0251 0.0042 

Total. 7 0.0257 
-Fqos 5.99 . · . ·· · 

Hipótesis nula: ó~ 3c?Os (Cue:rpo. ColUmna Vigreu';<) =· .,s~~C:oe .:.(C?ueipo 
Columna QFT) • .. . · . .: »: ·. .· .· · : .: ·. ·.,;. ·: .• .; .. · . 
HiP,ótesis Alterna: 6 13 C~Da ·. (~uérp_o: .Cc:>l.Um1i'~ }l:i_9r:e.u~) · ~. ó, cP0·9 . (Cuerpo· 
Columna ·QFT) . . . :· ... · · · · · · · · · 
Nivel de··Sfgnifiéancia: Q·'=:o~os- ... ·. ~>~·.· ·:.lJ'.;;!:·.> 

!'~~sto que el valor o·~te~ldo pa~a f ;~~ ~:~~~~~ d·.;:5;•99/ que 
cor:responde al valor de F0 05 · .. co~ 1::;y:. 6:·.gr~dosf:.d·e.'.~·-~ib·e~t~d;·:.,~.la 
hipót~sis nula no puede rechitzarse'c~n-_un_:ni~-e~:,~e('sig~ifi,cancia·_de 
o.os. concluirnos que el valor de, 6.~3pm8~·.parC:'_ .. '.·e_~··:_.~ue:rP?.'d_é~_:.'deSti~.itdo 
en columna Vigreux y el cuerpo.· del~desti,la<le"~·en '.C.f?l:Umn·a :'QFT_ ~tienen 
resultados consistentes, · , .,. :- :.';- />.-~( ~ ,} ,·,~~: .. \{-::'~:~:.::~~,~~ . .,.:<>··· .. 
Tabla 21. 2. cuerpos de ambas columnas; (;f~reüic~y~QF;'¡(i;f~~:atilado 
completo columna Vi reux. - :::··'"';_ .. ~:::. -.. -.~i"?::;:.·_.:',::··-.;~':,::·1.'.·~,:.-fA,':.-: ..... 1:·'.;: ·// '· 

Fuente de 
Variación. 

Destilados. 

Error. 

Total. 

Grados de 
Libertad. 

9 

11 

tt'l$ó~e!i.!6 nula: 6 11c..;; ;'c. c.·~~~·.P~!:··.~;;i.·~.;~ª.·;¿vi .. ~.·.i~~~). >.· .. ·····613~.i~ ;éc~e~~{•· 
Columna QFT) = 6"c•oa·{Destilado"·completo) .• ';;: \>"••;;' .. · .. < ··';;::{<•,,:.·.,;::::-.,.;:. 
Hipótesis Al terna:. 6 1.~c~~a·c.·ccuerpo' colllmria: v igreúºxf:; "'· 6 .. · c,08 ' (Cuerpo·. 
cc;ilumna QF'!"l "'/'c .. á·(Des.tilado:complet.());-.,,,. ..• · . .- .;··.;: 

Nivel de. S1gni~~~ª·"~·~;:}~.;.~/.7~.~.~,·-~.~-'··: ... :·.:· .\>. -: .. :-~-· '· ., ;·; .. : ·:·-~:.··, '\~'·'· 
·PUestO. que> el_ va~Or:·;·_obt_enictO;.-·p~r~:;::r-~:n~;.:ex·c_ede;0.de~:,~ .-26 ~_>_que:· 

correspc:'~de a~ ,; valor:_:: ~e,,~ FO::OS'.cCo~,:.'. 2 ~ J y~ ,_9,'·<9rad.os .. ;._d~~ ~, .l ib~r~ad,-,-- :. la · 
hipótesis nula .no· puede-.rechazarse· con un n1v.el•.de s1qnif icanc1a de 
O. 05: .co~C?luimo,S '-qu~ .. · ~.l.(.:.va~or(;'de_·-.;ó~_3Cp08',~., para_.; y'.. los.: ·._Cue.rpos,. del, 
destilado en. Columnas ;Vigreu>e y· Columna. QFT.:.y. el -dest1 lado. completo 
en colu~na ·yi.gr~u~, ... t,ienen :réSul_t-~dos:~Cory~i.s,ten_:t;:eS'¡ ~- ·, :, . 



Tabla 21.3. cuerpos de ambas colWlnas (Vigreux y QF'l'), Daatilado 
Co•plato ColUllna Vigreux y Muestra Coaercial (Brandy 38%). 

Fuente de Grados de suma de Cuadrado F 
variación. Libertad. cuadrados. medio. 

Muestras. 3 o .1064 0.0355 13.83 

Error. 12 0,0308 0.0026 

Total. 15 0.1372 
= 3.49 

tt'l:~'!>tesis nula: ó 13C (Cuerpo Columna Vigreux) = ó13CP08 (CUerpo 
Columna QFT) ó1Jl'd'POB (Destilado Completo) = ó 13cPO~ (Muestra 
comercial). 
Hipótesis Alterna: &13cPD8 (Cuerpo columna Vigreux) 
Columna QFT) >' ó13c.09 .(Destilado, completo) ;>< 
Comercial) • ,· . :. : ,.e •·. ·! ·. · · · 

Nivel de significanciai ª.~:·o;~s .. ·''" ,, 

;>< .s•3cP01 (Cuerpo 
&13c,,8 (Muestra 

Puesto que · ~1:'.,:·.~a1C>i:.:J~bte'~id~;; .. '.p·~·~a F excede de J. 49, que 
corresponde al·. va1o'r,:'.·de'/:Fri'.ó5".co~.:'3J'y · 12. gr~dos de libertad, la 
hipótesis nula"se.rechaza•con:,:un•n1vel·.de s1gnificancia de o.os. 
Concluimos· q~.e.·.e1:'Y~1o'r'- .. d~ '.'ó}~.CPóti'.°P~~a;_' l~s cuerpos del destilado en 
ambas columnas •(Vigreux YXQFT).,"e1:·.destilado completo en columna 
Vigreux y l.~ ·.mu_~.s~t:~Jcfg~~-~g~a.l.::.~o ,-~iery_en _ resul~ados consistentes. 

Por lo 'cual .'p~de·~~~· 6o';;é;'1ÜÍ.~ ~q~~' el anlil is is isotópico de 
613c~ se debe -hacer:,'en;;_m.U_e~t~aS::.'_deS,t.i.ladas _con un contenido mayor 
a 80 G, L. por. las. siguientes., i::~zo.ne.s·:., . 

a) Se deb;, reaÚia~·~l'anáÚ~l~;'.isotópico del aguardiente sin 
tomar en cuenta·, el.-'Cc:i~amel~,. que.'~se~:·1e: a9i:-e9a al Brandy para darle 
color el cua~: pi-o_v,ieit_e::·ge ,~una . .'P.lanta:··. _c4 · _como lo es el az1lcar de 
caña. · · '··· • · ·.-.:. ·· -··, •:;,. ..... - · · 

b) P~ra i¿.;m~ust:l,~n de 'muestra~ ~~~ ~n contenido de alcohol 
de 38°G.L'. í: se._re_quiere:mayor. c_antida~ d~-mues~ra .. y p~r lo ~anta se 
requi~~e qt_ie.'.}os.·--,~~bos.·::.d~. comb~~.:ti.~n ~-.teng~-~~: m~y:~r .. c_apacidad .- · 

c) Cuaildo :' fas muestras no sé , encue.ntran: destiladas ·. (ya sea 
utilizando .el· cuer~o del· des.tilado ó ·el'.destilado,.completo) ,: el 
res.ul tado de .. ·.1a . ~ 1;Cro& ~e .. las· muestras. _de '..b~'anc:ti~s'!:.Se ;~al t.el".ª{'.·y:~ la .. 
muestr.a -puede· no. cumplir con lo· estab~ecid_o ·,~entrc:>,de:"·l'a:_·norma~"de.:· 
calidad. para ·.brandies (NOM-V-25-1985). · · ·· ,. · , " ,, · 

.· . .d) La dit'erencia en· los ~-e~-~¡~~~~S d~-.:·~<~~-~-~~~~:_"-~--~i~Í·~·~n~~ 
diferentes columnas de rectificació.n'¡ .. no es ·s.ignific~t:iv~., .. _· 
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8.1 CONCLUSIONES. 

El análisis isot6p(co · de.'..:.& 13cro8 -es adecuado ·como método de 
control de calidad en· México, para los productos. alcohólicos 
derivados de la uva, ya que puede determinarse en. la mayoria de los 
casos el origen de las adulteraciones de los mismos (diferencias 
entre plantas c3.· Y: C

4
).• '· . . . . 

Las muestras'. de;ti~and~ 'c~n una 611c,08 más positlvo a -26. 06 %. 
tienen mayor proba.bilidad.'.:de; encontrarse adulteradas con·· más ,del 
13.3% de alcohol de·caña;;por·lo.que para asegurar la.calidad de su 
origen se ··debe reaHzár; .. otra: prueba an.alitica (análisis.· isotópico . 
de hidrógeno:· D/Hl;éc>.esta.\·prueba :·se debe realizar ... en .cbrandies 
eui::opeos. deb.ido·-:.a:.:,qti~·j,res~ntan una ó 13Cpoa más positiva·, a.-.:.-26,;06 
(Brandies de Jerez: de'·la.' Frontera) , además cabe hacer. notar ·q\le. la 
adul~erac'ión de~los)bi::"ll;ndie.s"en .Europa, se lleva a cabo con:a.1c·ahol _-. 
de remolach.a ª~.u.~ar~r.~ ;Jpl~nta c3) ; . < / • ·. ::\; ;. 

El. ai1álisis · ¡s·~t6,~ié:o de ,sUc,
08 

en .muest~as .:.;d~ .,-,'bran~i~s 
nacionales,•:•desde.:1985;:::·aiio· en que se aplicó• la: Norma;. Oficial:: 
Mexicana· NOM.-V.~25-1985·,: a fa: fecha. ha contribuido: a 'que de·saparezca :.' 
la~ adul.te~aci~_ri::~¡;·,: ~o_s·:·m'i_~l!'~s.-:co~ ·~lcohol' prov~ni~rl~~-~·~~;'.~a'.céli.ici "de 

azucar. (~~~:~~~~::;:;;~>0~\:r< ': ......•.•... ;.··.;c./:,(;¡'.!'.'.d/·Ú:.>:i<·> 
" :, El-· anál.is.~.s.-·. ~~9tópi.co:.-,~~-. .;_&~~Cpó8 .:se .-. .d.~,b_e,-· ~ea.li~~-r::; .en.:.m~~s-~ras,. -

destiladas ·con._u~ _; conte1:u.do_;_mayor,_:a _ BOºG. ~~ ,._,xdeb~do_:.a·::,~~e::.'_~~::no_:·.ser _ 
·.as!' ·:po~.emo~' .. ~ eiic·or:itrar.-(re'sul ~a_d6s_-::: fe1:lSo'.3:?.nec]a~i v.os r-.:~ CtuE!:.- -'-~~~den ~ 
deberse:~ . .: a:l/_; ~dulco~arite:~} qti~ ·:·~;·Pl:'.O:Vi'ene.'-~:;de:/~ un~)-~ P~ª~-~a::'.·-··_.c4 ·.·.~que 
generalme~_te ~s .. de~ azúca_r-_ de. cara¡ .. a~~má~_-_.. de: que.:en: e:l:'.· PI"._oces_o de 
cotñbusti6n 'sé_· ~':!~e~i ta ·~una ;m_aYo~-'':~~tidad~d~t~Ue~tra ::Y; PC?r,:..i_o~:-:tant'c> ~ :· 

.·se: rec¡u~-:rei9.~~·lps1tubos;.dr.i co~~u~!'i~n;;,f~~g~11;1~!'.ª'~.~~i5i.T~·~ªc~.~.~~·· 
.. ··.¡···.. i::;,:•:,.)rectÚiéa~i~'n., (destilaci6~ , fra'ccionad~) :::::'del .;t~n~Í. .· 
provenien~e.':·~,.de.·:·,: .. muest.r~s:,~\~~ ;'. ::~ brB_nc;ty_'."·:: n~ci~.n~ ~'/"/;no ·::·'.,imp~ica · .: . un· -
fracci~nami~n~.'? .: _i_sotóp,ico.:·· ~e· ·:.l~_s::·~i~~Eiif~~ ~x¿f;· ~-;':::·:·.··,; ·:~:.-; >:X.,::?~).~:-'.:i).,:: ':f.<~':'. 

Es'.:'J1~~e·s~~'i'ó'<_~~n·~1n'{J-'a~ .. con·:1á·-~0~1~1a·:ofiéi81\M_ex·~c.an'~\NO~~V~25-
l985 .. :para ·desalentar·· las· :prActicas.·:,fraudúleritas·:.y :1ucrati vas :que. 
implican .el<~eterioro de la· calidad. en·. un producto¡Xen est·e·cas·o·,el 
Brandy. mexic::ano ;·· ' ' - ' · · · , ..... _, · " - · -· ·· ·· ,.· 
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APENDICE I 

I.1 ESPECTROMETRO DE MASAS Pl\RA AN;.LISIS DE ISOTOPOS ESTABLES. 

'El espectrómetro de masas es un aparato diseñado para separar 
moléculas de acuerdo a su relación carga-masa mediante campos 
éléC.tricos y/o magnéticos. 

Un espectr6metro de Usas para anáiisis isotÓpico consiste de 
.·,tres partes principales: · · 

il> Fuente de Iones. En ella las molécu·1as y átomos neutros son 
'convertidos en iones positivos mediante ionización por impacto de 
electrones. 

b). Analizador Maqnitico. La separaci:~~ ~<de ···1as .io~es cte acuerdo a 
sus masas se realiza mediante un campo.'magnético. 

e) Colectoras. Los haces de iones una ·v~.z separados con respecto a 
su masa son medidos con un instrumento capaz de. detectar a bajas 
corrientes como lo es un amplificador·électrico (Espectr6metro de 
masas). (P, Morales, 1970). 

I. 2 D!lSCRIPCION DEL .ESPECTRC;i~TRO . IÍE MASAS Pl\RA ANALISIS DB 
ISOTOPOS ESTABLES. 

. Todos los aná_lisis. iSotó-p'.iCén:(: re~)~z.ád6s · en este. trabajo se 
efectuaron en un . espectr:ó_metro<de .:m~sa_s · 0:omercial ~ .,_ d_iseñad~. por 
Finnigan Mat, mode10:.:.~2sp ,;>·_, ( F,inniga·i:i,; __ op~r~ting. Manual,: 198~),. el 
cual está diseñado , para m!3:dir. las: ab~ndancias i~.otópicas de 
carbono, oxigeno e tiidr69en_o.·' __ ;_;.: · · · · · 

I.2.1 SISTEMA DE VACIO; - , . ·~ ·- - "··· .>. _\_;; . 

Para poder realizar con precisi6Ji,, ex~bl:.'l~~d·Y "i·eprod~ci~lli
dad las medidas- de cualquier .. eSpe:cie: isotópica·~.:~ e.s necescirio· -terier 
la seguridad de que estas »corresponden._<ali_'gas ".:c¡ue':\,.e_\c:quiere' 
analizar, por .lt!. que.es esenctal.:.'_:~_-:·,:: ·r- .. X'''•,'.·;;;<' ---:\·:::,:{".~; ,.__, 

- Reducir.· al· máxi~~ ·la:,'.:_.·~~·~~·!'~~ ".:·<~~-~~·~~'¡;_:~~·--:.~·i~<:~~~~-~·~·:'.:·~e 
ionización_ Para evitar. peit~_rb~c.io~'.~si cau.sadaSjio~· Coli~io·n~s
de los·:iones ·con molécul~~s-:d~~.-gas·.:residu~l~(con.ten~da·s·. ~n:·'.el 
tubo analizador· a. través:. de· su::: trayectoria·. ·'en'_':ei.. .tubo :'de 

-:u::::ar colisiones d~l haz co~ m~~~cufas,de ga1 c~~~do 
. iones cruzan desde_· 1a"cámara de ~o~i,zac~6f!· a la, r~'g~ón: de. 
colectores. 
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-: .. Evitar varlac.i:Ones de p~es.lOJ".I en la . región de ionización 
me"diante \1n· bombeo uniforme. 

Por- ·at~~. p·a~t-e.: p~ra· .cia:~.~·~tizar.'· q~e el: an.álfsis es representa
tivo de .1a_; .. muestra·: es .n'?cesar lo - tener un : sist_ema ~ermético para 
•.v1t.a~·.·1a~~contribuC.1ones. ~9-enera·da_s por: la a.tm6sfera_ exterior 6 .por 
~~s.'r~sid~ar_ que,':p~ede; p_en_etrar.;a" la cámara_,~-~ ionización. y por lo 
tanto· los,,·iones.··form~dos.: sotj~_.'me~idc::'s_. junto ·con la mu~stra. Para 
év~tar ,:1o:s·.;prob~:e_mas.'._g~·nei-~dos·' por:~~ :gas · residUal, el sistema de 
Va_~i~~debe -t.ener~Uria · preSión~aentro' de ·1~·· ·cámara de ionización y en 
el.: t,~_bO· de.·;vue.lp).r!'!;SP~t?.t:i'(amente,. del orden .de- 10'8 mbar . 

. _ , E~;:{~:.:'¡:.j_'g;~~-~_.~·~9·;.;~·5~· ~.Zi~.~tra· un~.esquema de la configuración. del 
siStema:,.de.:.vac'iO·:en>e'l .. especti"ómetro· de masas Finnigan Mat 250, en 
el.:_Cuci_l _:p·a~ci.'ten·~r·. esta" presión se cuenta c·on dos bombas· mecánicas 
qúe···C?Pe.ra~ ~é··pres .. ~·ón·,,atmosférica·a.10·3 mbar, con una.velocidad de 
bombeo:·de.; .. ~:::m3Jh /:-..'~,na. bqmba _iónica con placas. de titanio que opera 
de '.ia_·,3 a>: io·, ;.'mbar~· · un·a,_:· bomba mecáni~a descrita anteriormente 
c!coplada ·.~ .. ~una-.' b~mba-. turbOmolE!cular con' una velocidad ··de: bombt'.!O de 
170 · l/s. que·:oper.a en un intervalo de 10·3 a· 8 X 10'.9 mbar· y una· bomba 
d~_fusora'· opc~onal ·.CJue se."encUer;itra· acoplada eiltre:la· bomba _mecánica 
y :.l¡;o bomba.·':turbómo.lecular ¡¡~ra. análi:'is .de· hi~1:óge.no;, 

. _._: ..... >:PB~á ,_ ~o9'i:-ar "ún .·a1~0 _v:aclÓ. s.e. req~ieÍ'e; S~le'~.~i.O~ar,. .~l ~aterial 
-de'.:~~.o.":S:tru~ción .. del :_:espectr.ó~e~ro::de· .. _ masas, ,,.:~.1;/·,~·~a).: deber.~. tener 
las .:·s~~~.!-~~.t;.~s·.:.c~racter.isticas: · . : .·:·. -' .. ::.;~'.·:· .-_:~;".:. ·.·.:-".· 

:_· ~~~e·n·~~e~'. ~s·~;.u~~Ur_aiment~·-Cerrados: P'ar~, .. ~~¿·;,~~r:~_ft.ir: e.l ·paso 
de ;gá~ :ent;:-e.:. e~:· e~ter.iOr. y~ e~--·'inter i~r .~ -- · .---·' \~·:.;:: · 

_ ~·,-A··~~~ te·mPer~t~ra· d·~·-":1(úJ0é:~·cieb~~·á,'_t~Oer;·~n~· .. :~r·~-~ló.n · d~. vapor 
. muy baji!.:• · · ' · · · · · - • -, .. ; "'•,•• ' , ; ,_ _ · , .. 

~ara pÓC!er - .. o e be· -'.:·~·~r~·::.~~-~~~t'e:nte·-:',; ~· :·.- ~~~·per~t~·~~·~~/:d~~;'.:' 2·.o·oC~•c '/, 
des9as i ~ -~:~.ª~·:·~ . .-~~·~·. :S~P.e.r ~.~~ .~~~, 5.~~~u~.s~.ª~ ... '·.ª i.:'.: ~~e·~~·~·~:" i -¿ 
- N~ deb~ :·:l·¡b~~a~~ ~:~~'~¡d~~~~ ~-:-::·~~~·~~·: :.~~-:,i~~-~~~'·:.o"élUidÓs···o 
disueltos. ' · ·"··" · · 

Í:1rí~. v_e~;,'~-~~i~'f·~~-h-~s ~l·a·~ :-~~n·ei ic·i~'·n~~', ~í~ oP~~~ci Í.ó:~:~~~ i : ... e~~~·~trÓ-
meti;-o · de:.~~~a.~,·;/l~·s.i_cua les :.·deben·: ser: Para e~ sist~ma ·.de~~ intr.óduc.;.· 
ción de.· ~ues~ra~ :~e_ :10·~ ~.rnba~·.·Y la' pre'sión'. .. en.· ~l tubo -~e- vuela· dE!be 
ser del!' .orden'-\ de·. io·B m~a_r.:· sin"· m~~st~a -_y :de' -·"2_:: x.' .1?:!·.,-.~bar -,:·,con 
mue'stra·;' ··.·, 

:::· :,_:'.- .~~;~:;··i:;,:~~:~~'.'~::~·dti~·~~·~~6t~6~~·tr~ de, masas··Fin~i·g~n.Mat··-~5¿··, _.Fi~~,~~ ... 
. 2·, :·-.. los':,lti.atel".i~~es_:'e!l'Pleados so~. de acero inoxidab_le·. para l~ ;c~mara . 
·~e.·'- :ion-ízaci6.n ,> t.ubo ·de vuelo, colectores y·, brida_s. '.\Todas.:., las 

.. · ~nio~e.s_:,,d~~-.1_espe_ctrómetro--de. masas, inclÚyeridl? -. -el_: Sello ,de.': ias 
y~lvulas-)teumá~fcás son de oro de. 24 · K, esto'. es· para .. _tene~' un 

· en~a~bl~_: ~erfecto ·en ~odas las uniones, evitando .'fu.gaS. '-.Y', cerámica 
para los -ª~.ravf!!s~dores·. · · 
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-- ,Evitar· :~ial-iaciones de. presión en la ~eg~ón de ·~i~nización 
mediante un bombeo '.uniforme. 

Por otra p8.r_te pá·ra garantizar-~~~ el ·,~Ílá~iSi~·-e:; r~pr~~~n·ta.":'". 
tivo de la muestra es·;~necesario ·tener un .s1st:ema_,.heimético_ para 
~Vita"r l'as .c~~t1."~.~uciories~ gener~.das: por,.1a· atm6ster~ -e_>cterior .. 6.' por· 
iJas. r~sid~al' que pÚede·:- pei:ietra_r·.:a , la cámara··~~. ionización -y por _l_o_ 
~anta ~oS ."_iones -.:t:ormil:d~s':"-Sori:;_medi<:los junto. :eón:: la. r.iueSti:-a' •:"Para 
~i tar ... ·los .. prob_1_ema_s_:,-genera:d6S.: por._ e1 ·gas -reSidual, el .·si~ten\a··cte vl.-i::io debe tener .. una' presión dentro de la cámara de ionización y en' el. tubo. de' ,vuel<:> .. _r_f>SPE!_cti_vamente del .orden de io·• mbar. . . · .. ;· 

. EJÍ ·_ia':.:Fi'9U'ra : .. 19:,\ Se· muestra un.,_esquema de la conf iguraciión. de"l ·. 
siste~a ._de·:vaclo.~ e~·el''.espectrómetro de masas Finnigan Mat··2so·, en 
el. '?ual ·para-.':.tener: est~· pre.sión se cuenta con dos bo.m~as mecánicas· 
qú.É!; operan· dé'.presión. atmosférica a io·3 mbar, ·con una_ velo.cidad. _d'e. 
bc:tmbeo' ~e· ~I: m~/h,· ·una" bomba iónica con placas de titanio .que·:apera 
de: _10·.3. · a .. ,_-_1~ .. - .··_ m.bar, ·una bomba mecánica descrita ant~riorm_e~te· 
acoPlada~.a. ün~ ·bomba turbomolecular con· una velocidad··de.:bombeO .. d~.;;_, 170-l/s.qué-opera en un intervalo de io·3 a B X io·• mbar.-y::una'J:iomba-.- · 
d_if_usora 'opCional ·que se encue1,1tra acoplada entr·e la b~~ba' meciánica· 
Y,: ~~-.:~-b~,mb_a .. :t~rb_om~l.ecular para aná 1 is is de hidrég~~~ ~> ·' .. <~;~· .!) ' \;:::;--;>.:·~ · 
· ~.·:·>:.,~.P~r~::ró_g·~~r·_ u'.' alto vacio se requiere seleccian·at:·e:r_·::m~t~~·i·ai--! 
':d~~~ cC?nS~ruCci'~n .. d.el ~spectrómetro de masas, e~··· ~.ua_~:-d~.~e~_á··~~~i:'.e~, 

~~s:·i,'~~~·~~f.;~,~~s:. F~_rac~eristicas: . .·. >·\~.'~<:-:.·.~):'.'./{/\~~~tf}/:·~-;~,'.~~:_:::~~::>. 
- . De~eri,. se:i:-. -~structura lmente c~r radoS par~·· nci.'.·permifir':eL paso 

··"de~~~ e~tre el e~terior y el interior... .,~·. ·.,":':::;" -··: ·::-.< 
. -'..: A-:~na''. te~·Peraturá· de 1ooºc ,'deberÍi·'.t~n~·~·~·~:~:~:,\~~~~·~i·ln·;~d'~·~:~a~'6r:~:.--_· -
muy _baja.. ··· \ ;•:<Yi:o< '.i'.•:.:J•: ... ;.~: •. · ·· 
- · __ De.be._._ ser .. re_sistente '·a -te~per.~túras·-._~·~e\.--2.00°c !·?_.·.p~-r~~.-póder::.~ .. ,. 

· .. ··~:;;::~;j:~:i~:ª:u::::::~::sI1:;:f::.~:)r~.~~)~aW~"}·;~1~i~;fº···· .. •·.•, 
- -- . :,~ ';- . :.~· 

una ve_z· s~_tf~f eé-has ._ 1~_s ~'Co1:1f:i ~Cf ón~S :·_de ::c,p_~r~c iór:-i"'.'de i ·:e·sp~c"t·r·ó~--. 
,~etro· de~·m~sas.1 .':las· .. cual.eS .d.eben ser.:· ~Pai~Lel~~-s~ste.mc:-·;:~e ;,ih.tro.d':'c~ 
ción de ... muestras ·de 1o·_z mba.r- y·,~~a'-:pr_esión. 'en eT'..túbo~:~e·- ~uelo::debe, smeures'tdreal.: ~rden.:-~ .. e_. 10:~"· ~bª.-'::· s~!'l·-.:.:~u.~.~-t_r~,.:~'.Y.:'.~·d,;,~ 2_..1 .. :X.-:'.:}0¡7:<~J:>ar.:·. Con.··,, 

. ; (<i. ~~:' • .. • •. • ' . • 

En ,el ·c~~ó ·.del Espectr6m~t~6 élé'in~~~,;.r{~~rJ:~\H~tt:~5&,'/~i~~r,;; 
2,. -los m~te~iales emp~ea_dos son;·d~ :·aCe'ró.·._·inoxi_dab1'e- Pa.ra·.~la'. "Cámar.a 
de" ioriiZaci6n,;. ~ubo .; de' vu_e_l~/.': co.~·ectoies~::.Y;: 'ibr idas.>..:· Todas :·.n~s . 

. uniones del',· espectrómetro .. de ... · masas·;: ,iftclÚyendo:-:·el:::.sello. ,-de." "las'· 
vá.lvulas neumáticas son'. qe- :aro.-.d'e·;··2"(, K, :es~O)::es':·.par·a:.:.ten-er·: un· 
ensamble perfecto en ·todds 1a:s u·nio11es,-· ev~ta~do.:·f~gas:·.:y .~erámfca· 
para ·1os atravesadores·. · ·· ··· · ·- ·· · ·· ' · · · 
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"La presión en el sistema de introducCión automático de· 
mue.straS se evalúa con·· un medidor .de vacio· tipo piranni, y. para 
medir :·el "alto· v.aclo ··.se· cu~nta- con .. Un_ i~n· gauge .. 

I.2;2 SISTEi°m'~EINTRODUc~ION DE GASES. 

La. sustanCi'a·;·á :·ana1i'zar ~S ·co2 en esta~o ga~eoso se .maneja a 
través de~ -~is~ema~.de_·introd:ucción de gases y el análi~is de masas 
se' rnat:leja dent-ro·:·del'.espectrómetro en s.L 

.. -.. ~"c~·~·';~~·~-~-iS.te~8 de .. d.oble introducción de ·gases, cíue·.fa.cil·it~:~.1a· 
comparac·ión~.entre. la. muestra y el estandar, Fi(Jura ·20.· Tiene_ dos ... 
fuel·les· de -,_volumen· vari'able en los cuales la ·presión es .·ajustada: 
independiente' Y. automáticamente entre el patrón de trabajo. Y>la 
m~es~rá. :para· p~odu~ir ·la misma corriente de· iones en el colectc:>r/ de 
ma~~··~á~"abllf!d~n~e (masñ <44> pa.r~ co2, .. 1•2c 1 ~0' 6<?); los dos_ s.ist'en:ias": 
de ··introducción son conectados independientemente a la .. :fuent~_~d~
io'nes· ·por.·medio ·de un capilar de .. o .. 1 mm de diátÍ'letrO: ·1~te~no,:"'}', 
aproximadamente 50 cm de largo para el Finnigan '"Mat· 2so,.'.-.el"Cu.a·1" 
ti e.ne .... ~na constricción cerca del extremo que-· vá a -_:la·. fUente'"::·de ," 
iori~s, provoca'ndo un flujo en el gas, de .visc!=>SO ;. a·.:.:molecular~ ... 
(Nier., A.O•, '1950) para prevenir el -fraccionar.liento' isot6pfco·.del 
:g~s. ~n 'el capilar. Una vez que se ·logra igua.lar ·la .. citnt~d~d.'.de'.·qas·: 
-~qU.~J_erytra al espectrómetro de masas se: ~n.terca~b~a el· gaS~·pro.blerila. 1 • 

·. Y':/el ... :ga's patrórl para obtener la· 6 de .. reporte}. de\ ~-1'.láli~Js.'::~:La>" 
di:firiici6n de & implica la detel".mi~aCión,. ·'.de"-..,. l~s,~·.{·r':'.!racióneS 
i.Sotópicas del estándar y de la muestra, por .. l<? ·.cu.~1-·es:'.'~On.ve~.iente 
analizar el co., de la muestra en las ·mismas ·:con,diciC?n'es·~que :,' e_l~:co{ 
patrón para teñer la precisión que se ·.r~quieré; _.e~~p~~~ ~~lo;,qué:~se 
cuenta con vá.l~ulas neumáticas_ qu.e se . .'en~u.ent:ran::;_en_~-e1.":s·~st-~ma."de 
introducción automático de gases~ operan '-r~p~d~~ent~;~•Y,~'.5:':1·''5.ellO
hace despreciable la contaminación .de' gases~··.::,.:'.'.;./·.;:;_:'.'./· ... :::'·'.:'.:~ : .. - · 

Para poder l.levar a cabo un· ª!láli~i·~ ;satis'f~.c~~r~~.,_á~:· .. ·~~~~,S~ 
se deben considerar los siguientes requer.imie'ntos·: ::-:- · · · ' 

- La intensidad de la corriente· d·~l~::.:-~~:·{,: ,~~¡·~\¡~·~l~~ -:·~~~:~.:.·se~· 
di.rectamente proporcional a la .PreSi_ón.· deL'g·a~.:~e-~·lrl~;_inues~ra. 

- El flujo de gas, y por tanto la i~~e~si~~dc~~} h,;.~;~e ione~; 
debe permanecer constante durante: todo. el-:ariálisis .< 

~, .. 
Todos ·estos requerimientos los puede· lieiiar'. 'éi ,·fi·i:¡ja· m'olecu- · 

lar, si escogemos adecuadamente las presiones. 
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CualZO. 
fuelle de volumen 
variable. 
....x. 20ml. 
min. 2 mi. 

L~vacío . 
· aprox. 150 abar. 

·=_.vacío E approx. 150 •bat. 

SISTEMA DE INTRDDUCCIDN (FINNiGAN MAT 2511) 

Figura 20 
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I.2.3 FUENTE DE IONES. 

La fueiite -, de . ·iones corÚ~iste princ_ipalriiente .en· la cámara de 
ionización ,y. el· sistema_ de.-. lentes para enfocamien~o ·del .J":laz. 

·Por, i_o:q~~-
0

el':gaS·q~e ~~-~~-~se~ _d~t:~r~i~na-r··~nt~a ~ ·_i·a ·~~-~a·ra de 
ionizació~_ v!a ,_un_.'.tubo.":.~,e. ·_cuarzo, __ . en:· ella· el - gas·- es .,parcl_almente. 
transform.ádo'<- e~ ·_,io_nes ·, p~si~ivos'.: __ por ... bombardeo _de . electrones 
producidos.:· por• un• filamento· c"aliente. de -.tungsteno. (cátodo) _.. Figura 
21; ·:La:: r~~~~ción:.· de.~: i~ni_~ación:~ es __ la· siguiente: - · · 

··. / 'co, ;;.~ _; co; • 2e· 
(2) 

La<~o:l"'im~~-ió~- :d~1···haz de electrones es muy importante, se 
tiene ·.urí 0 ellt9 re_ndimiento de iones gracias. a dos barras· magnétic·a.s 
que: s~ ·-en'?~entran ·montadas en la cámara de ioni zaci6n, lo. cual ·se 
lOg~a.me'diante·un·ca~po magnético en paralelo al haz de.electrones, 
pe:r l~~·tánto ·la' tray_ectoria que siguen los electrones es en forma 
heiicoidal ... ~Auínentando de estñ forma la probabilid.:id de ionización 
oe·.1as::_elef'.=trones del haz· ce11tral. · 

·. ' 
La. ene"r:gia de. los electrones, está determinada por la di~er'en

Cia.: de. pot~ncia l. entre el cátodo y la cflmara de ionizac.~ón . es. :.de 
10.0 eV, · la.· emisión se mantiene constante grao.las a un regui'adOr. de 
emisi6~. (BLE) .y es del orden de 2 mi\. · · · ·· · •:.' e .· 

:Pa·ra:.;~¿~e~;. uAa mejor precisión en las medidas ~e .. ~a~'.~:-~el~-ciO-
nes isotóp.ica"s" d~~en cons i.derc"lrse los s igu i~n~es<p~n:t.c::?ª,:. _ .~ .. ,. .. 

-·~ El-.:·haz_ d~ .. .ione~ producido deberá. tener' .. ul"!a:·,<·i~~e-~sidad 
sufici.ente para··~er medido con presic.~ón-.,.·.:.de~'.·'O.~~en:ae··.± .·J._ X 
io·9 Amper~s :P.~r·a. dar ·J~ vOlts. ._::,::" :.'. .. ,-':~;;(,- ,_\~.:,"\> .. _>::',{. ~·-·:>.:'.·.·· .·.:_ 
~ El .:haZ°:·-:ae·:. i,0-nés d~b~·· sé~, es't·~·t;~~:>:·.~,6~~::.:.~,ri~-~~·~i·~~·:~i~e~~·~.·--·a·i 
o .1%: •, .. , . ··-: : >~: ·;; ;,;:/"' . ':.:'< . 

;a~~e~;~~:r~~6~~~~b~j~f~~;i~~e~°.~Jo~~~:~eiih~z~~~r~~d'~ debe'' 

. ;ínLI':a·~~.f e~~O~,~~-·d·~.-'.·.: ~9-~ i.~,~9~.ó·~· ~; ·~l-~ ·: · g ~·.i·~:~ '~~~ i·~~~~:~.:.:: .d~.b~~ '..:~--~·~.·,:.ser. 
- ;··v· •f,'º- :.->' 

-:- No élebk:.-haber·: .. éfecf:o·s·: ~e.··rn:emo.ri~· :ent-~~· ·:muestr~S{.~-U_sc~siyaS·, 
ni .. contamirí.~ciónc=.-pe.rmariente· .eri .el, sistem_a: d8\int'roducción de 
_gases·. : ' "· · ··· · ·.·, · ·- · . ·:.::·:· ... ··..,-: . 

. - ·El : ga~'. .q~(~-. ~~ .-1~tr0cillce_ a 1 ·.·~ iS,Í:ema·, .. Cfé.~-~~-- ··s~~> ·p~·ro ;:_ evi_ta'na·o 
mez.clas. ~. ~-'!~~_ami .. 1:".ªci.~.~e~ .. que .. púe~a.n~.·dai)a~,' ... ~ 1-:·_f~.l~.~~':1~º· .. 

- ·Ei ~úmero d~·· iones _p.ro.ctuéia·os··ciepen·9_e d.é ~a :·~n~rg!u.·cinétiCa 
y de la cor·riente ... ae los_e.fectron~s-~~it:ict':'s P.~-!'.":~1·filamento, 
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por lo ·cual es necesario tleVar· un control ·ae la ·señal emitidA 
(v) para una misma presi6n de un ·gas determinado. 

El -.haz·· d~ ··el~.C~ron·~·s/ d~j~ ··l·~---:-cá·t~a~·~<d~.:::ic:>nizac,iÓn :'.·.-~í-a una· 
re_ndija _op.uest:.~ __ al· ~átodo _en una· tr:ampa:. de electro~~-s~ ·:_ l~. cu_al se 
encuentra. en. un: potencia1,.·: 1iger~me_n~e p6sitiv~_ con ·_respecto a la 
cámara de ionización-. ·· ···· · · ·· · 

Lo-s··- · ia·nes::-~-~Sit_¡-~~5~:.:fO'r~a'.aó'S(,"'é~ ::·1á··_;-Cáin3_r_a ;:d~L_.{·a~·i:Z'ilci~~: ~on -
aceleradt?.S 'y-.-·Colima_dos ;.fU~ra':'~ de,\:lB ·· cáma~~--· i:l_e-, i~niZ~c~ó":. mE7diante 
unas pl'ac~s.-.. ?-~.~-,'-áY.tr_aCc(iót:" :. de .. iODeS ·_>qiie.<óPei:'an.~::'cc:i~.' _un ·.Po~eÍ"lcial 
constante ,·: __ :~on '·V:c:'lor.es~.que· os_c~.la~ ;.el'.'tre::<.los···.3·~ .009 « a_~,1~ ;· o~o-,.vol ts, 

__ dependierdO:.-~el:::ház '.:de: .:·~-~ne·s ;:que/ se·· ·qui~re':, en fo.car, ~.·,1~ · energía·.· 
cinética "adquirida<por--:los · io'nes,:se" pued~:-ccl lC:Ular. cOn •-la sigtliente . 
f órm~l.a ~· ·; __ ··~:;~;- -:···. :· ... ·: ··'·~· ·. ':·''.· .'-·." :· .-._·:,- .·.-.-_ · .. :.·.~ · ;.;;~:'<). ·:;:,'· ·: :'.,~. \.{\'~ /'./.):~~; 

, '>' •'··•• _''.et,·8;·~~;,=_,•~o;iv}ei,.i~g) i• ':'..< , "'' .: .~\> -" -,,.- ... · ·. . 1 c.:, ·~'.:7 º. ·.; ,,·· 

·.'· · Donde/é:·es ·)a-L·C~~g~\··~ié·p·tiiC~":a~~----~on·.·; :g_ene_ral~'e_nte ~-~S} _i·; ·. ~ ·~·s · 
el. p~_tencial~~dEi''acel'ei~.ciión.: en\1o~t!:? ,"·.m_ e_s, la; mas6'.:en:~ra~os:_d~. los 
iones·~ ·,--v~_:sU- .. ve1o:ciCad '.Bn..'cm/seg;-," q, '1ue, e·s l_a -~ cBi:g'a ::eléctrica en 
couro·n\bS. /.>.>;:.<>:,~.-:-::·:)·":.:-.'..'._:"~:/ --··. ·':·.: ~· :··.··. ·. · · :'_·:,."._':.::···: ··. 

: . _De_::-.i_n~edi'~:t,o;'fi1··:-h~Z"'"-de iOnes ·'es,' e.nf0ca_c;io_;· Po~·.': U_~·: Sistema'_ de 
lentes(e_le_'?t~os~áticos ~e· enfo_que _axial del··_haz de e_lectron~s ;·.:cuy".J 
voltaj e:.es_-·va'.r~ablC" etitre 1-·. 6 y 9. 6 Kv.-·.y:-.es. menor.,·_~l1, _d_e _·, 1~ .'cá~ara 
de·:.ic:>ni~ación';,\~Una;. vezi enfoc6do el ha·z Pasa .. par:.'itna.-.i:-'endija ·:de 
defini~i_ón · ai.~~erra: __ por. IDedio de la cual· es· colimado 'paSando por un 
s~ste~~ ·_qe. ·1.entes .. ~elec_trostáticos de. enfoque·. vert_ical del -.haz-· de 
ioneS~"-TOdosc ellas·0.se controlan .eri· el sistema:' e'lec::tr.os~ático de 
lent~s de la u~üdad .. BLU d~l espectrómetro de' masas Finnigan Mat 
250;' 
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Trampa d . 
10. o;·. :~ectrOnes 

Rendij.a -d · 
a tierra. e_ definición 



I.2.4 ANALIZADOR KAGNETICO (Finnigan Hat 250) • 

. Está constituido por un. sector de campO mat]nétiCo qon · una 
configuraci6n .. de. goº y ·:un radio. central de 23 cm, Figura. 22, 
generado por un ·imán 'permanente de 0.325 Tesla (3250 Gauss). cuando 
el ha·z de iories deja la fuente de ·iones tiene O. 5 mm de. ancho y 4mm 
de alto, los .. iones son acelerados a, una energía aproximada de 10 
KeV, y·. son. proy.ect-ados con un ángulo de 26.5° en el sector 
magn.ético _de. 90°, del ·.:_cual ~mergen con este mismo ángulo. Este 
arreglo de campo_ magnético se conoce como de doble dispersión 
porque·. produce_ s~paración;_ae entrada de 23 cm. de radio entre dos 
masas consecutivas equivalente-a un Sistema convencional de entrada 
normal:··con ·uri,a"tra"yectol:ia de iones_ con un radio de curvatura de 4 6 
cm. · ·- · . - -' ... -· .: 

>:Ló.s -~i~~-~s~~-_f-~·f.m~ac.i~ 'en l~ '-cá.mara de ionización viaj~n a 'través 
de una''.regió~ .~qu~_potenci.al;.'desde la fuente de iones hasta llegar 
al ca~Po magné~_ico,, )::u__y"as· fronteras _forman 26. 5° con la trayectoria 
del· haz~ .. ~n:·_-el:; sectc;>"r :,ma.g-nét ice aparece entonces una fuerza sobre 
los iones:.llarnada~: ~e L~rentz.::- La ·cual es determinada _por: ,., 
si -~· es~~··". en .. -;~-~~:~~::,~,_-.. ~Onde :· q _es la carga, v la velocidcid y ·a 

0

la 
inter:isidad d~1 ·:.ca~po ·magnético· y por ser un sistema en equilibrio 
dinámlco;: :1a: magnitud cte· ésta se encuentra equilibrada con· .. ·la 
fuerza"c~ritrlfuga"_'pOr'· .lo 'que los iones describen una.·trayec.toria 
circular.de r.adio:r, dada e"n cm, que dependerá directarnenti:!·cte la 
masa de l~s ·paI""~i.cUlaS. · · 

mv 2 

r 
lOqvB 

mv • 10 qB1· 
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En donde K es una constante que dep7_n9.en.~~ a.el e~pectrómetro. 

CombinaÍldo, la'S ecuacione~ :1 .Y. 6 ·tenemos:: 

ioo s 2~-;q •· 
.. 2V · 10'.. 

m 

·. . '> .. '> ... : .. _... .·. ... :·: :·' . -
'"' 

si~n~o:é~~a,}a ~~~~~ú;~'que ~obier~;, el movimiento de los 
iones deJ'.'l~ro~del _Campo .inaghéti.co,·. la· cuar.en unidades convenciona
les queda· de ·1a·· siguiente f.orma :_ 

6 

143 .9s .,mv · 
B 

(9) 

(10) 

donde: m.es la.riiasa del ión, en unidades de masa.atómica; B', es la 
intensidad del· ·campo magnético, en gauss; -.. r,-~ es ·,~1-.:'"t:adio· -de
c;:urvatura de la trayectoria, en centímetros ·Y.·.~_.:·.e~·-·.~a.' energi~. del 
~lectrón,. en· electrón-volts. · · · '· · · 

La ~elación matemática entre el voltaje ·y_·-_;Í~ -~~-$;/;: __ ,:~f~v·~~P~r~·· 
. calcular: la"::relaci6n entre las masas, de es~a .· f0i~B. - po~É?m~S-.'._sab_e!r 
·a ... di.ferentes voltajes que masas aparecen .. en .eF;;Col~cto~ ;-::es~o es .. ' 
muy- _út_il .cuando ·se hace un barrido de.-_ for:ldo: p~r~-:-, 'd_eter~inar· ·:.si 
tenemos. cor:itaminación por gas - resid~al.,'.;. -~~e~d~->_el ·.'.._radio. de 
c_urvatura y. ·1a intensidad del campo magn_ético:·co~stant~s,· utiliza
mos ,la siguiente ecuación para predecir. alguna.s.· .. _rriasa's. · 

(11) 
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En· la Tabla: 22 podemos observar un ~jemplo de un barrido 
experimental que se realizó: con el triple e.o lector en la·-. posición 
III, con ·3qo mv de sensibilidad y· 10·8 mbar·de.-presi6n .en el tubo 
de vuelo. · , -· 

Tabla 22. 

Voltaje Masa Posibilidad Cie te~e~: 
10300 28· 

9899 29 

9560 30 

8971 32 

6526 44. 

6367 45 . 

6117 46 
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Sector Magnélicn y Tubo dr. Vuelo 
del Espcclrómetro de Mnsos. 

Figuru 22 
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I.2.S DETECTOR DE IONES. 

La detección cualitativa y cuantitativa de los iones es muy 
importante, ya que el número de iones de cada masa del haz dará una 
señal proporcional a la abundancia isotópica de la especie que se 
desea determinar, la· cual es detectada mediante señales eléctricas 
captadas por aparatos de alta sensibilidad. Para la detección 
simultánea de iones se utiliza un triple colector para medir las 
masas 44, 45 y 4 6 correspondientes a las diferentes especies 
isotópicas del ca , cada uno de. estos colectores neutralizan y 
miden el haz inciaente utilizando cajas de Faraday colocadas en 
regiones previamente calculadas. La interacción de haz incidente 
con las cajas de Faraday es bastante compleja y puede provocar la 
salida de electrones secundarios provenientes de la superficie 
metálica, debida al impacto de los iones que poseen una alta 
energía. · 

Para evitar ·1a alteración de la corriente por cada especie 
isotópica, se coloca un electrodo con un voltaje negativo, del 
orden de 90. volts, llamado supresor de electrones. Una de las 
forrnas de corregir estos efectos consiste en un buen diseño de las 
cajas de Faraday, como se observa en la Figura 23. 

Debido a la gran separación entre los colectores del sistema 
analizador; la distancia entre los colectores es muy grande 
(aproximadamente 10 mm entre las masas 44 y 45). Esto hace posible 
el diseño de las cajas de Faraday profundas, protegidas en cubos 
con un.integrador secundario de supresión de electrones, con el 
objeto de· .eliminar los efectos antes mencionados asi corno la 
pérdida de señal. 

La señal producida por la corriente de iones, alimenta tres 
rendijas hacia los amplificadores. cada una de ellas es seguida por 
un.convertidor lineal de voltaje a frecuencia, el cual convierte la 
corriente de iones en pulsos. 

Estos pulsos alimentan a un contador durante un tiempo de 
integración preseleccionado. Después de cada intervalo de integra
ción la calculadora HP 9815A almacena los datos y después de un 
determinado número de lecturas en operaciones múltiples; tanto para 
la muestra como para el patrón de trabajo, la calculadora efectúa 
una serie de operaciones y nos proporciona el resultado del 
análisis efectuado. 
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_, ......... 1-···· ........ . 
Placa supersora 
de elechones 
.secundarios. 

Caja de aislamiento 
> térmico y de humedad 
Para Jos amplificadores 

Esquema del arreglo del triple colecto~ de iones·. : 

lt •~m;. "~""'' 
U
- Placa supresora 

, de electrones 
secundarios. 

Fo1ma del Col11ctar 

Figura 2.3 



I.3 CORRECCIONES DE LOS ANALISIB OBTENIDOS. 

En· todos los espectrómetros de masas existen· dos tipos ·de 
fuentes· de.error; por azar, que en la mayor1a de los casos, son 
despr~~i~bles y otros sistemáticos. 

Las fuentes de error sistemáticas las cuales deben identif i
carse, eliminarse, reducirse ó controlarse. 

·Se deben aplicar las correcciones adecuadas en un espectró
métro de masas para el análisis de abundancia isotópica de carbono-
13, oxigeno - 18 ó deuterio, debido a que para poder obtener·. buenos 
resultados estos análisis deben ser precisos, exactos y reproduci
bles. 

A los valores que se obtienen del espectrómetro se le deben 
aplicar varias correcciones pequeñas para poder transformar las 
diferencias relativas entre los voltajes generados por los hace,s. de 
iones de la muestra y un patrón interno a los valores de relaciones 
isotópicas de la muestra contra un patrón internaciona 1. Estas 
correcciones son: 

a) Corrección por efectos de presión. 

b) Corrección por efecto de memoria, impurezas en las· muestras ·f'. 
gas residual y mezcla de gases en válvulas de cambio. 

c) Corrección por cambio de un patrón internncional a un patrón d'e 
trabajo interno. 

d) Corrección por abundancia isotópica o masas parásitas. 

I.3.1 CORRECCION POR POR EFECTOS DE PRESION. 

Para obtener el valor de tS la muestra y el patrón deben tener 
la misma presión. Ya que la señal del cociente de voltaje está 
referido a la abundíln¡_:ia isotópica verdadera. Este efecto se 
controla en el espectrómetro de 111.lsas Finnigan Mat 250, utilizando 
los fuelles de volumen variable, los cuales ajustan automáticamente 
la presión del gas de la muestrn para ser equivalente con el gas 
del patrón. Sin embargo cabe hacer notar que si se introduce una 
muestra muy pequeña, el espectróinetro no podrá ajustar la presión 
y el fuelle corre el riesgo de perforarse de la misma manera el 
valor de ó de la muestra se verá afectado. Por lo que es importante 
medir la presión del gas antes de introducirse al espectrómetro, 
para evitar errores por efecto de presjón, los cuales provocan 
falta de precisión y exactitud en la medida. 

En en caso del finnigan Mat 250 al no poder igualar la presión 
entre el gas muestra y el gas patrón el espectrómetro aborta el 
análisis. En CélSO de reportar un número, este no es adecuado porque 
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el software de la máquin<" no tiene como calcular este efecto 
descrito por Mook y Grates (19'/J), por lo que e~ muy crítico 
controlar las cantidades de gas muestra que se introducen en. ,el 
espectrómetro. 

J:. 3. 2 CORRECCION POR IHPUREZl\S EN EL Gl\S HUESTRl\, GAS RESIDUl\L Y 
POR EFECTO DE HEHORil\. 

Impurezas en las muestras. 

Las impurE>zas en unn muestra de g-:1s que puedan tener un 
componente con una masa.similar ~l co2 contribuyen a la corriente 
de iones causando errores en la i!, entre los prlncipales están: 

a) Trazas de solventes orgánicos utilizados pnra limpiar las 
·válvulas, los cuales pueden ser fitcilmente determinados y evitados 
calentando los frascos contenedores ,1.ntcs de usarlos. Como un 
ejemplo¡ son los fragmentos de ionización que interfieren en el 
espectro de mRsils, como pueden ser: pat·n el éter las masas 
relevantes son de la masR ~24~ a l~ <JO> y de la <40~ a la <44>, 
para el tetraclort1ro de carbon•1 l~ masa '47> (iones cc1•), para la 
acetonct la masa ... 43·. (CH,cr/), prtr.-1 el alcohol li'!. mLJs.1 ·:4:5:> (C2H5o•). 

b) Las muestras por· :... l mism.1s pueden contener hidrocarburos ó 
compuestos inorgánicos (S02 nasa ·J14>, H.,S masa <34>, N02 masa <46>, 
NO masa <JO>, CH.. mas.1 .. : l ();.., etc) , las cu a les no pueden ser 
removidas durant~ ld ¡T1-1p.:ll·ctción Lle l<l muestra sin utilizar 
procedimientos espet.:~alPs. 

e) Durante ó despllés de la preparación de la muestra de gas a 
deterr.linar hay una pequeñi~ cant.idñ.d ele aire, (N2, o 2, 4ºAr). Esto se 
puede reducir a un ;ni nir.io si se cuenta con un buen sistema de vacío 
en las lineas de prepar~ción y puriticación de las muestras, con 
juntas apropiadas y utilizar1cto válvulns adecuildas en los frascos 
contenedores. 

d) Si la impureza tiene u11.1 Das~ igual a las masas que se desean 
determinar como lo es el coso del ó.ddo nitroso {m/z <:44> ( 14N2

160*), 
<AS> (1/,N15Nlóo•' ~SN14N16o• y 1i.fJ2l'o•¡ y <4f) (14N.,:eo·, 14~¡15N17o· y 15N1"N17_ 

o·)}, provocan que ln ;r;~1gnit.utl d8 l.:-1 contar:iinación no b'odrá ser 
mer1ida direct~mentü. r.: cocicnt<-.: rle 1~;s isótopos de ('-N¡ 14N) es 
3.6G3 X ia· 3 el cuol ~s :~iqnift.:dli·,,-¡-.¡r:iente r:'1Cnor al cociente de 
cnrbono ( 13C/ 12 r -~ 1. 12:-'. :, 1 o· 2 j, esto c.111s:1 un ;1pnrcnte er.ipobreci
miento de los cocjcntes de los isótopos de c3rbo110 y oxigeno en el 
bió~ido de carbono 4t1~ se enct1cntra ccnt<l~inrtrlo con óxido nitroso. 
En particular la c.:mt.1r.;i.n.1ci6n de la m.1so <•;S'· tiene una influencia 
considerable en l ,1 S13 , · .; .-, - en la ,~ ·~, desde e 1 ha2 ele iones de esas 
musas con und intensid~1d baju. tl óxido nitL·oso se puede eliminar 
de la muestra con cobr~ netálicc a 650~c. (Mook y Jongsmn, 1983). 
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Gas residual. ' 

El error por gaSes residuales, vapores desadsorbidos por las 
paredes de .1os,tubos y aniilizador ó por pequeñas fugas eventué\les, 
debe.eliminarse. 

'Par"á. Cúantificar este efecto es necesario realizar un barrido 
de masas cuando el espectrómetro está evacuado a 1 x 10"8 para 
determinar la presencia de masas escurias derivadas de estos 
compuest_os,. ya que esas contribuciones aumentan el espectro. de 
fondo de manera incontrolada. 

Esto hace que en el espectro de fondo ge~eralmente ·contieri~ 
picos de masas distintas a las ·que contiene el· patrón de. trabajo; 
si la contribución de este espectro de fondo es· constante.:' en _.la 
corriente del colector no afecta el valor de ó. · · -

La corrección por gas residual en el espectró~·ei~o~·~~":~a~as 
Finnigan Mat 2 50 se hace automáticamente antes ._de<: iniciar· ·su 
operación. 

Efecto de memoria. ·. __ · ·:_·<>:-':\-~_;·~: .. · ·; · 
cuando el espectro de fondo depende de la·mu-~St~·~· p-~~~ia, ·esta 

pequefla corriente de iones se sumará a la corriente de, ia··muestra 
que se desea determinar alterando los valores delta. Este efecto 
aunque pequeño en el coz es particularmente importante para el caso 
de las determinaciones de delta de so4 • Para evitar·este.efecto de 
memoria es necesario desgasificar los capilares del sistema de 
introducción. 

Por último mencionaré la posibilidad de error causada por 
fallas en las válvulas del sistema que introduce el patró~ y la 
muestra causado por falta de hermeticidad al cerrar ó por no tener 
la velocidad de respuesta adecuada. cuando ocurre este efecto no 
existe corrección sencilla por lo que es necesaria mantener en 
óptimo estado las válvulas de sello de oro que aperan a este 
sistema. 

I. 3. 3 CORRECCION POR EL USO DE UN PATRON INTERNO DE TRABAJO EN 
LUGAR DE UN PATRON INTERNACIONAL. 

Otro aspecto importante es el hecho de que el patrón 
internacional PDB al que se refiere el análisis isotópico de 
carbono y oxigeno ya se agotó, por lo cual la comunidad de 'isótopos 
estables utiliza otros patrones internacionales las· cuales tienen 
valores certificados referidos al PDB y distribuidos· por el NIST 
(National Institute of Standards and Thechnology). 
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Sin embargo estos patrones no están diseñados para utilizarse 
como patrones de trabajo por lo que es necesario obtener una 
cantidad homogénea de c02 con composici6n isotópica determinada 
contra varios patrones internacionales, para ser utilizado como 
patrón de trabajo, para analizar muestras problema. 

Este patrón de trabajo se caracteriza por medio de patrones 
internacionales y se le hacen las correcciones necesarias para que 
la computadora del Espectrómetro de Masas HP 9815A tenga los 
valores correctos del co2 patrón que se va ha utilizar referido a· 
PDB 1,. a su vez con este patrón de trabajo podremos medir la 613CPOB 
y 6 1 0~ 08 del C02 de una muestra referidos a POB. 

Por otra parte el gas patrón que se utiliza debe tener una 
composición similar a las muestras que se desean medir, debido a 
que los errores de medición se reducen de esta forma. 

Para s.:iber el v.1lor correct0 del CO, patrón que se va ha 
utilizar, en el prograrna de lu calculadora H·I-' 9815A del espectrórne
tro de masas ~n el programa tl 1 j nciso 1, fila 13 se graban los 
valores certii icados de un patrón internacional, como lo es el NBS-
19, se preparnn tres patrones y se utiliza uno de ellos como patrón 
de trabajo, al mismo tiempo se prepnran como minimo 5 frascos 
contenedores con F': l co2 patrón que se utilizará, parn saber su 
va lar exacto y poste:r iorr.lente ese valor será qrabado en el programa 
9, inciso l, fila 13, y en lfl fila 19 del mismo inciso quedarán 
grabados los v.;.lores de POS. Para que el espectrómetro realice las 
cori·ecciones apropiurlas por el uso del patrón de trabajo. 
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I.J,4 CORRECCION POR ABUNDANCIA ISOTOPICA. 

En lá corrección por abundancia isotó8ica, natural de los 
valores de .&'5 .Y s'6 para obtener la & 13c y la 6 o, se deben· conside
rar las siguientes especies isotópicas que conforma.n la. molécula de 
e~. . . 

siendo. R '= cociente de abundancia .isotópica·· 

Abundancia· 

R" 13c¡"c en cualquier compuesto "º·º11 

R17" 170/•o en .cualquier compuesto 0.0003a 

R'ª 180¡ 1•0 en cualquier compuesto o. 0021 

R" <45>/<44> nc160 16o/ 12c160 160 0.011 
12c110 1601 12c160 160 0.00076 

R'• <46>/<44> 12c1e0 1601 12ct60 160 0.0042 
nc110 t601 12c160 160 a.4 X 10'6 

12c110 1101 1zc160 1ti0 l. 4 X 10·7. 

R'7 <47>/<44> 13c'ªo t6o¡ 12c160 160 4.6 X 10"5 · 
12c1s0 1101 12c160 160 8.0 X 10-1· 
Bc110 1101 12c,6o160 1.6 X 10 .. 

R'ª <4a>/<44> 12c1s0 'ªo/12c160 160 4.4 X 10'6 ' 
nc1s0 1101 12c160 160 a.a X 10 .. 

R49 <49>/<44> 11c1a0 1a01 12c160 160 4.9 X 10'8 

En el análisis de co2 en el espectrómetro los resultados se 
obtienen en unidades de delta por mil (6 %o). 

El cociente absoluto de 13c¡ 12c en PDB nunca se ha medido, craig 
en 1953 reporta comparaciones con una muestra de caco3 (Jurassic 
Limestone, Solenhofen, Bavaria) del cual Nier en 1950 determinó 
13c¡ 12c = o. 01124 con un 95% de confianza con un intervalo de 
±0.00009. Nier reconsideró las contribuciones por 1;0 y Craig en 
1957 corrigió este valor a 0.0112372. Para expresar las diferencias 
entre muestras en términos de cocientes absolutos, Craig simplemen
te consideró que la muestra de Nier era 13c/ 12c exactamente igual a 
0.0112300, por lo que la 13c¡uc en el PDB era 0.0112372- Por otro 
lado, debemos notar que el cociente. de 17o/ 1bo en el co2 que Nier 
preparó a partir de su muestra de CaC03 es poco conocido. Y en 1953 
Craig obtuvo el valor de 13c¡ 12c = - o. 90 %r para la muestret de Nier 
contra POS. 
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El patrón PDB fué definido por Urey y colaboradores en 1951. 
Numerosos patrones secundarios han sido definidos y comparados 
cuidadosamente contra PDB ó a otros materiales bien conocidos, y 
todas las medidas de los cocientes isotópicos de carbono se 
siguen reportando referidos a PDB. En 1957 Craig reporta para PDB 
los siguientes valores 613c = o y 6 180 = o; (R 13 ] = 0.0112372, (R17 ] 
= 0.0007599, [R"J,08 = 0.004158, [R45 ] = 0.0119971. . 

Corno se habia mencionado .:interiormente Nier ;n 1950 calculó 
los valores absolutos de R13 , R17 y R18 , los cuales fueron referi
dos a PDB por Craig y corregidos con otros patrones internacio
nales por Willem Mook y P.M. Grootes en 1973 refiriendo sus 
resultados al estándar internacional PDB: 

(S"J,08 = 0.0112372 , (S17 JPDH = 0.000380, ¡s'8 Jpoe = 0.0020790, obte
niendo así la ecuación para la 613 y la 6 8 simplificaDdo .queda-
r la: 

sli,, = sj¿~ • 2s;¿, 0.0112312 . 2(0.00038¡ o. 0119972, .<12> 

6 it •• s" 6 ,, _ s" 6 .. , .• 0.011997 6 w,:. :.0.00030 . .s«. 
s" 5.i:· O;Ol1237 0;0112372 

(13> 

.s"c,." •· 1.06763371 5«· - o·.033816253 .s 1• 
(14) 

(15) 

Utilizando co2 de un tanque corno patrón. de trabajo (& 13 y ó1e 
::: -20 %fl con respecto a PDB-C02), se pueden utilizar estas ecua
ciones asumiendo que el fraccionamiento isotópico depende exclu
sivamente da la masa, mostründo diferencias menores a 0.01 %ti. · 
Mienti;as la m7dida isotópica de co2 que utilicemos como patrón de 
trabnJO sea mas cercana <t las rnuectr<1~. el error será menor. 



I.4 PATRONES DE REFERENCIA INTERNACIONALES. 

Uno de los problemas que se presentaron con el avance del 
uso de los isótopos, fué.la cor.iparación de resultados obtenidos 
por los diferentes laboratorios; es por esto que se ha aceptado 
internacionalmente que los datos obtenidos sean referidos a 
estándares distribuidos por el NIST (National Institute of stan
dards & Technology) . Actualmente los datos son reportados en 6 
%~ con respecto a un patrón internacional, esto es, se hace una 
calibración del patrón de trabajo interno, con respecto a una 
referencia confiable y certificada, utilizando la fórmula de la 
sección anterior. 

En las relaciones isotópicas de carbono-13 y oxigeno-18 se 
utiliza como patrón internacional de referencia el PDB· (belemita 
from Peedee Formation of South carolina) que es un Caco3 carbona-
to marino de la formación Peedee en Carolina del Sur. · 

Como se mencionó anteriormente es.te patrón ya no existe, por 
lo cual el National Institute ot standards & Technology distribu
ye patrones internacionales con valores referidos a PDB, los cua
les son utilizados para calibrar el co2 que es util'izado como pa
trón de trabajo y corregir su valor. Los patrones que son utili
zados para ello se muestran en la Tabla 23. 

TABLA 23. 

Patrón Internacio
nal Certificado 

NBS-16 

NBS-17 

SRM 8543, NBS-18 
'1 ·• 

SRM 8544 irns::19 

~BS_:20 · ; , · 
. , - Sol.enhofcm 1 iMei>tone 

(Copen. 
l~illiam 

Descripción 

co2 puro 

co2 puro 

CaC03 carbonatita 

caco3 mármol 

c~.co3 rná rmo 1 

,76 

.± a - , 

~41.48 

~ 5 :~4· ± ;-~'..'~6 1-;~3 
,--· -··: ., 

.,. i.;95· .. :f, -~_._'0~199~--

- -1. 06, :t .. : .ó ~-P~-;9~.: 
. 1:· .. : 



La definición de un material de referencia (RM); es una 
subtancia para calibrar un c~nálisis químico ó validar un proceso 
de medición. Un material de referencia interno (IRM)¡ es un 
material hecho por un laboratorio para su uso interno. Un mate
rial de referencia externo {ERM); es un material hecho por 
alguien y otro lo utiliza. un material de referencia certificado 
(CRM); es un material de referencia (RM) el cual está certificado 
por una organización reconocida como técnicamente competente. Un 
material de referencia stándar (SRM); es un material de referen
cia certificado (CRM) por el NIST. 

Todas las buenas mediciones dependen de patrones. Los patro
nes internacionales utilizados para calibrar el espectrómetro de 
masas de isótopos estables deben ser capaces de producir valores 
exactos. Por lo cual deben ser suficientemente precisos. Para 
estimar la precisión, es necesario medir un número de réplicas 
durante un largo periodo. La precisión se cuantifica en térmi~o 
de variancia, la cual es el cuadrado de la desviación estándar. 
La calibración puede ser definida como la comparación de la 
medida de un patrón con un instrumento con la medida del mismo 
patrón con otro instrumento para identificar cualquier variación 
de la exactitud del mismo y corregirla. 

Para realizar una calibración cuando· se tienen problemas, es 
necesario· medir por lo menos tres muestras de referencia tres' 
veces cada una_. Asi mismo la frecuencia de ·recalibración .depende 
de la estabilidad del sistema de medición y los requerimientos dé 
exactitud de los datos. El intervalo de una calibración conf.iable 
puede considerarse como el intervalo de una medición confiable·y 
viceversa. · · ' 

Un patrón internacional SRM, debe cumplir ciertas espeCifi
caciones: rara vez requiere control, es puro, homogéneo en su 
total y en particiones antes de certificar el análisis. En Bl 
caso de que ocurran discrepancias en los análisis, a estos 
valores no se les dará certificado. otra forma de certificar la 
composición de un patrón SRM deberá ser analizado por otros 
laboratorios para determinar su precisión y exactitud, esto 
facilita la intercalibración de los laboratorios y promueve la 
compatibilidad de las mediciones. 

Es importante hacer notar que, cuando un proceso de medición 
demuestra estar bajo control estadístico, la exactitud del 
proceso implica la caracterización de la exactitud de todos los 
datos producidos por el proceso. Un sistema de medición estable 
produce resultados reproducibles. El control estadístico puede 
definirse como el conocimiento de un estado de predicción. Bajo 
esas condiciones, el promedio de un gran número de medidas, se 
aproxima al valor limite y las medidas individuales deben tener 
una distribución estable clanr.ro de su desviación estándar. Bajo 
estas condiciones, los límites en los cuales un nuevo v~lor se 
espera dentro de la prerl icción con una probabi 1 idad esperadrt, los 
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limites de confianza para una medida ó Promedio de una serie de 
medi~as pueden ser calculados, y el número de medidas que se 
requieren para obtener el valor promedio está dado por lá con
fianza con que se puede estimar. (Taylor, 1993). 
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II.1 MATERIAL Y METODOS. 

[STA HSIS 
SALIR BE LA 

APENDICE II. 

II.2 MBTODO DE DESTILACION. 

A) OBJETIVO 

N3 DEBE 
füBLIOTECA 

El objetivo de este método es eliminar los azúcares 
(color.antes y edulcorantes), ·asl como las sustancias _más 
volátiles (de menor punto de ebullición) que contienen las 
muestras de brandy comercial para elevar el contenido alcoh~lico 
de la muestra, para su posterior combustión. · 

: .· ' .. •, , 

Las muestras a destilar flleron, aquellas· que··.pres~ntaban Una 
concentración alcohólica menor al' 50%/V. 

B) MATERIALES 

- Matraz bola 500 Pyrex.· 
,: .: ·'·1::__ :~ .. 

- Columna Vigreux de 38.l cm. de longitud esmerilado Pyrex,. 24/40 • .-

- Tubo conectar· de "tres ~~~iictas c~'srn~r-i"l~·a~:.:PY~e'X~.'2·4/4"ó)\ 
.. .. ' . " .- . : . . , . "' ·-' - ".. . ~ - . ¡. ··. -.· ' .. 

- Refrigerante de :n cm~ dé,16rigituci'. <,esmel-ii'adO, Pyr~)< 24/4:oi. 

- Tubo conector de' vacio (esnuirilado'..pP~ex''.'24/·fof:?'· '. 

- Termopa~ T.hermoly~e .. ' ~{~·óm~·~;~"· ri{~~¡-f~;~L ... ( i¡~t·~rv-a1·ó~· .0·~:1ºc) .• :Modelo 
PM20700 Barnstead/Thermolyne Corp .. · · 

- Term6~etro (-10 ~ 2~()º~l. Brariií~ri; >'<·. > · ·· 
- Regulador Variac--120,-·V.r·· 5·~:·a~P-ef~·s.~:<.·~~,~~~t~·~:~)\_ 
- cánastilla tél-nÍica :··p~~~· ~-~·~~~-~·::'.·b~i·,~ "_·sOo·::;~·i··: 

- Matraz bolá 2~0 :.-~·1 ... 'Lj.~·~.t~·.·/~h~-~~~~~ .. ,~~~~-~{i~.~·~·' Pyrex 

::_:···::·_:-. ' .. 

Q~Tl9/n: 
- Refr ic]eran'te :'de::·i9·:- ·b~.~;)d'e:..:1'b·~-~:¡,~~i . .-ut.i\ i~·~·~~\~~·m'.b '·~~l\.Ímna de 
destilac.i6n (esmerilado,Pyrex ?FT 19/22). ' :; .;"~ ... - . 

- Refrigerarite de t9 -~m.: d~.'1'o~gltucl ·. (~smerí.iil~~ 'p:ft;e:X :QFT 
19/22). , . ; .· .... • .. : ..... 

- Tubo .;onec~or d~ tres ~alida.s :(es~~ril~dÓ Pyrex QFT 19/22). 
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- Adaptador par·a termómetro (esmerilado Pyrex QFT 19/22). 

- Tubo conector de. vacl.o. (esmerila.do :Pyrex QFT 19/2~). 
- Term6mefro. con adaptador .. esmerUado ~O/Jo· (:_:10 .a l50°C) CAT ST 
3-150 .ERTCO. . . . . .. . . .. ' . . 

- Esfer~s··a.e:~.vidrio ~ar~·· ~bu'íli~i6rl~ d~ s:-·-mrii·; -de"· diáinetro. 

- Probétas d~ 1d, ·~o~ y 2so ·~i. Pyréx;;. 
•', ' . . ' : . .. ; . - '-~ .. ,. 

- A;.poÚetas'de-vidi:'io S ml(de;c:.¡i~cidad.: 

- co~t~n~cio~~s\~~ so.mi;. decap~cid~d~ 
C) PR~i!~o~~I~N;; '- <: .·••···.. · .. 

, u~~·rn~~~t~~: ~~-:io¿'ml'. ~e bra~dy se colee:. en un. matraz bola, 
de .SOO'"nÍl .':juritá. hembra :esm.erilada. 24 /40 limpio. y. seco;· agreg~n
dcife~:_ t!:-'e~.:'.es.feras.·, de,:vidiio de 5 mm. de diámetr'o ,·(para e~~tar el 
s6brecalentanii ... rito ,del liquido en ebullición). . . , : . 

<· s·e::arma'/el ··apal-'ato de de~tilació·n fraccionada, colocando la 
columna·::c:i.e ... Vigreux•de 38. l cm. de longitud 24/40 en el'. matraz 
destilador. . . ' ·.::;. · : . 

. L~:.'·:~~:sti~a-Ción fraccionada, se puede ! levar .i:(: .. ¿·a~~;··;~,~~iá;n~e;. 
el.uso,'de-·un.ecjúipo QFT 19/22. ':'" _ _:,· 

El c6htrol de la temperatura se puede Uévarj1 ;~calÍ~· rn~cÚánte 
el uSo. del. termómetro ó bien uti~iz:ando _el· te;rmopa~;:/~h.~rrn~l"yne .. 

La cabeza del.destilado (5% = 5 mL) se'ccJie~·ta~~o~. sépa'rado 
y· se 

0

.d.esec::han. · '·.: .;. · ·.:··=· .• -::·> :;¿:: "{~;z;···;;~~. :-'.-- :;, .. 

El cuerpo del destilado (28% = 28 mi:¡ ·~~,;~~l~ci:a~po~/.. . 
separado para: su posterior deterrnina~ión:'cte:~,,gr~Y.~.dad ~·espt'.!clf i~a 
(porcentaje de alcohol en volumen) y de :·ó13C,08 •. >:· ',:-:-.:.: .. :.< .» · 

La. cola· del. destilado ( 5% =: 5 . m. L j: se ji.uede colectar 6 
deseChar~ · 

so. 



II.3 HETODO Pl\RA DETERMINAR EL PORCENTAJE DE ALCOHOL EN VOLUMEN 
DE ·LAS MUESTRAS (SIN DESTILAR Y DESTILADAS). 

A)' OBJETIVO 

El objetivo de esta determinación eS conocer el' porc.entaje 
de alcohol en volumen de las muestras de b_ra~di~·s 'i· de· los· 
destilados. 

En ,el caso de los brandies para::, cO_;-~Obo~ar'::su, c'orlteri-úiO, 
alcoh6lico. ·. ·. '· . .'':: .. ··; 

En el. caso de los destilad;_.,s; 'para··cjue la ;,anÚdad. de:/: . , 
muestra·_que· se. ·11eva_ a_ co~~ustión·:sea·/~,~· su~i~iente ,par~·- producir 
el co2 , q~e se' requi~~e.:: p~ra ~l · ar:iá_~i~is:_11:~.~t?~~·'?~~ - · · · · 

B) EQUIPO ''. : . . . ) . ''.:§ ¡'., ;(' 

- Balanza Á;n~F~~L~ Sart'ciriÜ~, mj~'.~1b 24~~!1 ~~~· ~n: peso ;máximo. de 
200 gi Y. d~o;1 ing; .. · 

C) MATERIALES '.Y''REACTIVOS 

- oenSimetro :~a-:~·~~~~-~:~<:·6·~~:i·er .. ~p.·. ¡·5o_c ·NO-.. oü)o. 
- - :· ;_· ·. .:>·: 

- piCliólneti::o· ·_1ú~C_~-- :~~ .. y-~~~-~--~ª~ io Di· . 
. . . : ; : -~. : ' 

- Probéta 50 

- Agua d~~til~.ia:. 

D) PROCEDiMii~~ó ;; 

·.se Ueva'a :·éai:ío .la \iet~r~inació·n· del porcentaje de alcohol 
~n; voltiíneri')Je ;:las, muestras medic:i~te: 

. . . . 
· O; 1 DENSIMETRO 

Se ~6106an· 25 mi:de ·la 'muestra 'en la probeta de so 'ml y se 
intr_oduce. el .densímetro,: se' fo"ma ··1a le"ctura 'cuidando _que el 

:dens1metro· no se,'p.egue,, a .. 'las par:edés de la probeta. 
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D; 2 PICNOMETRO 

Se realiza .en .. base a la .usp ,XX_ CP;ruebas ·FiSicas <:841> 
Gravedad Especifica'); que. c~ns_ist~ e.n:· 

~a dete~minaciÓn ·· d~ la .. graved~d ··. ~~peciuic.: se aplica 
llnicamente a· liquides. ·y· se ,basa en •el 'cociente::del. peso de 'una 
sustancia,;en:_:air~~:.·a: 25_ª~ entre ~~: p~so_'-.d~.l a(Jua'-·es:t .. la~ mistñas 
condiciones.. . . 

·:~r_oce~~~iéntO: en ~~-- pi~h6~,~~~~- ·i_i.m·~t·a·~-:~.;~ec~·. ca11t;rado 
prev:iamente,·_:. m·e':liante: la d~ferenCia; de ·su· pes~ con el peso de 
aguá- de·:reciente 'ebUllfción a 25ºC. · · ,. : 

Je ~justa la ,temperatura del liqu¡do a 2o~c j: se llena el ... ·· 
pi~n6met'ro. _se ajusta·. la· temperatura del picn6metro lleno a 25°C, 
removiendo.·er exceso. del tiquido. y. se: pesa;· a este peso se le 
resta el peso de la tara.del picn6metro. 

i;a gra~edad especifica del liquido, es el cociente. del· peso· 
del liquido contenido en el picn6metro entre el peso del agua 
contenida en el pi'cn6metro, ambos ~eterminados a 25ºC. 

}'.'ara obt.ener el porcentaje de alcohol en volumen (ó en 
peso), se traslada el dato obtenido a la Tabla Alcoholmétrica 
localiza.da en la página .104 (Datos basados en el National Bureau. 
of Standars Bulletin, vol. 9, pp. 424-5). 
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:u.4 METODO PARA DETERMXNAR LA s"c;..,. EN MUEST~AS ORGANXCAS. 
(Xl!'UNAM.C13.0RG). 

. . . 
AJ OBJETIVO . . . .' .' : . •· ·.:- . . .: .. ' ' ·. . 

El objetivo del presente mét6do es.transformarto~almente el 
carbono de la materia· orgán.ica ... ~"- bi6~idO: ·-:de··~ ca·rboiio. ·:co2 . puro ·· 
para medir su contenido de ca?:bono'.-13 .,"Lo .. anterior.: se:. realiza 
mediante la combustión de la ·múeSt"ra ·dUri\nte'·daS·'horas en pr~sen-
cia de óxido. cllprico ~. 900ºC·: :~~ .. · . '·. ·.;:·i ·- :..· ' • 

Es posible· apli~a~ -est·~--m:~tÓ~°C>::a ··:~·~:~·:·:'.1~-~ mat;ri~-: orgá,~:Í.ca .. ~n 
estado sólido, liquido ó·-·g~se~~-º~-: 

B) EQUIPO 

- La cori\bustión de la mat'e:l-ia: orgán.iCa se realiza en una mufla 
que Opera-- con una temp·eratura máxima de llOOºC con un error no 
mayor de ±5'C. (Mufla Termolyne Modelo No. F48025) 

..;. La preparación·y_purificación de las muestras se rearizan eh 
lineas de vacio .1 y 2, Figura 24 y 25. La linea de vacio para· .la 
preparación de muestras es una linea horizontal con capacidad· 

. para .pr.eparar 9. muestras y la línea de vacio para la purificación 
de muestras es una linea vertical de extracci6n múltiple·· con 
capaCidad:de purificar 5 muestras a la vez . 

. . Cada·:· una de las lineas de preparación y purificac.ió'"ñ de . : 
mueStraS está"equiP.ada con una bomba mecánica para·.obtene:t'.fun· 
prevacio de·.2. X 10~ 2 ·Torr. y un sistema de bombas aco~ladas~. _'; .. , 
mecánica. y_:difusora para "tener un vaclo medio de io· ·Torr~'-· 
(Bo~bas ·mecánicas marca Leybold, modelo D4b, y bombas ... difu·so.ras 
construi,da.s' en el t<)ller· del .IFUNAM) '· ,. 

- Se- CU.en.ta·: ~~n . . medidores de vaclo tipo piranni, tÉ!r~C>P_c:i.~e·~ · "i:~n 
baratrón::p·ara· medir ·.el rendimiento de las muestras;· (Piranrii · 
marca Edw~~ds Modelo ·DV-23, Termopar marca Hasting Model'o ov...:23·, 
Termopar.inarcá·RCAy Baratrón marca Setra S/N 251363 0 mod.elo 2BDE 
con ·un.intervalo. de 0-25 psia, con fuente desarrollada.en el, 
Ins.tituto d.e".-risica de la UNAM en militorr) . 

- .Se .. :·detE!~nii~an.- ias abundancias relativas de 13c¡ 12c (expl-esadas 
mediante la ó 13cP0 en 'kt') con un espectrómetro de masas. Finnigan 
Mat.250, de tripte colector y sistema de introducción.automático 

·de gases. (Finnigan Mat. 355 River Oaks Parway,. san José 
California 95134-1991). 
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C) MATERIAL Y REACTIVOS. 

- Pinzas de pu rita de acero inox.i~ab1e para disección .. 

- . Seca.d~ra ·., d.e iiire ~_ip~. i':l,~ustrial. 

-- Gato·s mecánicos de l'ab~or·ator iO ."' 
-·. - . ·--. . -- ~ 

- Generadé>r<t8sla '-Para de'tec.c.Í.ón .de ;f~cj~~\e'ri ·sist"e'mas de Vidrio. 

-.,_'T~m¡·C~s .·.~ m·~·¡'i~ ':·~~:~··., ~.ai{~::·¡-~~ ,:~/~ ~~l ~~·'.· :·~:s~~ .-. 
·--·T~~o:--~-~:::.·c~·~·~.z-6<~-~~ ~:_;~~\a_e.:;~·d'r~m .. e~r-~:;~e~'.t-~:~n~·; 1 _mm cte· ctiámera-
interno'.y, :.20: .. cm·, de •;l~_rgo~ __ .sel~·ado~.',pOr .. :·.~ri~:~-ª~º ~an··-sopl~te y tubo 
d~ cUarz_o:·de -_G_·:m~_ de:diámet:ra·:ext"e_rri_o;"-:._4 .·mm .d~- ~iámetro interno y 
2·'cm,:dé:;.larga·, sellad6'.por: un:'·lado ·can· soplete~· Este tubo es 
qÜe'n13.ctC>·'a .. _ ~S~ºc :en 1:U.:¡~-~ miJfÍ"a pa~~:·~que ·Se encuenti:-e libre de _ 
mat'.eda. orgá.nica/ . . . . 

- ,óxido caprii::o-· en tiras CJ>r. Baker s.A. de c.v. J. El óxido 
éGprico :es:·pasado por una malla del No. 40 para retirar el polvo .. 
. Poster.~or~ente: e°s quemado en una muf·la a 860°C durante tres horas 
a1""aire ·para oxidar toda la" materia orgánica que contenga'. 

-'.'""·.,'..~~·~j:~·-~99·~ 99.94 % de pureza, es laminada y cortada en secciones de 
i:.mm~de:·ancho por 7 mm de largo. Las cuales son limpiadas ,con .una 

. sOltició~ de ácido nitrico al JO%, posteriormente son lavados Can· 
agua desmineralizada y son calentados en una mufla a 650°C 
Purante una hora. La plata es usada como catalizador en un tubo 
de:combustión. Es necesario colocar la plata en un capilar de 

·; éuarZC:>· y posteriormente este en el tubo de combusti6n. 

- Cobre metálico activado. (Alpha Resources Inc.). 

- Tubos de combustión, Al tubo de cuarzo se le adicionaó' = ·3 :gr·; 
de-óxido cúprico, la plata y es calentado a 650ºC en una mufla 
du_rante. dos horas y son almacenados en un horno a soºc. ~reyiO-a~ 
análisis se colocan ::::: J gr. de cobre metá 1 ico.. ' ·"-

- TubÓ C~pilar de cuarzo de 2 mm de diámetro internO y ·3 ;·2 ·.J!lm de 
diámetro.externo, el cual es cortado en punta para tener-aprox~ · 
2.5 cm de ·1argo, porteriormente es quemado a GSOºC.en una-mufla 

·durante una hora y son almacenados en un horno .a 60_0c.' 

- Acetona, para limpiar la grasa de las conexiones. 

- Frascos contenedores de vidrio con válvulas para :·.va~'i~:,.de 
tefl6n Y. de vidrio (Kontes y Lowers Hapert). Estos frascos-. se· 
utilizan para transportar el co2 de la line_a de. prep_arar:::i.ón ':·.~e 
muestra~ al·espectrómetro de masas. · 

84 



- Termos de vidrio de diferentes tamaños (1, 1/2 y 1/4 lt) para 
nitrógeno liquido,. (Crist.al,ab S.A. 

-·Termo· de· so ·1itros.·de ~·ce·~º- Í.noXidabi:e. 

- Un. sopiete :(~ntor~:há). de;'9aS°:.oX-19~~o' pa~~· ·sellar el ·~ub~·--d~ 
cuarzo. 

•' 

- Ta_~~~e- ·de: o~igen~,. p~_ra .:el Sop~~~~(:.- -~~~fr.':'~;'::~.·~~~- ·de· _c. V.) .. 

- Hielo, sec6. Heé.ho ~on :.uri _tanq-u~_,'ae· !'CQ~::_c'óíi -~-(~.?~ ;-'..J~n-.~~is ! ~-S.A •. 
de c.v;¡. , , , , ,: , ..... ,,:· '\( .. l~:: .; 

- Mezcla Frigoriffca - soºc. -H~~ha ~~:n ---~ci~:i~ -:~--~-~~-,-~-~~-~-~~-:-~ ~+??h~l 
etilico industrial ó aceto~a. 

-·Nitrógeno liquido. ('I~fra, s .• A~ ·cte .C. V.). 

- 9 uniones cajón ultra torr de3/8" a 3/8" Cat. ss-6,-UT-6.(Unio-
nes Cajón. Swagelok Companies). 

- Se requiere un sistema para romper el tubo que contiene-el gas 
co2, este sistema se encuentra formado por las sigyientes _parte_s:_ 
a) dos uniones reductoras cajón ultra torr de 3/8 11 a 1/2 11 , Cat. 
ss-8-UT-8-6; b) un tubo flexible cajón de 1/2", cat • .'321-8'-X-'li 
c) y .dos adaptadores de acero inoxidable Cat. SS-6-U~-A~8. El 
material de este inciso es para un solo. rompedor. (Uniones Cajón. 
Swagelok Companies). 

-,"Una microjeringa Oxford de volumen variable de 2 a 10 µl y de 
20-50· µl. con puntas de plástico para la jeringa. (Monoject). · 

- Tanque de co2 (Grado analitico), d"' 99.995% minimo de pureza en 
Un cilindro de 7 L, contenido en un tanque metálico a una presión 
máxima de 1551 KPa a 294ºK (2lºC) con un regulador de dos pasos 
con una presión de entrega de o - 718.2 Pa (O a 15 psi) para 
trabajar con cilindros con una presión máxima de 20.7 KPa. (Air 
Products & Chemical INC.). 

D) PROCEDIMIENTO. 

La técnica empleada es la más recientemente aceptada· inter
nacionalmente y está de acuerdo con las técnicas descritas por: 
Zvi Sofer (1980),. Mook y Jongsma (1987) y Boutton y ~ol. (1983). 

D.l PREPARACION'DE.LA MUESTRA 

La· m~estra nO _requiere ninguria preparaCión· especi~l •.. s~ 
toman. 20-)ll:·de.alcohol =: 90°G.L. con··ll:"ª ·micropipeta' _y·.·se c::olC?cary 
e~:~" ~capi.lar .. a~ c~arzo el cual· se introduce en, el tu.be'· .de · 
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combustión, posteriormente se coloca un tubo de 6 mm de diámetro 
invertí.do .en el tubo de combustión de cuarzo preparado con =J g. 
de óxido cúprico y plata contenida en un capilar de cuarzo · 
previamente calentados a 650°C, posteriormente se agregan = de J 
g. de cobre metálico, es importante separar con el tubo de cuarzo 
el Cuº de la muestra, del cuo y de la Agº. 

Algunas de las precauciones que se deben tomar en el momento 
de preparar la muestras es no contaminar con materiales orgánicos 
como la grasa de los dedos, por lo que se debe colocar la muestra 
en el tubo capilar rápidamente y este se debe manipular con 
pinzas, asi mismo es importante señalar que la porción de muestra 
a analizar sea homogénea. 

Los tubos de combustión una vez preparados con la muestra se 
conectan a la linea de vacio para la preparación de la muestra 
Figura 24 a través de una unión ultra torr de 3/8 11 , se congela 'la 
muestra con nitrógeno liquido para evitar su evaporación en el .. 
caso-de muestras liquidas y se evacúan con preVac!o y vacio medio 
hasta alcanzar una presión de 1 X io·3 torr, una vez que se ha · 
alcanzado este vacio son sellados con el soplete. ·Cada vez que Se 
preparan muestras para análisis isotópico de &13c, se prepara·un 
patr6n internacional NBS-22 (B µl), PEFI (8 mg) y/o sacarosa ANU 
(15 mg). 
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· Línea de vacío para la preparación de muestras . 

. Vacío medio 

Figura 24 
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O. 2 COMBUSTION. 

Los tubos de combustión e~ cuarzo sellados, son calentados 
durante 2 horas a gooºc en una.mufla, posteriormente se dejan 
enfriar léntamente hasta 6SOºC y son mñntenidos a esta tempera
tura durante 1 hora y se dejan enfriar lentamente hasta tempera
tura ambiente. 

. Para lograr la Combustión completa de la muestra se utiliza 
óxido cúprico, el cual libera oxigeno. 

El cobre metálico sirve para poder convertir los óxidos de 
nitrógeno en N2 .ª una temperatura de 650°C. 

D. J" PURil'ICl\CION DE co2 • 

· El co2 producido durante la combustión de la muestra es 
separado y purificado criogénicamente a través de trampas de 
nitrógeno liquido (-190°C) y mezcla se hielo seco y alcohol ó 
acetona c-aoºc) en una linea de vacio para la preparación simul
tánea de cinco muestras, Figura 25, de la siguiente manera. 

- Se marcan los tubos de combustión co;i un cortador de vidrio y 
se colocan en el rompedor de tubos. 

- Se conectan los rompedores con los tubos de combusti6n en la 
línea de vacio y se abren las válvulas Sa, 6a y 7a (Sb, Gb, 7b, 
Se, Ge, ?e etc. hasta Se, Ge, 7e) para bombear el aire abriendo 
la valvula l. Asi mismo se conectan las válvulas contenedoras Y .. 
se.~bren las válvulas 10 y 11. ·· 

- Una vez ·que se ha alcanzado un vacío de 1 X io· 1 torr con ias 
válvulas 1, 10, 11, 5a, 6a y 7a abiertas, se cierra la válvula 1 · 
y se ab_re la válvula 2, una vez que el vacío llega a 10·3 torrs 
se cierran las válvulas sa, Sb, Se, Sd y Se. · 

- Se procede a romper los tubos, flexionando el rompedor. 

- se coiOca un termo con nitrógeno liquido (-lSOºC) en' la tr~mPa 
#8,.para condensar el co2 y el agua, Los gase~ no condensables se 
bombean a través del sistema de vacío, abriendo primero la ;' · 
,válvula 1 y después la válvula 2. Es importante anotar la.canti
dad de gases incondensables que marca el medidor de vacío~ 

- Se cierran las válvulas 7a, ?b, 7c, 7d y 7e y las vá~v~las :·~a, 
Sb, Se, Sd y 5e. 

- Se retira el nitrógeno liquido de los dedos frias y·se cambia 
el termo por una mezcla de hielo seco-etanol (-SOº C). En es.ta 
trampa, el agua ·producida en la reacción se queda congelada; 
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- Se coloca nuevamente el termo de nitrógeno liquido en ·la trampa 
9, para colectar el co , una vez que se tiene un vacio de 1 a·3 

Torr, se cierran las vi1vulas 6a, 6b, 6c, 6d y Ge y se cambia la 
trampa por mezcla de hiel°o seco-etanol, esta trampa es para 
asegurar que toda el agua se ha quedado en los dedos fries. 

- El co2 purificado se transfiere a la trampa que se encuentra 
entre las válvulas 10 y 11 con nitrógeno liquido para medir la 
presión del gas, el cual es descongelado y transferido al frasco 
contenedor a través de la válvula 11 utilizando nitrógeno líqui
do. De esta misma forma se colecta el co~ de los demás dedos 
fríos en los frascos contenedores a traves de las válvulas Sb, 
Se, Sd y Se. 

Para la purificación de co2 se recomienda utilizar.la linea 
de vacío para la purificación de muestras orgánicas Figura 26 la 
cual se diseñó especialmente para este tipo de muestras,.- ya que 
_la limpieza· de ellas es mejor. 

D.~ ANALISIS ISOTOPICO;,' · · · ·· · · 

Los frascos con el CO~-p~iifi6a~o ~e é~locan en el' ~~pectró~ 
metro de masas para. dete.rm:~~a_r,; _l~::·;_.~'~c d:~ -~las ·. müeStra:s ~ :. · · 

D. S OBTENCION DE ,R~~ul~AD~~. , " / \ .. ·. 
,_· .· ... :,.o .. :·· .... ··:·· .·.-.'.". ,._ 

-·La .. fórmula. de :~-ál~u.10':· s~~:d~sct-i.b~;:_.·ª -'.~ori"t~in'u~Ci-Óri:-

(16) 

Donde: 

. . .6 13cP est~ expresada ¡ior. lo~ cocierites de· los i'sótopos esta-
bles· (13c71'zc¡ de la muestra contra el· patrón internacion.al PDB. . . 

. i::1 c.átdu1é.·· de1 resu1tado se encuentra en e1 programa de ia 
computadora _deL,·espectr6metro de masas . 

. La :_·~pr.ec·.i.~Íón .. ;:-d:~ .. e~t'a técnica esta dada· por la- de~~iacÍ:6n 
estándar.de los·análisis del patrón internacional'y.del ,patrón 
interno ·r'ealizad_os .durante los últimos 12 meses. (0, 1%) 
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Línea de vacío 2 pare. l., prepar.,ción simullénea de cinco muestras. 

Con11olador 
de flujo 

5 líneas igu-31~ en 
pc"S1ción ciicutar 

3 

i Tubo do combuslión ! conuniónUIUalon 

Figura 25 
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Línea de vacío para ta ~1.1rifiead6n ele COz y Hp · 
de muestras orgánicas: 

Vacío Medio ====;i 
Prevacio 

~ Medidoi de v•cío 

1!Filril!.<ilínlr.==ll/;;Jfñlf,=iV'r=í F.! 1 
7ramp~ Trarnp~ ' Fiasco reaccionado1 
n.lfóoeno mezcla ó contene:dor 
1íq1;1do friQoríiic3 

Figura 26 

Tubo de combUstión 
con üni6n Ullra ron 
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.II.S METODO .PARA DETERMINAR LA ó 13Croe Y ó 180"°" EN CARBONATOS. 
IFUNAM;Cl3.CA 

A) OBJETIVOS. 

El objetivo del presente método es la de convertir el 
carbono y oxigeno de los carbonatos en co2 mediante su reacción 
con ácido ortofosfórico al 100%, para determinar su composición 
isotópica tanto de carbono-13 como de oxigeno-18 ( &13c y. ó 180). : 
(Craig, 1953). . ·~ 

····' •' 

El presente método se puede utilizar en mueS'ti-cl~ ta1eS como 
conchas, caracoles, mármol, etc. 

B) MATERIAL \! REACTIVOS. ;,·· 

- Un baño con temperatura controlada 1 a \-~5 :~/. ·o:·~:.~~~.;:,1 ~-i · :e~~~°6t~6'~e~·· · · 
tro de masas y el sistema de vacio de··preiia:é-aé::iC:>n'.:y.- pUrificiaC"i6n,. 
de muestras. .',.·/:,>-

- Frascos reaccionadores d~ vidrió con t~b~{ .i"at·~;·~1,·p~r~ ·:coloc'ar 
el ácido. 

- Válvula de paso. 
. _:_ ,-, ~' .. :· -, .. :: -

- Pipeta y Propipeta para mt?di_r ei v-~_-Ú1~-en.~_de'i: -~ác;··úi~-~-~ 

- Mezcla hielo seco-etanol ó hiel~ s~c~~a~~~t6·~~);:·~· 
- Termos de vidrio de diferentes volúme~~~/>/4; }¡2 y l lt. 

- Frascos contenedores de vidrio con v~lVui~':de· i:)asO. 

- Acido ortofosfórico (H3POJ al 85%. (J.T., Baker S.A. de e.V;). 

- Pentóxido de fósforo (P,05). (E. Merck). 

- Trióxido de Cromo {Cr03). (J.T. Baker S.A. de C.V.). 

- Acido ortofosf6rico al 100%. En un vaso de precipitados, a un 
litro de ácido ortofosfórico H3Po4 al 85% se le agrega pentóxido · 
de fósforo P 2o5 (± 665.6 gr.) muy lentamente hasta que no exista 
reacción entre el agua del ácido y el P 2o5 • Con una espátula se 
le.agregan unos cristales de trióxido de cromo. La solución es 
calentada a 200°C durante 7 horas continuas, posteriormente se le 
agrega 1 ml. de peróxido de hidrógeno (H2o 2¡ (JO volúmenes), y 
nuevamente se calienta durante 4.5 hr. a 22oºc. Se enfría y se 
determina su densidad la cuál deberá ser de 1.90 - 1.92 gr/cm3 • 
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Si la densidad es menor, se agrega más pent6xido de fósforo P2o5, 
y si la densidad e·s mayor- ·se_ agrega un poco de H20 destilada y se 
calienta durante·cuatro hoias más. 

- Balanza analitica. 

C) PROCEDIMIENTO. 

C.1-PREPARACION DE LA MUESTRA. 

CU.ando la 'muestra es pura, se pesan aproximadamente 40 mg de 
la· muestra.y se colocan en el frasco reaccionador teniendo 
cuidado de que no quede polvo en las paredes, con una pipeta s~ 
colocan en el dedo lateral del frasco reaccionador aproximadamen
te 10 ml de ácido ortofosf6dco H3Po, al 100%. -

- Se cierran los frascos reaccionadores con sus válvulas de paso 
y se colocan en la linea de purificación de la Figura JJ. 

- se les hace prevacio a los frascos reaccionadores abriendo ias 
válvulas 5, 6 y 7 hasta io· 1 torr a través de la válvula i. y 
después se cierra esta y se abre la válvula 2 y se- espera .. hasta 
lograr un vacio de 10·3 torrs. .· ·· _ 

- Una vez alcanzado los io·3 torrs se cierran l~s váiv_uia's,.7· y 
las válvulas de paso de los frascos reaccionadores y·,'se ··ret.iran· 
estos de la line teniendo precaución de que las válvulas. 7 estén 
cerradas. · -- · --· ., 

. ·-. .-' '.· '. 

- Se coloca el frasco reaccionador en el bai\o a: 25°C ·aura'rlt·e 30 
min, hasta que el ácido ha adquirido la temperatura .del 'baño·. 

•,. ··- :., ' 

- Se vierte el ácido a la muestra y se i~icia i~, ~~g¿·-~~'éri:t.~"_-
reacción: " , . 

c~co, - H,Po, .. co, - CllHPO, • n,o (17) 

El ·-~acto~ :de·.f~a:ccion~miento,-~ Q, ,~es-·é1" ,~ocien~e: de dos 
isótopos dividido_ por el cociente Correspondiente de. otra· fase, 
como lo es el caso del.ion carbonato··. 
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a , 

f _J_C_c_'º_o_;_1 __ 2_c_c "o "o; J e e "o/o "J 1 
l 3cc 1•0;1 2cc 1'o·i"º_o_·_1 __ cc_1_'0"('.)!:L 

[H,'"o] 

[H,t"OJ 

CUI) 

Las constantes de equilibrio de la reacción de intercambio 
entre varios iones de carbonato esta dada por una simetría de 
números, por lo que la expresión para a, se reduce a la expresión 
de la constante de equilibrio de la reacción: · 

El fraccionamiento isotópico asociado a .e.sta. reacción" 
depende de la temperatura y para 25°C. es de 1. 0137. "(Me•' Craa 
1950). 

(19) 

- Se vuelve a colocar el frasco reaccionador en el b:~ñ~ .. a ·2s0c·~ y 
se permite que siga reaccionando dur~nte 12 ·h'ora·s· .. 

C, 2 PURIFICACION DE LA MUESTRA. 

- A las 12 horas se retira el frasco del baño;Y s~ p:r:-ocede.a 
purificar el ca,. 

- El co2 producido es separado y purificado ·criogénecamente· a·· _ 
través ae trampas de nitrógeno liquido (-190ºC) y mezcla. se hielo 
seco y alcohol (-SoºC), de la misma manera y en la misma linea'de 
preparación que la de la técnica IFUNAM.ClJ.ORG. 

Se conecta el frasco reaccionador en la linea de purifica
ci6n de muestra {Figura 25) a través de las válvulas 7,· 6 y 5 
abiertas, una vez que se tiene un vacio de 10·2 torr se extrae el 
co2 y agua a través de la válvula de paso con nitrógeno liquido 
(-190°C) y se congela en el dedo frío 8. Se cierra la válvula de 
paso hacia el frasco reaccionador y las válvulas 7, el aire 
liquido es cambiado por mezcla frigorífica (hielo seco-alcohol) 
(-SOºC), lo cual permite congelar el agua y descongelar el co2 de 
la reacción, posteriormente el co2 se congela con nitrógeno 
liquido en los frascos contenedores a través de las válvulas 5, 
10 y 11 para efectuar la medida de la 5 13c y la &18o en el espec
trómetro de ~asas, 



II.6 ·Diagramas de Flujo de los Métodos utilizadas.paraeste 
trabajo. 

A continuación se presentan los dia.giamas. de flujo de las 
siguientes técnicas: · · 

a} Método para dt?terminar la · ó 13c en_ mu.estras ;;,rgán1c~s. 
(IFUNAM.ClJ.ORG.) 

b) Método para' determinar· la.·613c :y,. la .. 6 1 ~0 .en bar~o~atos. 
( IFUNAM. ClJ. CA.) 
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------~ ('Í>REPARACIO~..°~l l 
'-. OXIDO CIJPAICO , 

------Cu O / 

~-:e:: __ 
TAMIZAR POLVO [N UNA MALLA OEL No. 41l 

CALENTAR EN UNA MUFLA A B6U<>C DURANl E 1 H[S HORAS AL AIRE 

DOCUMENTAR EN UNA LIBRETA LA FECHA DE PílEPARACION 
DELCuO. 

NO 

-----·--).···--·-·---·--·----···· 
~ 

ALMACENAR F.L CuO EN 
~HOílNOA~ 

---.......__,..~ 

_si ) 

ESPUES DE 1 ME5 D · 
¡ILMACENAMIENTO. 

(SE UTILIZA PARA LA PílEPARACION 
'-.~LAMUESTRAI• Jg1. .~ 

¡iL CuO LISAOO SE ALMACENA EN.) 

·~M•m•mé , 
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COMPRAR LA PLATA EN BANCA CllEMIENFORMA DE GRANALLA 
U ONZA TROY. 

LAMINAR LA PLATA llASTA TENER lmm DE ES~f!:J 

CORTAR LA PLATA EN SECCIONES DE 10 mnr APROXIMADAMENTE 

LAVAR LA PLATA CON UN JABON DESENGRASANTE. ENJUAGAR CON 
AGUA DESTILADA Y POSTERIORMENTE CON ACETONA. 

JcoLOCAR LA PLATA DEN~RO DE UN CAPILAR DE cuAiiZO] 

CALENTAR EN UNA MUFLA A 650ºC DURANTE 005 llORAS. 1 

DOCUMENTAR EN UNA LIBRETA LA FECHA DE PREPARACION DE 
LA PLATA. 

NO 

DESPUES DE 1 MES DE) 
ALMACENAMIENTO. 

SI 

SE UTILIZA PARA LA PREl'AAACION') 
DE LA MUESTRA. ) 

l.·Í..A PLATA USADA SE ALMACEN/I EN 
UH FRASCO CON TAPA. 

FIN 
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PREPARACION TUBOS DE 
COMBUSTION 

CORTAR El TUBO (1.5 ml EN 3 SECCIONES Y MARCAR EL CENTRO 
SI EL TUBO ES CAPILAR SE COllTA lN SECCIONES DE 3 cm. 
APROXIMADAMENTE 

~-----L--·---·-·····-··--
SELLAR CON SOPLETE CAOA SECCIONEN LA PARTE CENTRAL 

CALENTAR EN UNA MURA A fiSO•r. DURANTE DOS HORAS 
Y DEJAR ENFRIAR LENTAMENTE A lEMPEAATUAA AMBIENTE 

SIN ABRIR LA MUFLA. 
~------

COLOCAR APROXIMADAMENTE 3 ~ Cu~ 

DOCUMENTAR EN UNA LIBRETA LA FECHA OE PREPAAACIONI 

DE LOS TUBOS. ·-·-·--------~. 

( SE UTILIZAN PARA LA PREPARACIOÑ\I 
DE LA MUESTRA. . 

.--···----]-·----·-··--·----··· 
(LOS TUBOS USADOS SE OBSEQUIAN A) 
\.LA FACULTAD DE llUIMICA. UNAM. , 



TOMAR UN TUBO OE COMBUSTION DEL llOl1NO OU( SE f.NCUENTAA A 5UºC 

PESAR 25 mg. DE MUESTRA SOLIDA O 20 ul DE MUESTRA LIOIJIDA [N UN~ 
CAPILAR. COLOCAR LA MUESTRA EN UN TllOO DE COMBUSTION Y ETIOIJ~ 
TAíl CON SU CLAVE COARESPONUl[NTE. 

rn nTüiiOi'iE'coMBliSTffiN o[ ClJARZO: .. orr.rüF.!foE COLOf"-Añi:A] 
MUESTRA. COLOCAH IJN TUUO PEUUERO YADICIUHAA 'J g1. DE Cuº .J -··-··------... ·--r----------·---··--··-··· 
¡coNEClAR EL lUBO DE COMBllSTION A LA LINEA 0[ VACIO fog. 24 I 
MEDIANTE UNIONES SWAGEL?K. J 

'¡SI LA MUESTRA ES LIOUJOA. CONGELAR EL runo OE COMOU!;TION CON 1 
_HITROCiEHO LIQUIDO 

HACrn PHEVACIO y VACl!J fU:DIO. CUANDO H. MEDlllllll 0[ YACIO LLrnA: 
~J~~~~~ao. PROCEDER A SELLAR EL TUBO DE COMBUSTION CON UN _j 

!COLOCAR LOS TUOOS 0[ COMOUSTION EN LA MUíLA. SIGUIENDO UN ! 
'.ORDEN COMO SE MUESTRA EN LA Fig 27 

iCALENTAH A ~lUQllC DURANTE 2 1' 

/HORAS. BAJAR LA lEMPERATURA 
ilEUlAMEtlTE A G!ionc y MANTENEfli 
!TEMPEf1ATUAA 1 HOílA MAS. , 

1 
~MUFLA Y DEjAA ENFRIAR LAS MUESTRAS LENl~ 

i 
IA~Rlfl LA MUFLA Y VERIFICAR QUE LOS runos DE CllMllUSTION SE 1 
.ENCUENlllEN EN OP.OEtl Y CIJMPLETll~ ! 

_ ... · Í~:~~~-----._ 
J_-<..~~~~~~~~º~------i 
(~O_) 1 ... SI .1 

1 
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Figura 27 
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El TUBO DE COMDUSTION ES MARCADO CON UN CORTADOR DE VIDRIO 

CONECIAR El rueo DE CUMBUSTION EN UN llOMPlDOR SWAGELOK 
CON UNION ULTRA TORA EH LA LINEA DE YACIO FIG.25. SE PROCEDE 
DE LA MISMA FORMA HASTA COMPLETAR Cll~CO MUE SIRAS. 

ABRIR VALVULAS 7A. f>A. 5A. 10. 11 Y ! .PARA HACERPRf'íACIO. CERRAR l 
VALVULA 1 Y ADRIR VALVULA 2 JlASTA LLEGAR A UN VACIO DE 10·3 inba1. 

CERRAR VAl.VULAS fu\. 50. !:iC. !iD. 5f. Y PAUCEOF.A A ARRIA VALVUIAS DE 
PASO DE LOS FnASCIJS REACCIUNAOOlllS. f'OSIElllOHMENl( COLOCAll 

EN LAS TRAMPAS O Y 9 NITRO GENO LIQUIDO OUHANTE 10" 

DOCUMENTAR CLAV[S DE LAS MUCSTRAS YVACIO flE D\OA UNA DE ELLAS. 
EN LA FORMA IFUNAM ros. 

VOLVER HA HACER YACIO A LAS MUE SIRAS SI ASILO REQUIEREN. ABRIENDO. 
LAS VALVULAS 5A. 5B. 5C. 50. 5E. llACIENOO PAEVACIO YVACIO MEDIO. 
CERRAR VALVULAS 7A. 7B. 7C. 70. 7E. RETIRAR DE LA LINEA LOS TUBOS CON 
El ROMPEDOR. CERRAR VALVULAS 5A. 59. se. 5D. 5( y QUITAR EN NITROGENO 
LIQUIDO OE LA TRAMPA 9 Y DESCONGELAR. 

CAMBIAR EL NITROGENO LIQUIDO DE l.J\ TllAMPA 8 POR MEZCLA FRIGOAIFICA. 
Y ESPERAR 10 MINUTOS. l 

COLOr.AR NITOOGENO LIOUIOO EN I~ TRAMPA 9. DOCUMENTAR EL YACIO EN 1 
LA FORMA IFUtlAM FOS Y HACER PREVAClíl Y YACIO MEDIO A LAS MUESTRAS 1 
QUE LO REQUIERAN HASTA 10-1mbd1. ----

CERRAR VALVULAS íoA. GU. GC. GD. 6( Y RETIRAfl LA MEZCLA FRIGOlllFlCA DE 1 
LA TRAMPA o. CAMBIAR [L NITHOGENO lt(/IJIOO DE[,\ TRAMPA 9 ron MEZCLA 
FRIGORIFICA Y ESPERAR 10 MINUTOS. 

¡crRRARVALvuLA 11:coL"iii:A"R •m~~No-:¡:;oumo-E"N LA rnAMP-.lti:"VEmFICAR 1 
10UE LAS VAl.VULAS 1 Y 2 S[ CUCUENJflfN CUlnADA~i '( AIJFllH LA VAl.VlllA 5A. 1 
\Y OOCIJMENTAR [L VACICJ [ti IA FOflMA trtJNAM FOS ·-----~· 

CERRAR VALVULA 10. RETIRAR EL NITROGEIW l.llJUIOO Y DESCONGEIAR EL~COl 
OOCUMEHTAH LA PA[SION EN l.A FfülMA IFUHAM FOS. -· -----··------

_ ... ...-1---
C"::"-., •• --·--P~ESION MAYO;;;;·----.:::::--(Si) 

(Nor--<___ JOO mílifou ------- · - --~D_E_S_H-EC_H_A~R~LA-M_U_ES_T_RA ____ __.- COLOCAR NITROGENO LllJUIOO EN LA 

ABRIENDO LAS VALVULAS VALVULA CONIENED011A 1.ADRIR LA 
10. 11. 1 Y POSTERIORMENTE VALVULA 11. DOCUMENTAR EL YACIO 
LA z. EN LA FOHMA IFUNAM rns. 

CALCULAR LA CANTIDAD DE 
MATERIA QUE SE REQUIEHEI 
PARA TENER LA PAESION 
REQUERIDA Y REPE llH 
TODO EL PROCEDIMIENTO. 

ABRIR VALVUIA 10. SI SE AEOUIEHf. HACER 
PREVACIO Y YACIO MEOIO HAS 1 A 
CERRAR VALVULA OE PASO DEL FRASCO 
CONTENEDOR. REPETIR ESTOS PASOS 
PARA CADA UNA DE LA 4 MUESTRAS 
RESTANTES. 

UNA VEZ QUE SE llENEH LA 5 MUES IRAS EN 
LOS FRASCOS CONTENEDORES CON SUS 
CLAVES. SE CIEllílA LA VALVULA 11 Y SON 
COLOCADAS EN LA UNIDAD BLV DEL ESPECIRO 
ME IRO DE MASAS PARA SU ANALISIS. 
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PESAR 40 A 70 mg DE CAflBONATO EH El FflA!iCO REACCIONAOOR. 
COLOü\1110 mi. D[ AC. FOSFOAIC~ 1001: EN EL DEDO LA1El1AL 

VERIFICAR QUE LA VALVULA DE PASO SE ENCU[NTRE CEARAOA. 

CONECTAR El íRASCO REACCIONAOOR A LA LINEA DE VACIO F;g.25 
DE LA MISMA FORMA HASTA COMPLETAR 5 MUESTRAS. 

------· ......__ (s~ÁC FOSFORICO iOo'r-. .. __ .-Ñil) 
~'-----.,.~·. • -~EN r.ARIUJNA1~-·---·-<

1
NO _ 

REPE llA EL PAOCEiilMrEN~J ~-------

, ADRIA VALVULAS DE PASO. 7A. f>A. 511. 10. l1. 4 Y 1 PARA HACER PR[VACIO.'\ 
CERRAR VALVULA 1 Y ABRIR VALVULA 2. llASTA LLEGAR A UN VACIO DE 1 
1a·smbm. C(ílFlAH VALVLJLAS OE. PASO. .. 

l
'DESCOllECTAR LOS FRl<SCOS REACCIONADORES DE LA LINEA OE VACIO 'i 
Fig.25 Y TRASLADARLOS .l\l OAJlO A 25ºC. ESPERArl 1 HORA. VOLTEAR 
El fllASCO AEACCIONADOll l'Af!A QUE [l. AC. FOSFOlllCU 100% SE MEZCLE 1 

·CON EL CARDONATO. • / 

11ÍE.iARLOS FBAS-COS 11EACCJONAOOAES DURÁNTEÚIDA LA ÑOCHE) 
~25°C .· 

OE LA MISMA FORMA SE PROCEDE A ¡REPARAR OTRAS MUESTRAS. P~'¡ 
CADA LOTE DE MUES IRAS (DIAJ. SE INTROOUCEN 2 PATRONES INTERNOS. 
AL TERMINAR. SE DEJA LA LINEA AL VACIO. ____ __. 

(AL SIGUIENTE DIA SE PROCEDE A PURIFICAR EL C02 

J) 
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....-p¡¡¡¡iñ¡;:c~¡~. 
TECNICA IFUHAM. Cl 3.CA:_..-~· 1 

CONECTAR EL FRASCO REACCIONAOOR EN LA LINEA DE YACIO No. 2 DE LA 1 
FIG. 25 Y DOCUMENTAR EN LA FORMA IFUNAM F05. LA CLAVE. CANTIDAD Y 1 
TEMPERATURA DE LA MUESTRA. se PROCEDE DE LA MISMA FORMA MASTA 
COMPLETAR CINCO MUESTRAS ' 

ABRIR VALVLILAS 7A, 6A. 511. 10. 11Y1 PARA HACER PAEYACIO. CERRAR 
VALVULA 1 Y ARRIA YALVULA 2 llASTA LL[GAR A UN YACIO DE 10'3 mb••· 
~~~~~~~~~~~~·L_~~~~~~~~~~~~ 
CERRAR YALVULAS 5A. 5B. 5C. 50. 5E Y PROCEDER A ABRIR VALYULAS DE 
PASO DE LOS FRASCOS REACCIONADORES. POSTEHIORMENTE COLOCAR 

EN LAS TRAMPAS B ~· 9 NITAOGENO LIQUIDO DURANTE 10· j 

OOCUMENTAfl CLAVES DE LAS MUESTRAS Y VACID DE CADA UNA DE ELLA'S:' 
EN LA FORMA IFUNAM ros 

VOLVER MA HACER YACIO A LAS MUESTRAS SI ASI LO REQUIEREN. ABRIENDO l 
~~~t~"JA~~s 5~Á.5fé.5I'é. 5k ~c1i1w~A~R~m1~1~E'1'fh~ ~t~Ws CON ! 
EL ROMPEDOR. CERRAR VALVULAS 5A. 59. 5C. 50. 5E Y QUITAR EN NITR06EMO! 
LIQUIDO DE LA TRAMPA 9 Y DESCONGELAR. 

CAMBIAR EL NITAOGENO LIQUIDO DE LA 1 RAMPA B POR MEZCLA FAIGORIFICA 1 
Y ESPERÁA 10 MINUTOS. : 

COLOCAR HITROGEllO UllUIOO EH LA TRAMPA 9. DOCUMENTAR EL YACIO EN 1 
LA FORMA IFUNAM F05 Y HACER PREVACIO Y YACIO MEDIO A IAS MUESTRAS 
QUE LO REQUIERAN HASTA 1ff3 mbar. ' 

CERRAR YALYULAS GA. 68, 6C. 6D. GE Y RETIRAR LA MEZCLA FAIGOAIFID\ DE 1 
LA TRAMPA O. CAMBIAR EL NITflDGENO LIQUIDO DE LA TRAMPA 9 POJl MEZCLA 
FRIGORIFICA Y ESPERAR 10 MINUTOS. ! 

CERRAR VALYULA 11. COLOCAR NllROGENO LlllUIOO EN LA !HAMPA 12 .. VEAIFICAR 1 
QUE LAS VAL Vil LAS 1 Y 2 SE ENCUENTREN CEAHADAS Y ABRIR LA VALVULA 5A. 
y DOCUMENTAR EL YACIO [N LA FORMA IFIJNAM ros. 

---- ----·--
~--·-- PRESION MAYOR or --::::>---{Si) 

.----------~~-~~':---·-·----- . 
"o-E-=s"'H"Ec"'1"'1A~R~LA,..,..M...,U"'E"'ST-R~A-·-, COLOCAR NITAOGEND LIQUIDO EN LA 
ABRIENDO LAS VALVULAS VALYULA CONTENEDORA 1 ABRIR LA 
10. 11. 1 Y POSTERIORMENTE YALYULA 11. DOCUMENTAR EL YACIO 
LA 2. EN LA FOHMA IFUNAM FOS. 

CALCULAR LA CANTIOAO DE 
MATEHIA QUE SE llEQUIERE 
PARA TENER LA PRESION 
REQUERIDA Y REPETIR 
TODO EL PROCEDIMIENTO. 

ABRIR YALYULA 10. SI SE REQUIERE HACER 
PREVACIO Y YACIO MEDIO ltAS TA 
CERRAR VALYULA DE PASO DEL FRASCO 
CONTENEDOR. REPETIR ESTOS PASOS 
PARA CADA UNA DE LA• MUES TRAS 
RESTANTES. 

UNA VEZ QUE SE llEHEN LA 5 MUESIAAS EN 1 
LOS FRASCOS CONTENEDORES CON SUS 
CLAVES. SE CIERRA LA VALYULA 11 Y SON 

~~~~~g~s..~~Alf ~:~~Asºu ~i:A~~~i.SPEClflOI 
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