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INTRODUCCION

Actualmente se emplean técnicas de origen nuclear que permiten efectuar un
analisis multielemental, ya que detectan elementos ligeros como el aluminio hasta
pesados como el uranio; estas técnicas son: fluorescencia con rayos X (XRE), analisis
con reacciones nucleares (NRA), anélisis con activacién por protones (PAA), analisis
con activacién por neutrones (NAA), retrodispersion de Rutherford (RBS), y emisién de
rayos X inducida por particulas (PIXE), entre otras.

Estas técnicas tienen una amplia aplicacién en andlisis elementales dentro de
diferentes 4reas de investigacién, como son: la calidad del aire, geologia,
contaminacién de suelos y agua, antropologia, medicina, y biologia, s6lo por mencionar
algunas. Sin embargo, la aplicacién para el analisis de alimentos ha sido muy
limitada, a pesar de que son anélisis rapidos, no destructivos y com una deteccién
eficiente; ademas, la preparacién de muestras no es tan elaborada como en las técnicas
analiticas tradicionales.

También sirven para hacer comparaciones con otras técnicas; para adaptar a
otros métodos y, para implementar como analisis rutinarios.

Es por ello que el presente trabajo pretende demostrar que las técnicas PIXE y
RBS se pueden aplicar para el analisis en la industria alimenticia, para obtener datos
més precisos v confiables con respecto al contenido elemental.

Se eligi6 trabajar con puré de jitomate por ser un producto de consumo popular;
ademés por que el jitomate esti en contacto directo con el suelo y agua de riego, de los
cuales obtiene los nutrientes necesarios para su desarrollo. También es susceptible de
contaminarse con pesticidas, abonos y otros; durante el proceso de elaboracion, si no se
tienen los cuidados y consideraciones necesarias, también puede contaminarse de
metales que afecten su calidad.

En el presente trabajo se realizd el andlisis a diversas muestras de puré de
jitomate, tanto del mercado nacional como del extranjero, para hacer una comparacin
entre ellas v con la Norma Oficial Mexicana NOM-F-33-1982 “Almentos para
humanos-Puré de jitomate envasado”. Adicionalmente, se determinara la cantidad de
hierro presente en una de las muestras con la técnica analitica de espectrofotometria,

dato que nos servira para hacer una comparacién de las técnicas aplicadas.
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Estructura del trabajo:

En el capitulo 1, se dan los antecedentes generales de las técnicas de origen
nuclear, la importancia del analisis elemental en alimentos y la clasificacién general
de los elementos.

El capitulo 2 trata de las caracteristicas morfolégicas y bioldgicas del jitomate;
su cultivo y cosecha, asi como la descripcion del proceso para la elaboracién del puré de
jitomate, sus caracteristicas y propiedades, y los parameiros de calidad que debe
cumplir.

En el capitulo 8, se describen los principios fisicos de PIXE, RBS, la
espectrofotometria y sus respectivos dispositivos experimentales.

El capitulo 4, a su vez, describe la metodologia empleada para la seleccion de
las marcas, preparacién de las muestras, y la aplicacién de las técnicas PIXE, RBSy
espectrofotometria.

En el capitulo 5, se presentan los resultados de los elementos encontrados en
las muestras con las técnicas de origen nuclear, su analisis y relacion con los procesos
de elaboracién, almacenamiento y con los pardmetros de calidad establecidos por la
NOM-F-33-“Alimentos para humanos- puré de tomate envasado”.

En el capitulo 6, se presentan las conclusiones que se derivan tras la aplicacion

y desarrollo de este experimento.



CAPITULO 1

ANTECEDENTES

Este capitulo trata de la importancia del analisis elemental en la industria de
alimentos con técnicas analiticas instrumentales y una breve resefia histdrica sobre el
uso de las técnicas analiticas de origen nuclear, aplicadas especificamente en la
industria de alimentos. Ademaés, se clasifican los elementos que son sujetos de estudio
en un anélisis elemental, como macronutrientes (que forman parte de la matriz
orgéanica), micronutrientes (elementos que son esenciales para el desarrollo de
alimentos e importantes para la salud humana), por encontrase en concentraciones
por debajo de los limites permitidos, y elementos que, por estar en concentraciones

mayores a las permitidas o establecidas, se consideran como toxicos.

1.1 importancia de las técnicas de analisis en alimentos.

El uso de instrumentos y técnicas especiales para el analisis de alimentos se ha
incrementado mucho en los Gtimos 20 afios v actualmente existen instrumentos que
permiten hacer un analisis més rapido y més barato, con menos personal de trabajo.
Kstas técnicas analiticas modernas proporcionan una variedad de datos fisicos v
quimicos que antes no se obtenian; por ejemple, concentraciones de elementos pesados
como el hierro, plomo, zinc, arsénico, entre otros; ademéas de determinar los
compuestos volatiles, los responsables de sabor, azldcares reductores, conservadores
entre otros. [1)

Las técnicas mas actuales de andlisis instrumental son: espectroscopia de
masas, analisis por activacién con neutrones (NAA), cromatografia liquida de alta
resclucidn (HPLC), cromatografia de gases (GC), espectroscopia infrarrcja (IR),
espectroscopia de absorcién atémica (AAS)., espectrofotometria, y los métodos

electroquimicos basados en electrodos.! {1]

! Para mas informacién respecto a las técnicas instrumentales de andlisis consultar apéndice 1.
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El interds por el anélisis elemental en alimentos deriva de la importancia de
conocer la cantidad de elementos presentes, para determinar el papel gque éstos tienen
en el sabor, toxicclogia y nutricidn, tanto en los alimentos frescos como en los
alimentos procesados.

Ademés, se ha incrementado el conocimiento de las funciones de los elementos
traza en la salud humana, por lo que los nutritlogos, y toxicélogos han aplicado
técnicas analiticas instrumentales en diversos alimentos y han establecido los
parametros y clasificacién de los elementos. {2}

También es importante conocer el contenido de los elementos traza presentes
en alimentos para poder determinar el origen, manipulacién, proceso y
almacenamiento que han sufrido, tanto los alimentos frescos como los procesados. De
esta forma, se sabra si repercuten en el sabor, color, textura y los efectos en el hombre
tras su ingesta diaria. El diccionarioc Webster define un elemento traza como
cualquier elemento quimico que se requiere en cantidades minimas para el
funcionamiento fisioclégico. [3}]

Sin embargo, con las técnicas modernas de andlisis e instrumentacion
controlada por computadoras, se pueden determinar los niveles de concentracién en
fracciones de partes por millén (mg/kg) vy en partes por billén (pg/kg). [2] Cabe
mencionar que partes por billon en inglés no significa lo mismo que en espaiiol, pues
billén en inglés es 10° y en espafiol es 1072, por lo cual es conveniente evitar el usc del
simbolo ppb.

Hay algunos ejemplos de alimentos analizados con técnicas de origen nuclear.
Por ejemplo, se pueden mencionar hojas de Basella Alba, en el cual se analizaron seis
arupos de plantas con distintas condiciones de crecimiento; esto se hizo con la técnica
de Emisién de rayos X inducida por particula (PIXE), para determinar la relacidn
entre el desarrollo de la planta con los nutrientes provenientes de fertilizantes [4].
También se analizdé con PIXE leche en polvo, para ver si contenia metales traza y no
encontraron ninguno en concentraciones que excedan los limites permitidos; ademas
se realizé un analisis cualitativo, que se compard con una leche estandar [5]. En té
Mate se determiné el contenido de elementos traza en dos tipos: mate verde y mate
tostado, v se comparé con otros tés [6]. Para semillas de soya germinadas, se
determind la distribucién espacial de elementos para saber como cambia la

distribucién durante el crecimiento y desarrolio de la planta {7]. En salsa de soya se
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determinaron los elementos traza encontrando una gran cantidad de bromo, el cual se
atribuye a un residuo quimico proveniente de materia prima importada; se comparan
salsas de América, Japon, Canada y China, encontrando gue las muestras de América
contienen méas de 10 veces la concentracion de bromo que las de los otros paises. [8-10].
En el caso de la alfalfa, se estudié la alteracién en la composicién de minerales
presentes en esa planta en diferentes condiciones de pH, [11] y, finalmente, cebada,

donde se encontrd un exceso de hierro presente {12].

1.2 Clasificacion de 1os elemenios.

El contenido de metales en los alimentos de origen tanto animal como vegetal,
depende de muchos factores como: condiciones climéaticas, métodos de produccién y
procesos industriales entre otros, los cuales pueden diferir en mucho segtn la region
de produccién, tipo de alimentacidén, tipo de produccién. Ademés, difieren en los
alimentos procesados y de los frescos.

Por tal motivo no es de sorprenderse que, por el ambiente en el que vivimos, el
aire que respiramos, el agua que bebemos y los alimentos que comemos, contengan
una variedad de metales, y que nuestros cuerpos puedan mostrar una gran variedad y
concentraciones de éstos. Cabe mencionar que muchos de los metales en nuestros
cuerpos, provienen de nuestra comida. Sin embargo, no todos los metales que
ingerimos son retenidos; algunos son eliminados en las heces fecales, orina, sudor,
cabello, piel y ufias. Las cantidades que el cuerpo puede absorber dependen de la
eleccién de dieta v de las necesidades vitaminicas, entre otros factores. La distribucion
de los metales no es uniforme; algunos son acumulados especialmente en tejidos y
drganes como parte de su funcionamiento y estructura.

De los elementos encontrados en el cuerpo humano sélo un pequefic mimero son
metales conocidos como esenciales para la vida. Esto es porque una deficiencia de ellos
resulta en sintomas patolégicos; muchos de ios otros metales son significativamente no
funcionales. (Apéndice II)

El carbone, nitrégeno, oxigeno, potasio, magnesio, calcio y sodio se clasifican
como macronutrientes; a su vez, los Gltimos cuatro se pueden considerar como

micronutrientes esenciales. [13]
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Son esenciales porgue no pueden sustituirse por otros, ya que son especificos
para algunos procesos bioquimicos y tienen una influencia directa en el organismo,
pues influyen en el desarrollo y crecimiento. [14]

Los elementos esenciales que se encuentran extensamente distribuidos en
pequeiias cantidades en tejidos vivos, parecen estar involucrados en las actividades
vitales; sin embargo, su ausencia frecuentemente no causa efectos adversos visibles.
Estos elementos son clasificados como elementos benéficos, cuya naturaleza esencial
no se ha determinado con exactitud. [13]

Las funciones metabélicas son afectadas no sélo por una deficiencia de
micronutrientes, sino también por un exceso de éstos [14]; no siempre es posible
distinguir entre metales esenciales y toxicos, debido a que todos los metales
probablemente son téxicos si se ingieren en grandes cantidades. Algunas veces, el
margen entre toxicidad y deficiencia es muy pequefia como en el caso del selenio. A
estos metales se les conoce como metales téxicos. [13,14]

Un metal toxico se define como un elemento que pertenece a un grupo de
elementos que no tiene ni efectos esenciales ni benéficos, pero si tienen un efecto
catastrofico sobre las funciones metabélicas normales, aun cuando se presentan en
concentraciones muy bajas. [14]

En lo concerniente a los alim

i AL

la presencia de

L

metales téxicos o de metales esenciales en cantidades suficientes para considerarse
dafiinas para la salud tras su ingesta; por ello es necesario conocer los requerimientos
legales y los codigos de buenas practicas de manufactura. Estos se encargan de
prevenir el contenido de metales que causen deterioros y alteren la calidad del
producto, ya que los metales traza pueden ser responsables de un cambio de color
durante el proceso de preparacién y coccién de los alimentos. Sin embarge, a niveles de
concentracion de mg/kg se pueden formar complejos entre los iones metélicos y los
pigmentos de los alimentos.

En el apéndice II se resumen las actividades de los elementos; de acuerdo con

su clasificacién, en el organismo humano y sus efectos en las planfas.



Capituio 1 7

1.3 Breve historia del origen de las técnicas nucleares para el analisis de
elementos.

Marie Curie realizé la primera separacién radioquimica, con la cual descubrié
el polonio (Po) y el radio (Ra). Afios mas tarde, Darleane y sus colaboradores, lograron
una nueva separacién radioquimica que permitié estudiar propiedades quimicas de la
nueva serie de elementos conocida como de los actinidos. La aplicacién de estas
técnicas ha servido para una gran variedad de areas, incluyendo el analisis de los
elementos traza en los alimentos. Se ha incrementado el interés de determinar el
papel que tienen los elementos traza en el sabor y en la toxicidad de los alimentos.

Estos métodos se utilizan hoy en dia, pero con muchos usos adicionales,
comparaciones con otras técnicas y adaptacién a otros métodos. {2]

Los primeros experimentos en la Fisica Nuclear se efectuaron por medio de dos
fuentes productoras de particulas energéticas: las fuentes emisoras de particulas alfa
{(como el radio, el polonio y el torio), y los rayos cdsmicos. Cuando Ernest Rutherford
comenzd sus experimentos alrededor de 1907, contaba tan sélo con siete miligramos de
radio, y por ello solicitd en préstamo a la Academia de Ciencias de Viena otro gramo, el
cual tuvo que compartir con Sir William Ramsay, de la Universidad de Londres. La
emisidn estas fuenies es muy pequeria; no obstante, se pudieron
descubrir varios fendémenos fundamentales, como son: el modelo nuclear del 4tomo, la
primera transmutacién artificial, la radicactividad artificial, el neutrén y la fisién
nuclear.

Al principio de los afios treinta se comenzaron a construir dispositivos que
permitieran mejorar las condiciones experimentales para la investigacién en la Fisica
Nuclear. De esta manera aparecieron el acelerador de Cockroft-Walton (1932), el
acelerador lineal de Sloan y Lawrence (1931), el ciclotron {1931), y el acelerador Van
de Graaff (1935). {15]
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1.4 Apiicacién de PIXE y RBS en el anélisis de elementos.

Desde la introduccién de la técnica de Emisién de Rayos X inducida por
Particula (PTXE) por Johansson, v colaboradores, en 1970, para la determinacién de la
concentracién de elementos, su uso se ha incrementado; tiene aplicacién en el anélisis
de la calidad del aire, geologia, biologia, medicina y arqueologia, por ejemplo. Pero es
en Julio de 1992, en el simposium internacional “Bio-PIXE 1992”, celebrado en Sendai
y Takizawa, Japén, que se discute el tema “cémo se puede aplicar PIXE para preservar
la salud humana, de animales y plantas”. Y es cuando esta técnica se afirma en el
campo de la medicina y actualmente en la agricultura y en la industria alimenticia.
[16]

Hoy en dia las necesidades analiticas de la industria de alimentos y la
agricultura se limitan a varias técnicas analiticas convencionales. Con algunas de
estas técnicas se pretenden realizar analisis elementales, que requieren de una
extensa preparacién de muestra y sbélo proveen resultados especificos o de un sclo
elemento. Sin embargo, estas técnicas son aplicadas rutinariamente para determinar
la presencia y log niveles de concentracién de uwna gran variedad de productos
quimicos, incluyendo pesticidas, micronutrientes esenciales y elementos traza, entre
otros. [17]

La aplicacién de PIXE permite realizar estos andlisis de forma rapida, no
destructiva vy con una deteccién eficiente. Con esta técnica la preparacién de muestras
es mas sencilla, se puede realizar a la atmdsfera y se obtienen resultados confiables.
PIXE permite efectuar un analisis multielemental, al ser capaz de detectar elementos
ligeros como el aluminio hasta elementos pesados como el uranio.

Por otro lado se requiere de otra técnica llamada Retrodispersién de Rutherford
(RBS) para complementar la informacion proporcionada por PIXE. Esto es porque RBS
permite determinar los elementos ligeros que forman parte de la matriz orgénica de
las muestras, como el carbono, oxigeno y nitrégeno. [15}

El nombre de esta técnica de andlisis de materiales proviene de las
investigaciones realizadas por el fisico Ernest Rutherford a principios del siglo XX, y
con las cuales Hegb a establecer su modelo atémico. Por las caracteristicas del método
también se le conoce como Retrodispersién de Tones. Las aplicaciones de RBS datan

desde las mas tempranas investigaciones nucleares usando aceleradores, cuando fue
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comtn la practica de reconocer los contaminantes de algunas muestras por medio de
un analisis de particulas retrodispersadas. Las primeras aplicaciones a problemas de
interés no nuclear fueron en el analisis del smog. [27].

De aqui deriva la importancia del presente trabajo: se eligié trabajar con Puré
de Jitomate, ya que se ha convertido en un producto de consumo popular por las
ventajas practicas que ofrece; debido a que el consumidor puede disponer de él en
cualquier época del afic para sazonar y elaborar sus alimentos sin que el jitomate
escasee y se encarezca. Como el jitomate es un vegetal que se encuentra en confacto
con el suelo y el agua de riego de forma directa y absorbe nutrientes que afectan su
desarrollo 6ptimo y por lo tanto necesarios para el hombre, es necesario analizar la
concentracién de los elementos provenientes de ese contacto. Esta, ademéas, puede
variar de una cosecha a otra y por lo tanto de un lote de produccién a otro. Cabe
mencionar que al puré de jitomate se le han realizado diverses estudios con respecto el
control de calidad, en el que se hace una comparacién de los principales métodos
analiticos utilizados tradicionalmente en la calidad de puré de jitomate como azicares
reductores utilizando el reactivo de Fehling, HPLC, y analisis enzimatico; acidez total,
por titulacién volumétrica, acidez volatil con dos diferentes aparatos de destilacidn y
columnas de separacion, y acido citrico utilizando HPLC y métodos enzimaéticos; esto
con la finalidad de estandarizar los métodos a seguir para el control de calidad d
puré de jitomate. [18] También se han analizado cuantitativa y sensorialmente los
componentes volatiles del puré de jitomate, se determind la concentracién de 44
componentes de aroma presentes en el puré de jitomate y se comparé con el jitomate
fresco, encontrando que decrece la concentracidn de algunos componentes como
aldehidos alifaticos en el puré de jitomate, vy que la concentracién de otros
componentes como cetonas, linalool, a-terpenol, se ve incrementada. El estudio se hizo
con la finalidad de ver la utilidad del puré de jitomate para la elaboracién de otros
productos [19]. También con la técmica de fluorescencia de rayos X (XRFE) se logré
determinar el contenido de hierro en latas de conserva de jitomate, con la finalidad de
determinar cudl de ellas es més conveniente para el envasado del alimento. [20]

Para el analisis en este trabajo se aplicaron las técnicas de PIXE y RBS para
determinar los contenidos elementales en diversas muestras de puré de jitomate, tanto

del mercado nacional como extranjeras, para poder comparar las marcas nacionales

con las extranjeras; y de esta forma contrastar los resultados obtenidos, con la Norma
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Oficial Mexicana NOM-F-33-1982 “Alimentos para humanos-puré de tomate
envasado”’. También se aplicara la técnica espectrofotométrica para la determinacién
del contenido de hierro, dato que sirvié para comparar las técnicas nucleares con las

tradicionales.
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El JITOMATE

2.1 Antecedentes historicc-econdomicos

Los espafioles introdujeron el jitomate, Lycopersicum esculentum Lin., a Europa
después del descubrimien-to de América, conservandole el mismo nombre con el que
era Hamado, en lengua nahuatl, por los mismos aztecas: Xitomatl, que significa tomate
con ombligo.

México y Peri nunca consideraron al jitomate con fines alimenticios; tan fue
ast, que solo se difundié como planta ornamental. En un principio los europeos la
consideraban nociva y peligrosa para la salud.

En 1800 la utilizacién del jitomate como planta de interés agraric empezaba a
tomar fuerza. A mitad del siglo XVI se le atribuyeron propiedades excitantes y
afrodisiacas; esta expresién valid a la especie el roméntico nombre de “pomme
d'amour”,

En Italia se le denomind por Matthioli en Medici Senensis Commentarii “Mala
aurea” y “Pomi d'oro,” por 1o cual se cree que los primeros frutos legados a Europa
eran de color amarillo. Este es el origen de la palabra italiana pomodoro (pomodori en
plural). [21]

En Italia el jitomate fue introducide hacia fines de 1600, procedente de
Marruecos, razon por la cual fue llamado durante cierte tiempo “pomo dei Mori”,
manzana de los moros.

En el siglo XIX se emprendi6 su cultivo y fue hasta el siglo XX que adquiere la
importancia actual, cuando la industria conservera comenzd su actividad. Inicialmente
los cultivos se desarrollaron en Sicilia y en Calabria, después en Campinia, Emilia y

Liguria y en estas regiones alcanzé su actual importancia.
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El destino del jitomate es, en un 50%, la industria y el otro 50% es el consumo
directo. La produccién no sufre practicamente ninguna interrupcién a le largo del ano,
debido ya a las favorables condiciones climaticas y a la existencia de invernadercs. La
exportacién del producto fresco tiene lugar desde noviembre-diciembre hasta abril-
mayo [21]

Durante 1987 a 1992, hubo un fuerte incremento en la produccion de puré de
jitomate en los principales paises productores de jitomate, asi como la exportacién del
producto sdlo en paises seleccionados; la tabla 2.1.1 se resume los datos de produccién

de cistintos paises. [22]

Produceién de jitomate Produccién de puré de  Exportacién de puré de

procesado jitomate jitomate

Pais 1987 1992 1987-88 1992-93 1987-88 1992-93

m. tons m. tons m, tons m. Lons m. tons m. tons
U. S A 6,896,000 7,962,000 675,000 780,000 9,296 73,000
Italia 3,100,000 3,200,000 220,000 301,000 230,000 250,000
Turquia 900,00C 1,500,000 140,000 230,000 103,577 156,158
Grecia 865,000 985,000 146,078 155,476 190,000 175,000
Espafia 743,000 768,000 57,000 94,700 35,500 62,000
Portugal 427,000 447,000 77,800 84,559 95,100 101,629
Francia 236,000 249,000 31.071 35,266 4,635 1,400
Israel 178,000 143,000 14,600 11,700 8,700
Taiwan 278,000 133,000 22,000 11,000
México 478,000 52,600 30,5678 7,500 15,284 8,774
Canadéa 478,000 585,000 47,000 57,000 3,200 8,600

TOTAL 14,372,000 16,024,000 1,461,127 1,768,201 695,625 836,561

Tabla 2.2.1 Produccién y exportacién de jitomate procesado v puré de jitomate de los

principales pafses productores, 1987-1993.

La industrializacién de jitomate en México, se ha incrementado mucho en los
Ultimos afos, debido al bajo costo de produccién y al incremento en el consumo de

productos procesados de jitomate. [23]
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Los datos de cosecha y produccién del jitomate se muestran enla tabla 2.1.2

1995 1997 1998

Superficie cultivada de jitomate por hectareas 75,506 69,554 75,920
Volumen de la produccién en toneladas 1,935,470 1,875,697 2,172,054
Valor de la produccidon en miles de pesos 2,565,897 6,499,063 8,797,954

Tabla 2.1.2 Cosecha y produccitn de jitomate en México, afios 1995, 1997 y 1998,
La produccién y ventas del puré de jitomate en el afioc de 1998, se muestra en la
tabla 2.2.3 [24]

Produccién Ventas netas
Producte Cantidad Valor Total Valor Mercado Mercado
nacional extranjero
Puré de 101,058 713,302 108,873 766,932 639,278 127,654
jitomate (Tons) (miles de (Tons) (miles de (miles de (miles de
pesos) pesos) pesos) pesos)

Tabla 2.2.3 Produccién y ventas de puré de jitomate en México durante 1998.

2.2 Nota dietéiica

Desde el punto de vista alimenticic el jitomate no puede ser considerads como
alimento energético.

Al jitomate se le identifica como activador de la movilidad y de la secrecién
gastrica; su aroma estimula el apetito, aumenta la salivaciéon y hace mas apetecibles
alimentos insipidos de alto valor nutritivo. Es rico en aminoacidos v acidos organicos y
contiene importantes cantidades de vitamina C y algo menos de vitamina B y D. Sus
sales de hierro, de potasio, de sodio y de magnesic se encuentran en una relacién
cuantitativa perfectamente equilibrada para una buena alimentacion. El jitomate es
un eficaz catalizador del proceso asimilador ¥ es el condimento que hace agradable al
paladar aquel conjunto de hidratos de carbono integrado por las pastas alimenticias,

las cuales de otra manera, serian menos apetecidas.
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En los Estados Unidos se hace un gran uso del jugo de jitomate como producto
vitaminico; es suministrado a los lactantes como integrante de la alimenfacidn.
También en Europa, tras la introduccién de muchas costumbres, el jugo de jitomate ha
empezado a formar parte de las bebidas alcohdlicas, aderezado con limén, sal y
pimienta. También ha aumentado de manera notable el consumo del jitomate fresco y
un creciente nimero de consumidores no se priva de esta hortaliza ni siquiera en el

periodo invernal. [21]

2.3 Desarrolio de la planta de jitomate

El desarrollo en altura de la planta se produce primero por obra de su tallo que,
después de haber producido hojas en diversos nudos, se acaba en una inflorescencia
apical 0 en un ramo estéril.

Una yema, que parte de la axila de la dltima hoja, prosigue el alargamiento
produciendo més hojas y terminando de nuevo en una inflorescencia. Tal sistema de
desarrollo puede repetirse muchas veces, de manera que en toda su longitud el eje
principal lleva hojas. Segiin el vigor de la planta, se desarrcllan otras yemas
producidas de la forma descrita para el eje principal: se forman asi las hojas, flores y
frutos en los ejes secundarios. L.a figura 2.3.1 muestra cémo es el crecimiento de una
planta. La disposicié las hojas en los tallos es alterna. Las hojas son compuestas,
esto es, estan formadas por 7, 9 y a veces por 11 hojas simples. [21]

Las mflorescencias pueden ser en racimos simples, bifurcados o ramificados. ki
tipo simple se presenta con mas frecuencia en la parte baja de la planta, los tipos
ramificados se encuentran en general en la parte superior. El niimero de flores es
variable, y en el mismo racimo la floracién no es contemporénea. Puede haber en la

misma inflorescencia, pequefios frutos, flores abiertas y flores todavia cerradas. {21,29]
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Inflorescencia

Figura 2.3.1 Representacién esquematica de ¢cémo se desarrolla la planta del jitomate.

2.4 Caracteristicas morfoiégicas del jitomate.

El desarrollo del fruto depende de las condiciones del cultivo y atmosféricas

mas que de la variedad; el desarrollo del fruto ocurre al principio lentamente, después
cada vez més deprisa hasta alcanzar el volumen méximo.
1 fruto maduro se debe a la presencia de dos pigmentos: la
licopina (rojo) y la carotina (amarillo). La proporcién en que éstos intervienen
determina la diversa intensidad del color de los frutos. A menudo la distribucién de los
pigmentos se diferencia entre piel y pulpa y puede estar influenciada en gran manera
por la intensidad de la luz. Una sombra moderada favorece la formacién de la licopina
(rojo), mientras que la carotina (amarillo) se da de forma méas abundante si el fruto
estd expuesto a luz intensa, [21]

El fruto se compone de piel, pulpa, placenta y semilias. El grosor de la piel
aumenta en el primer estadio del desarrollo, después se adelgaza y va madurando. Asi
puede ocurrir que en los frutos redondos - lisos, al darse un répido aumento del
velumen, la epidermis se rompa en los puntos de menor resistencia. La figura 2.4.1

muestra la disposicién de las semillas en el fruto.
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La pulpa esta formada por las paredes de los compartimentos y es siempre, en
mayor o menor medida, rica en zumo, constituyendo la materia prima de la industria
conservera. Bl zumo tiene un residuo seco, que oscila entre el 3 y el 8 por ciento.

En el interior de cada compartimiento, envueltas en el mucilago placentario, se
encuentran las semillas; maduras tienen forma ovalada y est4n achatadas por los
lados. No obstante, su forina puede variar notablemente, porque la longitud oscila de 3
mm a 5 mm y la anchura de 2 mm a 4 mm.

Las bayas pueden estar a veces desprovistas de semillas (frutos
partenocarpicos) y por ello ser més pequefias, mas pulposas y con el pericarpio mas

deigado que los frutos normales. [20, 29]

Cavidad
locular

Bulba
vascular

Pared del
pericarpio

Seccibén transversal

Figura 2.4.1 Disposicién de las semillas en el fruto. Las semillas estdn inmersas en el mucilago

de la placenta.
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La pulpa esta formada por las paredes de los compartimientos y es siempre, en
mayor o menor medida, rica en zumo, costituyendo la materia prima de la industria
conservera. £l zumo tiene un residuo seco entre el 3% y 8% y cuya composicién se
muestra en la tabla 2.4.1 [20]

COMPOSICION PORCENTAJE %

Azlcares reductores 55
(excluyendo celulosa)
Cenizas 10
Substancias nitrogenadas 10
Pulpa y celulosa
Acidos libres

Aztcares no reductores 7

Tabla 2.4.1 Composicién del residuo seco del jitomate.

El jitomate, al ser una planta de origen tropical, necesita temperaturas
sensiblemente elevadas para asegurarse un ciclo total de vegetacién y llevar sus frutos
a una maduracién completa. El ciclo estival ha de ser relativamente largo,
resultandole necesaria, por término medio, una temperatura diurna de 23-24 °C y una
temperatura nocturna de 14 °C. De 24 a 31 °C las plantas se desarrollan rapidamente,
a 33 °C disminuyen el ritmo de crecimientc y a 35 °C se detienen.

El jitomate no puede cultivarse adecuadamente en aquelli)s lugares donde el
periodo sin heladas es inferior a los cuatro meses; sabiendo ademéas que a —2 °C puede
ser destruido, hace falta ser muy prudentes a la hora de determinar la época de la
siembra. Los vientos calidos o frios pueden provocarle el aborto a las flores.

Los terrenos en que mejor se desarrolla son los neutros o ligeramente acidos
(pH de 7 a 5.8), aunque se adaptan bastante bien a terrenos més acidos, o aquéllos con

un pH alcalino. [21]
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2.5 Definicion de puré de jitomate y sus principales uscs

La Norma Oficial Mexicana NOM-F-33-1982. “Alimentos para Humanos Puré
de jitomate envasado”, define el puré de jitomate envasado, como “el alimento obtenido
de las variedades rojas del fruto maduro Lycopersicum esculentum Lin; molido,
tamizado y concentrado, pudiendoe adicionarse de sal {cloruro de sodio) y envasado en
recipientes sanitarios de cierre hermético y sometidos a proceso térmico antes o
después de cerrado para asegurar su conservacion.” [25]

El puré de jitomate es un importante ingrediente que se utiliza en la
elaboracién de ketchup, salsa picante de jitomate, escabeches espesos dulces y salsas
oscuras de frutas. En el caso de las salsas picantes y de los condimentos de jitomate,
parte o todo el contenido del vegetal puede provenir de jitomates enteros, pero el puré
de jitomate concentrado, enlatado, de buena calidad es el suministro ideal para
aportar el contenide necesario de diche vegetal, encontréndose en ese momento a su
precio méas bajo; se encuentra disponible durante todo el afio y se puede usar sin

ninguna preparacion adicional. [27]

2.6 Proceso de elaboracion del puré de jitomate

En la elaboracién del puré de jitomate, es necesario que, el equipo de produccion
sea de acero inoxidable, higiénico y, ademas se requiere una construccién tal gue
permita mantener altos niveles de limpieza. [28]

También se requiere de operarios expertos v de un excelente control de calidad
para asegurar un producto de color, textura y valor nutritivo aceptable. [28]

Los principales factores que afectan la calidad del producto son:

- Calidad y costo de los jitomates frescos.

- Longitud del periodo de cosecha de jitomate

- Tipo de envase.

- El agua que se utiliza para lavar los jitomates debe ser potable.

Debe estar diseflada para procesar 15 t/h de jitomates frescos con 5.5% solidos,
producir 2.5 t/h de puré de jitomate con 32% sélidos y envasarlo asépticamente en
recipientes adecuados. La fig. 2.6.2.1 muestra un diagrama de una planta de

procesamiento de puré de jitomate [26].
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Fig. 2.6.2.1. Diagrama de una planta productora de puré de jitomate
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Los jitomates del campo son recibidos en cajas, que contienen particulas de
tierra, polvo, y otros materiales que se recogieron durante el crecimiento, la cosecha y
la transportacién del jitomate; como se sabe, la tierra y el polvo son ricos en metales,
que si 1o se remueven adecuadamente pueden contaminar el proceso. [13]

Por tal motivo, los jitomates deben ser volcados en un depdsito de agua, lavados
y desinfectados para después conducirlos a dos mesas de clasificacién, las cuales deben
ser de un material tal que no reaccione con la materia prima y que se pueda limpiar
facilmente para que quede libre de microorganismos. Los operarios inspeccionan el
producto, quitan materiales extrafios, recortan las partes del jitomate que estan en
malas condiciones o descartan el fruto entero si es necesario.

Los jitomates seleccionados caen en dos bombas cortadoras; ya cortados fluyen
al tanque de ruptura por calentamiento, equipado con un serpentin rotatorio para
lograr un calentamiento uniforme a 100 °C. La pulpa caliente se bombea al calentador
esterilizante, donde se calienta hasta 112 °C para asegurar la inactivacién de la
enzima pectinasa.

La pulpa se enfria hasta 100 °C en el tanque y luego fluye por gravedad al
acabador-pastador grueso para la eliminacién de piel, pedinculo y al acabador fino
para eliminacién de semillas y fibras. [27]

El jugo fluye por gravedad al tangue del evaporador, un tanque compensador
en el cual el jugo se agita continuamente. De ahi se bombea al evaporador de doble
efecto donde el jugo se concentra de 5.5% a 32% de sélidos, la pasta se bombea a un
tanque de depdsito y de ahi a un intercambiador de calor de placas, donde se
pasteuriza por calentamiento a 104 °C, mantenides durante 10 minutos, luego
enfriada a 30 °C. La pasta finalmente se bombea al sistema de envasado aséptico, el
cual llena y sella los envases. [27]

Los envases deben estar preferentemente recubiertos de estaito y aluminio,
para evitar que se produzca alguna contaminacién por el envase; se ha sugerido en los
ultimos afios la utilizacidén de envases de vidrio, ya que éstos son faciles de lavar y por

tanto no guardan microorganismos que contaminen el producto [13]
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Secuencia de operaciones en la elaboracién del puré de jitomate.
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La valoracién de la calidad se hace tomando en cuenta los siguientes parametros:

ay Color y apariencia

La apariencia puede proporcionar una idea de cémo son la textura y la
consistencia, especialmente respecto a la suavidad que aparenta el puré y si se ha
producido separacién de liquido. El puré debe tener un color rojo intenso, y estar libre
de motas negras, insectos o cualquier otra materia extrana. Se han practicado
diferentes propuestas para valorar el color. Entre ellas el método de Munsell, el
tintémetro de Lovibond, la reflectancia espectrofotométrica usando el medidor de
diferencia de colores de Hunter, y la caracterizacién por un fotémetro de absorcion de
los extractos acuosos del puré de tomate. Para el trabajo de rutina el color minimo en

unidades Munsell es rojo 53 %, amarillo 28%, negro o gris 19 %. [25, 27]

b) Aroma y olor

El producto no debe tener aroma y olores anormales. Ocasionalmente se presentan
olores amargos, caramelizado, a cartdn y metalico, aunque ahora mucho menos que en
el pasado. La valoracidén del aroma dependera de la naturaleza del producto al que se
va a incorporar el puré de jitomate, si es un producto suave o fuertemente
aromatizado, la naturaleza del procesado a realizar y la valoracién por parte del

elaborador de 1a aceptacion del consumidor del producto acabado que resuita. [25]

¢) Parémetros fisico-quimicos.

Se deben determinar en los contenidos de cada lata que se vaya a examinar,
estando muy bien mezclado y tan pronto como sea posible una vez abierta. Las
determinaciones incluyen solidos refractométricos; sélidos solubles: pH; acidez (como
4cido ecitrico); contenido en sal; contenido total de azucares reductores; contenido en
cobre; trazas de otros metales (estano, plomo, arsénico, hierro).

En las especificaciones comerciales del puré, pasta y concentrado de tomate se

incluyen los siguientes valores limites: [25, 27]



Capitulo 2 23

PARAMETRO VALOR

Contenido total minimo de azGicares reductores expresado en
porcentaje de los sblidos de jitomate 45

Maéaxima acidez titulable (como acido citrico hidratado), expresada

en porcentaje de sélidos de jitomate 1.0
Cloruros como NaCl en porcentaje, maximo 2
Sélidos solubles libres de sal en porcentaje, minimo 10

Maximas impurezas organicas insolubles en agua, expresadas en

porcentaje de s6lidos de jitomate 0.1

Maximo contenido de cobre de los sdlidos de jitomate 50 mgfkg
Maéximo contenido de plomo de puré con 15 % a 25 % de sdlidos 3 mglkg
Méaximo contenido de plomo en puré con mas del 25 % de sélidos 5 mg/kg
Maximo contenido de arsénico 1 mg/kg
Méximo contenido de zine 50 mg/kg
Maximo contenido de estafio 25 mg/kg

pH 4.0-4.5

Tabla 2.6.4.1 Parametros de calidad del puré de jitomate en base httmeda.

d) Contenido microbiolbgico

A menos que el proceso sea insuficiente, el cierre no sea hermético, o se dafien las
latas en el transporte, el puré de jitomate no debe contener bacterias no esporuladas ni
levaduras. El pH del puré de jitomate es suficientemente reducido para evitar
problemas de microorganismos patégenos. [27]

La contaminacién fangica es otra fuenfe de corrupcién en el puré de jitomate y
otros productos basados en jitomate. El recuento por el método de Howard se hace con
una técnica microscopica normalizada.

Se utiliza una reticula especial observando un gran ntmero de campos separados con
el microscopio: los que contienen hifas de mohos se consideran positivos v los que no
negativos. El recuento de Howard se expresa como porcentaje de campos positivos. [25]

Este valor es un indice de la contaminacidn fangica o pudricion de los jitomates

de los que se prepard el producto. Se establece un maximo de 40% de campos positivos.
[25]
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ey Texturay consistencia

Los principales factores implicados en la textura y consistencia del puré de
jitomate son: la naturaleza péctica del puré (que depende en parte de como se haya
minimizado la degradacién efectiva por los enzimas pécticos en las primeras etapas de
la elaboracién del purd); el contenido en s6lidos insolubles; v el tamaiio de particula del
material insoluble.

Se pueden realizar diversas pruebas de laboratoric para valorar la textura y
consistencia. Estas incluyen determinaciones de pectina; contenido en sélidos
insolubles; la prueba del papel secante que mide la filtracion de liquido a partir de una
muestra; determinacién de la viscosidad aparente por medio de medidas de flujo o de
viscosimetro de torsidén diluida. {27}

No esta permitida la adicién de colorantes ni espesantes en productos de jitomate.
Como reguladores de pH estan permitidos el carbonato o bicarbonato de sodio o

potasio, acido citrico, acido malico, acido lactico, 4cido tartarico y otros. [25, 28]

Cada envase del producto debe llevar troquelada en su tapa la clave de la fecha de
fabricacién, namero de lote y clave de la planta otorgada por la Secretaria de Salud y
ademas una etiqueta o impresién permanente, visible e indeleble con los siguientes
datos:

- Nombre o marca comercial registrada, pudiendo aparecer el simbele del fabricante.
- El “contenido neto” de acuerdo con las disposiciones de la Secretaria de Comercio.

- Nombre o razén social y domicilio del fabricante.

- Lista completa de ingredientes con orden de concentracién decreciente.

- Otros datos que exija el reglamento respectivo o disposiciones de la Secretaria de

Salud.

El producto se debe envasar en recipientes de tipo sanitario que fengan cierre
hermético, elaborados con materiales resistentes a las distintas etapas del proceso de
fabricacién v a las condiciones habituales del almacenaje, de tal naturaleza que no
reaccione con el producto, ni se disuelvan alterando las caracteristicas fisicas,
quimicas y sensoriales o produzcan sustancias tdxicas. [25]. El puré de jitomate
terminado debe almacenarse en locales que retinan los requisitos sanitarios que sefiala
la Secretaria de Salud. [25]
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Toda la informacién anterior refuerza la idea de aplicar las técnicas de origen
nuclear por que son multielementales; y con un solo experimento se pueden obtener
todos los elementos menciona la norma NOM-F-33-1882 ademés de otros que podrian
ser influyentes en la salud; cosa que con las técnicas tradicionales solo se puede

obtener un solo elemento por cada experimento y con cada téenica aplicada.
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PRINCIPIOS FiSICOS DE PIXE, RBS Y ESPECTROFOTOMETRIA

3.1 PIXE
3.1.1 Principios fisicos de PIXE

La emisién de rayos X inducida por particulas (PIXE), es una técnica analitica
basada en la deteccién de rayos X caracteristicos, en la cual los protones de alta
energia expulsan electrones de las capas més internas de un atomo blance.

Cuando una vacante se llena por un electrén de una capa superior hay una
emisién de un fotén, cuya energia se encuentra en el intervalo correspondiente de
rayos X, para eliminar el exceso de energia en el atomo. El proceso puede originar
alternativamente 12 emisién de un electrén Hamade Auger, ¢ la emisién simultanea de
un electrén Auger v un fotén de rayos X (efecto Auger radiativo). [30]

La energia que tiene el fotén emitido es caracteristica del elemento en cuestién.
Esto hace posible, con la medicién de la energia, la identificacion del elemento.

El espectro de rayos X emitido, estd determinado por la existencia de niveles
discretos de energia de los electrones que conforman atomo.

El electrén expelids en el proceso, puede corresponder a diferentes capas
atémicas, ocurriendo lo mismo con el electrén que ocupa la vacante. Con esto se
producen grupos de lineas de rayos X bien definidas, que tienen un nombre de acuerdo

con la capa de la cual se removié el electrén original. [15]
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Figura 3.1.1 Procesos fisico de interaccion de un haz de iones con un 4tomo. La téenica PIXE se
basa en la expulsién de un electrén, con la subsecuente emisibn de un fotén de rayos X,
posterior al llenado de 1a vacante por un electrén de capas superiores,

De esta forma, si la transicién ocurre hacia una capa K (numero cuantico
principal n=1) se llama linea K; si el electrén que ocupa el lugar proviene de la capa 1,
la transicién es K, y si proviene de la capa M es Kg.

Si la transicién es en una capa L (nmdmero cuintico principal n=2) sera una
linea 1. y asi sucesivamente. [30]

El electrén que llena la capa puede provenir de un gran ntmero de subcapas,
limitado solamente por las reglas de seleccién en transiciones atémicas. Esto hace que
aparezca una cierta cantidad de lineas K, de lineas L, etc., que deben 1dentificarse. La
distincién es con hase a la intensidad relativa que cada una de estas lineas tiene
dentro de su grupo. De esta forma, la linca K més intensa serd la linea K, y la
siguiente es la K;. Cada linea puede, a su vez, estar compuesta por cierto nimero de

transiciones, que se reconocen por un subindice (1,2,3,...), existiendo asi las lineas Ku,
Koo Lﬁl, L@z,
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TLa figura 8.1.2 describe las lineas mas importantes para el analisis con PIXE,
sefialando la transicién atémica a la cual corresponden. La nomenclatura descrita se

conoce como de Siegbahn. [15]

2
WU

=
LS S PR S |

E

F

Figura 3.1.2. Niveles de energia at6micos y transiciones atomicas que dan origen a rayos X. La

nomenclatura se sefiala en la figura.

3.1.2 Seccion eficaz

La probabilidad de emitir los fotones de rayos X de una linea en particular, o
Sececién Eficaz de Produccién de Rayos X, es una cantidad fisica que depende de
diversos factores, como el proyectil, energia de incidencia, y el atomo en particular. En
el caso de las lineas K existe una relacién con la probabilidad de ionizar el atomo,

conocida como seccidén eficaz de ionizacién, por medio de la ecuaciéon

ox, = Oxor P
(38.1.1)
Aqui, ox,, es la seccién eficaz de produccién de rayos X, oy« es la seccion eficaz
de ionizacién, wx es la produccién de fluorescencia y P es la intensidad relativa de

todas las posibles transiciones que producen radiacién en la linea i. La produccién de
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fluorescencia es el cociente del nGmero total de fotones X emitidos entre el ntmero de
vacantes en la capa K. [15]
Existen varios modelos tedricos para calcular la seccidn eficaz de ionizacién de una

capa interna por el impacto de los protones; los més importantes son:

- La Aproximacién de Encuentro Binario (BEA)

- La Aproximacién Semiclasica (SCA)

- La Aproximacioén de Onda Plana de Born (PWBA)
- La correccion ECPSSR a la PWBA.

Para una descripcién mas profunda de cada modelo, puede consultarse [15].

3.1.3 Eficiencia de deteccidgn

Algunos métodos de estandarizacion demandan la determinacién de la
eficiencia de deteccién, que es el nimero de cuantos de radiacién registrados por el
detector dividido entre el niimero de cuantos de radiacién que fueron emitidos por la

fuente. Dicha eficiencia depende del material que constituye al detector, del tipo de

respecto a la fuente emisora, y de la energia de las radiaciones incidentes. {30, 31}

3.1.4 Andlisis de blanco grueso

En el caso de un blanco grueso, cuando el proyectil deposita toda su energia en
la muestra y queda detenida en ella, se requiere del conocimiento completo del
frenamiento del proyectil en la matriz y 12 atenuacion de los rayos X en la muestra.

Para obtener la ecuacién para el ndmero de fotones de rayos X que se producen
a lo largo de la trayectoria del proyectil dentro del blance, la energia final del ion debe
ser cero, o algin valor para el cual la produccién de rayos X sea ignorable. Asi pues, la

ecuacién para el blanco grueso es:

N, b7, N:C, f o (E)I(E£)
j dE

rz)= 4, IS

(8.1.3.1)
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En donde Np es el namero de proyectiles que incidieron sobre la muestra, Az es
la masa atémica del elemento, oz es la produccién de fluorescencia de los rayos X (K ¢
L), b7 es la fraccién de los rayos X K 6 L totales que aparecen como Ko 6 Le, Ezes la
eficiencia absoluta del sistema de deteccién para la linea en cuestidén, Ny, el nimero
de Avogadro, oz(Ey) es la seccién eficaz de ionizacién a la energia de incidencia de los
proyectiles Ep, v S es la seccidn transversal del haz, que se supone tiene una

distribucién de carga uniforme, C: es la concentracién del elemento. El término Tz(E),
describe la transmisién de los fotones desde profundidades sucesivas dentro de la

muestra, y se define como:

E
T(Ey=expy—| = | —— o= (3.1.32)
fo,

Detector

Figura 3.1.4.1 Geometria para el andlisis cuantitativo de blanco grueso.

Para realizar el anilisis cuantitativo en el blanco grueso, es necesario medir
experimentalmente el nuamero de fotones de rayos X de la linea y, mediante
evaluaciones numéricas de las ecuaciones 3.1.3.1 v 3.1.3.2, se hace una comparacién
con los valores experimentales, realizando iteraciones hasta encontrar una

concordancia entre éstos y los valores numéricos. |15, 30]
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3.1.5 Dispositivo experimentail

Para el analisis con PIXE, se utiliza el acelerador Peletrén que posee la
ventaja de producir haces de mayor energia con el mismo potencial que el acelerador
Van de Graaff en la misma terminal. Funciona con un proceso de doble aceleracién de
ios iones. [15]

En el Peletrén se cargan la terminal 2 un potencial mediante uno o més
cinturones, formados por barras metalicas y plasticas alternadas, sustituyendo la
banda de los aceleradores Van de Graaff. Por otro lado, en el Peletrén hay fuentes de
iones negativos, externas al tanque del acelerador. La terminal atrae a los iones
negativos, proporcionandoles una energia eV, donde e es la carga del electrén y V es el
potencial en la terminal.

En el centro del tanque existe un convertidor de iones negativos a positivos (que
puede ser un gas a baja presién o una laminilla de carbono, llamado stripper),
produciéndose iones con diversos estados de carga, dependiendo de factores como el
adtomo que forma el haz, la energia inicial, la densidad del gas, etc. Estos iones
positivos ahora se ven empujados por la terminal, por lo cual se suma una energia neV

al haz de iones, donde n es el estado de carga del ion, es decir, el nmero de electrones

que perdid.
E=Mn+1)eV. (3.1.4.1)

Como se dijo antes, este tipo de acelerador permite obtener haces de iones con
mayores energias al mismo potencial que un Van de Graaff, y por ello pueden ser més
compactos. La ausencia de la banda hace que la estabilidad de la energia sea mayor.

1 acelerador Peletrén cuenta con dos tipos de fuentes de iones. La primera es
para gases, se conoce como Alphatross. Su funcionamiento se basa en un cilindro de
cuarzo, al cual se inyecta el gas a ionizar. Una fuente de radiofrecuencia ioniza el gas,
el cual se extrae del cilindro hacia una camara rellena de vapores de rubidio. La
interaccién de los iones positivos con el rubidio provoca que dichos iones se conviertan
en negativos mediante la captura de electrones. Puesto que la fuente se halla a un
potencial de —50 kV, los iones negativos se ven empujados hacia la linea, donde se

encuentra el electroiman inyector, que los conduce hacia el acelerador propiamente
dicho. [15, 30]
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La segunda fuente se conoce como SNICS. En este caso, el elemento del cual se
descan producir iones se encuentra como sblido en wun catodo, formado
fundamentalmente de cobre, el cual se bombardea con un haz de iones de cesio,
produciendo un haz de iones negativos mediante la captura electrénica. Al igual que
en la fuente Alphatross, los iones se encaminan al acelerador mediante el electroiman
inyector.

El dispositivo experimental que se utiliza normalmente en PIXE depende del
tipo de analisis que sc esté realizando. La figura 3.1.4 muestra un dispositivo tipico.
La corriente del haz se mide con una caja de Faraday en la parte posterior de la
camara de anélisis. [15]

Un detector se puede pensar como una caja negra que recibe radiacién
ionizante (fotones X), y que envia informacion sobre la radiacién que incidié sobre él.
Debido a que la radiacién es ionizante, en el detector aparece con la misma interacecion
una cierta carga libre. Esta carga lleva la informacién de la particula incidente, y por
ello es necesario colectarla. Muchos cuantos de radiacién inciden en el detector, y asi
hay una serie de pulsos de carga. [30, 31]

Bl primer circuito asociado a un detector es el preamplificador, que recoge la
sefial (pulso de tensién) del detector y aumenta su amplitud hasta un tamano

procesable por el am

i

j=5

detector, porque se trata de minimizar la impedancia capacitiva
totalidad.

el circuito en su

Otra funcién que tiene un preamplificador es la de proporcionar las tensiones
de polarizacidn necesarias para el detector. Normalmente esta funcién se lleva a cabo
a través de una resistencia de carga conectada al circuito principal del

preamplificador.[15]
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Acelerador de : -
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Detector de Rayos X
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Figura 3.1.5.1 Dispositivo experimental tipico para el andlisis de PIXE.

El amplificador toma la sefial del preamplificador y la aumenta hasta un
tamafic que esté dentro del intervalo dinamico del resto de los aparatos para anlisis
(0-10 V en la norma NIM), con una cierta forma. La forma del pulso es importante
para dos cosas: evitar el apilamiento de los pulsos, que consiste en la suma de dos
pulisos si el tiempo entre ellos es demasiado corto, y la razén seiral-raido.

El analizador multicanal (Muliichannel Analyzer, MCA), recibe las seiiales de
diferentes amplitudes provenientes del amplificador, las clasifica segiin su amplitud, y
acumula el nimero de pulsos de una cierta altura. De esta manera, registra el
espectro de energia de la radiacion incidente. Se dice que el MCA esta en su modo de

operacién como analizador de altura de pulsos (Pulse Height Analizer, PHA).
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3.1.8 VYariaciones de la técnica

Una variacidn de PIXE es 1a lamada técnica de haz externo en la que, como su
nombre lo indica, el haz de protones se extrae a la atmésfera a través de una ventana
gue se encuentra al final del tubo de conduccién del haz. La principal ventaja de esta
téenica es que el analista no estd limitado: se pueden analizar muestras de cualquier
forma y tamafio. Esta técnica es especialmente importante cuando el andlisis tiene que

ser no destructivo y tiene su principal aplicacién en arte y arqueclogia. {32}

3.1.7 Andlisis de un espectro

Los factores que influyen en el analisis de un espectro de PIXE incluyen la
preparaciéon de las muestras y la consecuente homogeneidad de la misma, y la
humedad de la muestra o el ambiente, la carga, la alineacién del detector y su
eficiencia, la correccién de la matriz y la base de datos usada. [30, 31]

Actualmente existen programas de computo que ntegran la informacién del

espectro, cuantificando los elementos presentes en la muestra. [15]

La Retrodispersién de Ruthertford se basa en la interaccibn de un haz
monoenergético y colimado de particulas (iones) de hidrégeno, helio o cualquier ofro
elemento ligero, que choca con la superficie de wuna muestra. Los Iones
retrodispersados provenientes de la muestra como resultado de la interaccidn son
detectados y su energia analizada.

Su fundamento es la colisidn elastica entre un proyectil con un nicleo de un
atomo. En este proceso el nucleo contra el cual ocurre el chogque permanece en su nivel
fundamental de energia después de la interaccion; es decir, toda le energia cinética se
conserva. La figura 8.2.1 representa la colisién entre el nicleo de un atomo v el haz

112

monoeenergético. [33]
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Figura 3.2.1 proceso fisico de RBS. Un haz de iones con energia de incidencia E incide en las
superficies de un material que contiene dos tipos de 4tomo, con masas distintas. La energia con
la cual emerge un ion despuss de rebotar contra el 4tomo pesado, &, es mayor que la energia
E” con la que reboté otro ion al chocar un dtomo ligero. Al medir la energia con la que se

retrodispersaron los iones, se puede identificar la masa de los 4tomos en el blanco.

Esta téenica se basa en cuatro conceptos fisicos basicos: [15, 33]

1. La energia transferida de un proyecti! a un niclec blanco en una colisién
elastica. Este proceso se puede entender con el concepto de factor cinemdtico

de dispersion y la capacidad de percepcién de masa.

2. La probabilidad de gue ocurra cada una de las colisiones. A este proceso se
llama seccidn eficaz de dispersién y se asocia con la capacidad de cuantificar

la composicién atémica.

3. Pérdida de energia de un atomo en movimiento a través de un medio denso.
Este proceso se conoce como el poder de frenamienio y ofrece resolucion en

profundidad.
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4. Fluctuaciones estadisticas de la energia perdida por un &atomo en
movimiento a través de un medio denso. La distribucién de las energias de
log iones en el haz dentro del material se va ensanchando, hecho que

empobrece la resolucién en profundidad.

3.2.1 Factor cinematico de dispersion K

Este factor proporciona informacion acerca de la masa del atomo blanco.

Cuando una particula de masa m;, se mueve con velocidad constante, y choca
elasticamente con una particula en reposo de masa ms, la energia se transmitiré de la
particula en movimiento a la particula estacionaria. En el analisis, la masa m;
corresponde al haz (proyectil) v la masa mez es la del atomo blanco. Para que ésta se

lleve a cabo se requieren dos condiciones:

1) La energia del proyectil Eo debe ser mucho mas grande que la energia de enlace de

los 4tomos blanco, que son del orden de 10 eV.

2) No debe haber reacciones nucleares ni resonancia. Los procesos nucleares
dependen de la eleccién espect

nce. Con un haz de

hidrégeno, los efectos nucleares pueden aparecer con energias menores que 1 MeV.

La colision eléstica simple de dos masas m: y mz se puede resolver con la aplicacién
del principio de conservacion de energia y momento. La figura 3.2.2 muestra la
representacién esquematica de la colisién. El angulo ¢de dispersion y el angulo ¢ se
definen como nimeros positivos.

Haciendo el analisis apropiado se puede demostrar que el factor cinematico en

el sistema de laboratorio es:

2

K=

7, COS B + Al —m] sen*6 \J G211

my, +m,
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El factor cinematico depende de la relaciéon de masa del proyectil y del atomo blanco y

del angulo de dispersion 6 [15, 31]

Figura 3.2.2. Representacién esquemiatica de una colisién entre un provectll de masa my,
velocidad ve, y energia Eoy un Atomo blanco de masa me que estd en reposc. Después de la
colision, el proyectil y el blanco tienen velocidades v, E: y v's, Ee, respectivamente. Los dngulos

Ay ¢ son positivos.

3.2.2 Seccidn eficaz de dispersidn
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un angulo sblido d2, se define para un 4tomo blance como:

[ do J 4O . dmero de particulas dispersadas en el dngulo sdlido d€2 3.2.2.1)

dQ namero de particulas incidentes por unidad de érea

Para el sistema de referencia del laboratorio, 1a seccién eficaz se puede escribir:

@_:{ ZZe’ T ((:0594—[1—({ml/i?fE)Sezmé))ij)2 (3.2.2.2)
a2 2E0S€n26 (1 - [(ml /mz )qenQ]z )”2

ecuacion en la que Z; es el nimero atémico del proyectil v Zz es el nlmero atdémico del

blanco, e es la carga del electrén, fes el dngulo de dispersion, v Eo ¢s 1a energia del

proyectil antes de la dispersion. [15]
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La seccién eficaz diferencial para la dispersién do/d{2 tiene dimensiones de un
area y se basa en la interpretacién geométrica de la probabilidad de que la dispersiéon

resulte en una seiial hacia al detector. {33]

3.2.3 Poder de frenamiento

Cuando un ion atraviesa una capa de material blanco, interactGa con los
electrones de éste, cediéndoles parte de su energia de una manera aleatoria. Asi,
después de recorrer una distancia dx dentro del material, pierde una cauntidad de
energia dE. Si el espesor de la capa se hace cada vez mas pequeno (dx — 0), se puede

alcanzar un limite, de manera que se puede definir el poder de frenamiento S(£) como:

dE
-9k 2.3.
S(Ey=—3 (3.2.3.1)

A causa de la pérdida de energia de los iones en el material del blanco, la
energia de los iones retrodispersados en el interior serd menor. La diferencia de
energia AE representa la cantidad de energia perdida por las particulas del haz
cuando entran y salen del blanco. Hay una relacién directa entre el espesor total del
blanco y la diferencia de energia AE. [15]

En la figura 2.2.3.1 se grafica el poder de frenamiento de un ion en un material
como funcidn de su energia. Se observa un maximo en la regién de energias mas bajas,
es decir, un ion cede mas energia al material cuando tiene energias bajas que cuando
son elevadas. Esto puede repercutir en dafioc a la muestra, cuando se hacen

irradiaciones con iones en este intervalo de energias,



Capitulo 3 39

350

300 Poder de frenamiento

. /’\
2200
fei]
<
@ 150
&

100

50
0 I 1 v 1]
0 1000 2000 3000 4000 5000

i Energia del lon (keV)
i

Figura 3.2.3.1 Poder de frenamiento de protones en cobre, en el cual se representa la pérdida

de energia de las particulas del haz cuando entran & un material.

3.2.4 Dispositivo experimental para RBS

Para el analisis con RBS, se utiliza un acelerador Van de Graaff de 0.7 MV.

La figura 3.2.4.1 muestra un diagrama del acelerador Van de Graaff del

Instituto de Fisica. [15]

Puntas de
corona

Vélimetro Anillos

generador . . .
; equipotenciales Peines de carga Colector de

tantalio
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Imén anahzador

Fuente de 1ones

i

Ternunal de
alto voltaje

Rejillas de
regulacién

Polea con .~~~

generador u
IL Polea con metor  Fuente de 30 kV / \

Figura 3.2.4 1 Dibujo esquematizado del Acelerador Van de Graaff de 0.7 MV.
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El acelerador Van de Graaff, funciona en tres etapas basicas:
1. Generacién de una alta tension de corriente directa;
2. Produccién y aceleracién de un haz de iones positivos;

3. Medicién y regulacion de la energia del haz.

3.2.5 Generacion de la aita tension

1. Por medio de una fuente de alta tension (0-30 kV), se induce carga en una banda
aislante, a través de unos peines de carga;

2. La banda, con su movimiento, lleva la carga a la terminal;

3. Dentro de la terminal, la carga se transfiere a ella desde la banda. Queda a un
potencial V=Q/C, con C la capacitancia de la terminal. El potencial se
mantiene gracias a una corriente que baja a tierra a través de un divisor de
potencial de alta resistencia;

4. La terminal queda aislada del tanque por medio de un gas dieléctrico (SFg), el

cual evita la aparicién de chispas.

3.2.68 Produccidn de iones positivos y aceleracion

1. Se introduce el gas en la fuente de iones, que consiste en una botella de cuarzo,
por medio de una valvula térmica. Por una sefiai de radio-frecuencia, se ioniza
el gas dentro de la botella. Con un potencial positivo en un electrodo y un
cuadrupolo magnético, se envian los iones positivos fuera de la botella, hacia el
tubo acelerador, que estéd al alto vacio. Todas las fuentes de poder dentro de la
terminal estan alimentadas por un generador en la polea superior;

2. Los iones positivos se aceleran y enfocan con campos eléctricos en el interior del
tubo acelerador (construide en vidrio y metal, y protegido de campos
magnéticos externos con un cilindro de metal x). Las partes metéalicas estan
conectadas a un anillo equipotencial, cuyo potencial se mantiene por el divisor
de voltaje;

3. El haz de particulas positivas se acelera por la diferencia de potencial V, dentro

del tubo acelerador. Su energia serd gV, con ¢ la carga del ion. Como el
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potencial es de corriente directa, las particulas en el haz son homogéneas en
cuanto a su energia. Si se regula el flujo de gas a la fuente, al igual que su

potencial, se puede cambiar Ia corriente.

3.2.7 Medicién y regulacidn de la energia del haz iénico

1. Por medio de un véltmetro generador se puede medir el potencial de la terminal.
Consiste en un estator aislado montado sobre el plano a tierra del tanque de
presion, de cara hacia la terminal de alto voltaje. El estator se ve bloqueado
periédicamente por un disco seccionado rotando a velocidad constante. Asi, la
capacitancia entre el estator y la terminal varia periédicamente también, y la
corriente inducida en el estator, que mide la tensién en la terminal, pasa a
través de un circuito rectificador y se lee en un microamperimetro.

2. La energia y masa de los iones de interés se selecciona mediante un electroiman,
pasando por en medio de unas rejillas verticales en la linea a donde se envia el
haz;

3. Las rejillas reciben una corriente del haz si éste se desvia por la dispersion en la
energia;

4. Las rejillas envian una sefial de retroalimentacion a las puntas de corona, las
cuales se acercan ¢ se alejan de la terminal para regular el potencial. Si se
acercan, la corriente de corona aumenta, y ¢! potencial en la terminal

disminuye. [15]

3.2.8 Analisis de un espectro

La informacién por RBS se obtiene a partir de la energia de los iones
retrodispersados. Pero la forma de estudiar dicha energia consiste en contar el nimero
de particulas que son retrodispersadas con energias que estan dentro de intervalos que
cubren, a su vez, todo el intervalo de energias esperadas como resultade de esa
retrodispersién. Por su relacién con el espectro en un analizador multicanal, a los
pequefios intervalos de energia se les denomina canales. La forma y la altura del

especiro encierran informacién cuantitativa del blanco. Para un blanco grueso, se
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tendra en consideracién solo la regidn cercana a la superficie. La altura del espectro,
que es el niimero de cuentas (particulas) por canal, depende del ntimero total de iones
incidentes, el angulo sélido, la seccién eficaz promedio y el ntimero total de 4tomos por

unidad de 4rea, que da la diferencia de energia correspondiente al ancho del canal. {15,
33}

3.3 Principios fisicos de la espectrofotometria

Esta técnica se basa en la medicién de la concentracién de un compuesto
colorido en solucién. El color de una solucién puede ser inherente a la sustancia
disuelta, o puede ser generado por adicién de un reactivo que reacciona con un
compuesto no colorido para formar un color. Dentro de ciertos limites, la intensidad del
color formado serd proporcional a la concentracidén del compuesto original colorido o
sin éste en solucién, y puede medirse instrumentalmente. Es posible estimar la
concentracién de un compuesto haciendo una comparacién de la intensidad de color de
la luz transmitida de la solucidn de prueba con la de soluciones esténdares
preparadas, o bien con cristales coloridos estandares permanentemente calibrados. Los
espectrofotémetros, constan de una fotocelda sensible a la luz, y la fuente de luz es una
lampara incandescente. Se utilizan filtros 6pticos para aislar las regiones espectrales
de modo que solamente las longitudes de onda seleccionadas de la luz transmitidas
por la solucion colorida pueden legar hasta la fotocelda detectora. La luz que cae sobre
ia fotocelda es amplificada e indicada como densidad 6ptica, absorbancia o
transmitancia en un medidor o mediante un indicador digital. {1]

Para el analisis, la entidad colorida debe obedecer la Ley de Lambert y Beer en
un intervalo de concentraciones de trabajo, de modo que se pueda obtener una curva
de calibracién reproducible de absorbancia como funcién de la concentracién. Ei
desarrollo de color debe ser relativamente rapido, el maximo color formado debe ser

estable y sin cambio por un periodo lo suficientemente large gue permita vna medicion

precisa. [1]
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DESARROLLO EXPERIMENTAL.

4.1 Seleccion de muestras

La seleccién de muestras de puré de jitomate se realizd tomando en cuenta: la
disponibilidad de marcas existentes en el mercado, el tipo de envase y preferencia de
la poblacién. Adicionalmente se trabajé con muestras de puré de jitomate extranjero;
debido a que la poblacidn en ocasiones prefiere los productos de importacién. En el
caso de la muestra de Japén de decidié irabajar con ella debido a que es una marca
que se encuentra bajo la licencia de Del Monte Corporation v con la informacién
obtenida se pueden comparar los productos Nacionales con los Internacionales.

En la tabla 4.1.1 se clasifican las muestras seleccionadas en cuanto a su pais de

origen y el tipo de envase.

4.2 Preparacién de muestras
4.2.1 Muestrec

Las muestras se homogeneizaron perfectamente por medio de una vigorosa
agitacién y se tomé un volumen de 100 mL a 150 mL aproximadamente, para obtener

alrededor del 10% de materia s6lida seca.



Capitulo 4 44
Clasificacion Muestra Pais de origen Tipo de
envase
M1 Marca libre Aurrera México Lata
M2 Marca libre Gigante Meéxico Lata
M3 Marca libre Comercial Mexicana México Lata
M4 Puré de tomate La Costefia Meéxico Lata
M5 Pomi (Parmalat) Meéxico Tetrapack ®
M6 Puré de Tomate Del Monte México Lata
M7 Puré de Tomate del Fuerte Meéxico Tetrapack ®
M8 Hunt’s (importado) E. U A Lata
M9 Fruterry México Lata
M 10 Calmex México Lata
M1l Great Value Meéxico Tetrapack ®
M 12 Puré de Tomate Herdez México Lata
M 13 Hunt’s E.U. A Lata
M14 Contadina E.U. A Lata
M 15 Shurfine E.U A Lata
M 16 Donia Paula Colombia Frasco de
vidrio
M 17 Malloa Chile Lata
M 18 Lucchetti Chile Lata
M 19 Puré de tomate Del Monte Japdn Bolsa
metalica
M 20 Puré elaborado en el laboratorio con la México Frasco de
formulaciém oficial de la Procuraduria vidrio

Faderal del Consumidor

Tabla 4.1.1. Descripcién de las muestras de puré de jitomate estudiadas.
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4.2.2 Secado y elaboracidén de pastillas

Por tratarse de muestras liquidas, fue necesario secarlas para obtener pastillas,
con el fin de mejorar los limites de deteccién durante el analisis.

Se utilizé aleohol etilico absoluto anhidro con peso molecular de 44.04, por
tratarse de un compuesto poco tdxico y formar un azedtropo con el agua facilitando la
eliminacion de la misma. Este azedtropo contiene 95 por ciento de etanol y 5 por ciento
de agua. Se adicionaron 200 mL de etancl a 150 g del puré de jitomate, se agitd y una
vez formado el azedtropo se dejé reposar y se decantd, procurando atrapar la mayor
parte de los sélidos posibles. Finalmente se filtrd. [34]

Para determinar la masa de la muestra se utilizé una balanza electrénica de
marca OHAUS modelo SC 8016, alcance de 600 g y resolucién de 0.1 g.

Como la muestra todavia estaba hiimeda se colocé en un horno eléctrico a una
temperatura de 50 °C durante 2 horas para eliminar los restos del azebtropo, de agua
y de alcohol que quedd presente. Una vez secas las muestras, se pulverizaron y se
elaboraron pastillas de aproximadamente 1 g con dimensiones de

10 mm de dié?‘qatvg '

|4 A
im de didmetro y 5 mm de

nm de espesor.

4.3 Aplicacion de PIXE

Para el anéalisis con PIXE se utilizd el acelerador Peletrén, National
Electrostatics Corporation (NEC) 9SDH-2. [35]

Este acelerador es un caso especial de los Tdndem, que se basan en dos
aceleraciones sucesivas por una sola terminal. La figura 4.3.1 muestra el diagrama del
laboratorio del Peletrdén utilizado (Instituto de Fisica, UNAM).
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Figura 4.3.1. Diagrama a escala del acelerador Peletrén (Instituto de Fisica UNAM),

En el capitulo 3 se explicé el funcionamiente del Peletrén.

4.3.1 Dispositivo experimenial para PIXE

El analisis de PIXE se realiza con haz externo con un dispositivo como el que se

muestra en la siguiente figura:

Acelerador Peletron

Protones
2.63 MeV

Muestra

Ventana de
Aluminio de 8 Dm

Detector de Germanio
hiperpuro

Figura 4.3.1.1 Dispositivo experimental para PIXE con haz externo.
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Bl analisis de las pastillas se hace con el dispositivo de haz externo [35]. Debido
a que el haz de protones se extrae a la atmosfera atravesando una ventana que se
encuentra al final del tubo del haz, es més facil manipular las muestras, reduciendo el
fiempo de anlisis, ya que si se hiciera en vacio, tardaria mucho tiempo en evacuarse
la cdmara de irradiacidén, por la dificultad que presentan las muestras organicas.
Ademaés, hay un limite de seis muestras por cada portamuestras; de esta forma, con
haz externo se pueden colocar hasta 10 pastillas. [36]

Se irradiaron las muestras con protones cuya energia era 2.63 MV, Los rayos X
se captaron con un detector de germanio hiperpuro (tipo LEGe, marca Canberra), con
resolucién de 150 eV a 5.9 keV. Este se conecté a un amplificador Canberra 2026. Los
espectros se colectaron en una tarjeta analizador multicanal Oxford PCAS3.

Como el puré de jitomate es un blanco grueso, el proyectil deposita toda su
energia en la muestra y queda detenido en ella, por lo cual es necesario el
conocimiento completo del frenamiento del proyectil en la matriz y la atenuacién de los
rayos X en la muestra. Entonces, es necesario usar el método de analisis por blanco

grueso descrito en el capitulo 3.

w

4.4 Aplicacién de RB

4.4.1 Dispositive experimental de RBS

El dispositivo experimental utilizado para la aplicacién de la Retrodispersiéon de
Rutherford se puede apreciar en la figura 4.4.1.1 El acelerador provee un haz de iones
H* con una energia de 0.7 MeV para hacerlo incidir sobre el blanco. La corriente del
haz se integré mediante un digitalizador de corriente o escalador. En la caAmara, v a un
angulo lo més aproximado posible a 180° se colocd un detector del tipo PIPS, marca
Canberra. A éste se le conectd un preamplificador Ortec 142B, el cual envié la sefial al
amplificador (Canberra 2022), transfiriendo finalmente la sefal al analizador
multicanal (tarjeta Ortec ADCAM insertada en una computadora personal), donde se
colectaron los espectros.

El multicanal se encuentra conectado a una computadora, con la cual es posible
hacer el anilisis del espectro mediante programas adecuados, para asi obtener las

caracteristicas de la muestra, tanto en concentracién como en profundidad. [15]
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i
Preamplificado

Acelerador Amplificador

\

Detector

/ ' Analizador
Colimador Multicanal
Computadora
Cédmara de
Dispersién —

Figura 4.4.1.1 Diagrama del dispositivo experimental para RBS.

4.5 Aplicacion de ia técnica espectrofotométrica.

Para hacer el analisis espectrofotométrico de una muestra, fue necesario
desecarla con la técnica mencionada en la seccién de preparacién de muestras.
Posteriormente, se pesaron por duplicado 3.5 g de muestra en un crisol previamente
calibrado v se obtuvieron cenizas; para lo cual, primero se quemaron con mechero y
posteriormente se calcinaron en la mufla a 550 °C durante 8 horas. Al crisol ya frio, se
aftadieron 2 ml. de #4cido clorhidrico concentrado para disolver las cenizas;
posteriormente se afiaden 1 ml de 4cido clorhidrico concentrado y 3.5 mL de agua
destilada, tratando de disolver todas las cenizas. Se pasoé cuantitativamente el liquido
a un matraz aforado de 50 mL. Se lava el crisol con agua dos o tres veces, pasando los
liquidos de lavado al matraz y después se afor6. Se filtraron y del fitrado se tomaron
dos alicuotas de 10 mL. Se desarrolld color con hodroxilamina y ortofenantrolina.

Para la curva estandar, se tomaron 0.0, 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 4.0 y 6.0 mL de la
solucion estandar de hierro y se colocaron en tubos de ensayo; se ajusté cada uno de los
tubos a 10 mL con agua y se afiadié en el siguiente orden: 1 mL de clorhidrato de
hidroxilamina, se agitd; 5 mL de buffer de acetatos, se agitd, v 1 ml de
ortofenantroleina, agitando. Se dejd en reposo entre 10y 15 minutos.

Tanto las muestras como la curva estdndar, se leyeron en un espectrofotémetro
2 530 nm, y se utilizd el tubo sin solucibén estindar de hierro como blanco para calibrar

el equipo.
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4.6 Anéalisis de los espectros

4.86.1 Anélisis de los espectros de PIXE

El an&lisis de los espectros por PIXE consiste en la identificacién de elementos
en el espectro, por medio de las energias “caracteristicas” de emisién de rayos-X y la
determinacién de las 4reas correspondientes. Esto se realizé utilizando el programa
AXIL. [30]

Los espectros de PIXE presentan una radiacién de fondo, a la cual se
superponen las lineas de rayos X caracteristicos emitidos por la muestra. Las causas
de este fondo son, principalmente, la radiacién de frenado (bremsstrahlung) de los
electrones secundarios v los mismos iones al perder energia dentro de la muestra; la
dispersién de la radiacién en el detector (dispersidn Compton); radiacién gamma
emitida por otras interacciones nucleares entre los iones y el blanco o el sustrato {como
es el caso de protones interactuando con flwr). Todos estos factores complican el
anélisis de un espectro con PIXE, por lo cual su deconvolucion se efecttia actualmente
con programas de computo, que tienen como parte fundamental el ajuste de las lineas

(aproximadamente gaussianas) y del fondo. [15]

4.6.2 Analisis de los espectros de RBS

Como la informacién por RBS se obtiene de la energia de los iones
retrodispersados, es necesario contar el ntiimero de particulas que son retrodispersadas
con energias en un cierto intervalo. Dichas energias cubren a su vez todo el intervalo
de energias esperadas como resultado de esa retrodispersién. La forma y la altura del
espectro encierran informacidn cuantitativa del blanco. [15] Los espectros de RBS se

analizaron con el programa RUMP. [37]
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4.6.3 Integracion de fa informacién obtenida.

La informacién obtenida por RBS y PIXE se integré con la ayuda de un
programa llamado PIXEINT, que da la informacién cuantitativa (concentraciones) de
los elementos ligeros y pesados, presentes en las muestras de puré de Jitomate.

Por tanto, se siguen procesos iterativos para encontrar las concentraciones
elementales.

Un problema experimental frecuente al llevar a cabo anéalisis cuantitativo con
PIXE es la medicidén de la carga total incidente sobre el blanco. Es conveniente buscar
un proceso que permita hacer este anélisis cuando la integracién de la corriente de haz
es dificil.

Para ello, se propone un método en el que se considera un namero de fotones de

rayos X normalizados para el elemento i, Yr(Z:):

Ye(Z,) = WX(_ZZL (4.6.3.1)

Sviz)

=

donde las Y(Z:) se calculan con la ecuacién (3.1.3.1) ¥ la suma se hace sobre todas las
iineas de ios elementos a partir de las cuales se hara el analisis cuantitativo. Estas
cantidades son independientes de la carga total incidente. El programa PIXEINT,
entonces, realiza un célculo numérico de estos ntmeros de fotones normalizados. A
partir de estos céalculos iterativos, se obtienen las concentraciones de los elementos
encontrados. [45]
PIXEINT utiliza como base de datos para cada magnitud fisica involucrada en

PIXE lo siguiente:
¢ Seccibén eficaz de ionizacion:

Procedimiento de Smit [38];
e Produccion de fluorescencia y transiciones Coster-Kronig :

Tablas de Krause [39];
o Coeficientes mésicos de atenuacidn:

Procedimiento de Leroux y Tinh [40];
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o Razones de transicién atémicas:
Tablas de Scofield [41];

e Seccion eficaz de frenado:
Procedimiento de Ziegler [42];

o Céaleulo de fluorescencia secundaria:

Procedimiento de Reuter y colaboradores. [43]

Para todos los datos que hasfa agui han de obtenerse se debe ser claro en que no
todos los datos cuantitativos que se obtienen son exactos; por ello es necesario resaltar
las limitaciones de los instrumentos de medicién utilizados a las cuales se les
denomina incertidumbre. La incertidumbre es necesario calcularla para saber qué tan

exactas son las determinaciones que se hacen experimentalmente. [44]
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RESULTADOS
5.1 Resultados de PIXE v RBS

Para la calibracién del equipo en el analisis de PIXE, se utilizaron como
patrones pastillas de los materiales de referencia de Sedimento Lacustre, SL-1, SL-3 y
el suelo Soil-7. Todos ellos fueron aprobados por el Organismo Internacional de
Energia Atémica (OIEA); con ellos se determiné la eficiencia del sistema de deteccién
(mencionada en el capitulo 3).

En la figura 5.1.1 se aprecia la eficiencia de deteccién en funcién de la energia

de los fotones emitidos por los elementos componentes de los materiales de referencia,

107
10' L 4
5
Q i
51 -
ﬁ @ Experimental
|- Ajuste 1
10" F E
= { pi
10-2 1 i 1 . 1 . 1 ot L 1

2 4 8 8 10 12 14 186 18
Energia (keV)

Figura 5.1.1 Eficiencia de deteccién basado en un detector de germanio hiperpuro del material

de referencia.

La figura 5.1.2 corresponde al espectro del Sedimento Lacustre, material que se
utilizd como referencia para la calibracién del equipo en el que se pueden apreciar los

elementos correspondientes a cada linea de Rayos X encontrados.
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Figura 5.1.2 Espectro de Sedimento Lacustre, obtenido con PIXE, utilizando un haz de
protones de 2.63 MeV. Se muestran los elementos correspondientes a cada linea de rayos X

encontrada.

La figura 5.1.3 Corresponde al espectro de puré de jitomate

el que se indican los elementos correspondientes a cada linea de ra
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Figura 5.1.3 Espectro de puré de Jitomate Malloa. Se muestran los elementos encontrados.
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Con RBS, como ya se menciond, se obtuvieron los elementos que forman la
matriz orgénica y otros elementos ligeros; la figura 5.1.4 corresponde al espectro del
puré de jitomate japonés en el que sélo se indican los elementos més representativos,
que son el carbono, oxigeno, sodio, y calcio. Los demas elementos ligeros no se indican

en el espectro.
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Puré de Jitomate
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Figura 5.1.4 Espectro de puré de jitomate Japonés, obtenido por RBS, utilizando un haz de

protones de 0.7 MeV. Se muestran los elementos encontrados en cada linea de iones
retrodispersados.
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5.2 Resultados cuantitativos de PIXE y RBS

Los analisis realizados al puré de jitomate de las marcas mencionadas en el
capitulo 4, con las técnicas de PIXE y RBS, mostraron el contenido de elementos
presentes en ellas y se presentan en la tabla 5.1 en términos cuantitativos.

Con RBS, se detectd la composicién de la matriz organica, que incluye los
elementos C, N, y O; ademas se obtuvieron el Na, Mg, P, S, K, y Ca, que se consideran
macronutrientes esenciales para el ser humano y para la materia prima con la cual se
elaboré el puré (jitomate). Aunque también podrian considerarse como parte de la
matriz organica. {13]

Estos elementos son esenciales debido a que no se pueden sustituir por otros
elementos, porque son de gran importancia en los procesos biogquimicos y son
especificos para algunas funciones vitales. Ademés proporcionan alguna idea scbre el
proceso al que se sometieron los jitomates para la elaboracién del puré; ya que, como
se mencionté en el capitulo 2, los elementos més abundanies en el jitomate son el
hierro, el potasio, el calcio y el magnesio en forma de sales, que se encuentran en una
relacibn equilibrada cuantitativamente, para una buena alimentacién. Si esto no
fuese asi, se observaria una variacién en la concentracién de estos elementos y seria
un indicative de mala calidad

Aungue en algunas muestras tanto el magnesio como el azufre se encuentran
en concentraciones por debajo de los limites de deteccidn, esto no quiere decir que no
estén presentes en las muestras. [14]

Con PIXE se obtuvieron los elementos considerados como micronutrientes
esenciales (por su baja concentracién): Cl, Cr, Mn, Fe, Cu, y Zn. Estos elementos en el
puré son los restos de los nutrientes que contribuyeron al crecimiento y maduracién de
los jitomates (materia prima), que fueron absorbidos durante la siembra y la cosecha v
por esta razdn se encuentran en bajas concentraciones. [13 y 14]

A su vez, estos elementos se convierten en micronutrientes para el hombre, ya
que tras la ingesta del puré, el cuerpo humano los asimila y los utiliza en diversas
funciones y procesos bioquimicos, ademas de formar parte de estructuras celulares, de
sistemas enzimaticos, de proteinas, y de otras funciones a escala celular. [14]

Si estos elementos se encontraran en concentraciones mas elevadas, se

considerarian elementos no deseables en el puré yva que puede afectar la calidad del
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mismo, alterando su color, olor, sabor y consistencia. Y en el caso de ser ingerido por el
hombre, resultan téxicos. Por esta razén existen Normas que rigen la calidad de los
productos alimenticios, que establecen los parametros de calidad para brindar un
producto segurc e inocuo que no afecte la salud del hombre tras la ingesta de los
alimentos. [25] Las concentraciones de los elementos obtenidos con PIXE y RBS se

muestran en la tabla 5.2.1.

TABLA 5.2.1 Concentraciones de elementos encontrados en puré de jitomate
correspondiente a los insolubles en alcohol y agua, reportados en base htimeda, con sus

incertidumbres entre paréntesis.

Clave \Muestra % Masaseca C% N% 0% Na %

M1 |Aurrera 6.40 4.46(0.45) 0.07(0.007) 1.4(0.15) 0.14(0.01)
M2 |Gigante 8.12 5.04(0.51) 0©.29(0.03) 2.35(0.23)  0.06(0.01)
M3 |C.Mexicana 7.89 4.72(0.47) 0.44(0.04) 2.20(0.22) 0.14(0.02)
M4 [Costeiia 8.02 5.06(0.51) 0.24(0.02) 2.30(0.23) 0.12(0.02)
M5 |Pomi 4.49 3.65(0.37) 0.23(0.02) 0.29(0.02)  0.14(0.04)
M6 |Del monte 7.96 5.21(0.52) 0.13(0.01) 2.32(0.23) 0.11(0.02)
M7  [Del fuerte 6.10 4.28(0.43) 0.01(0.001) 1.68(0.16)  0.05(0.01)
M8 [Huntsimp. 5.71 3.62(0.36) 0.32(0.03) 1.61(0.16) 0.04(0.01)
M9 |Fruterry 2.97 2.09(0.21) 0.06(0.006) 0.76(0.07) 0.003¢0.002)
M 10 [Calmex 8.63 5.51(0.55) 0.30(0.03) 2.41{0.24)  06.09(0.01)
M 11 |Great V. 7.98 4.01(0.40) 0.04(0.004) 3.17(0.31)  0.27(0.03)
M 12 [Herdez 6.97 4.38(0.44) 90.25(0.02) 2.05(0.2) 0.08(0.01)
M 13 [Hunt’s 6.09 3.98(0.40) 0.05(0.005) 1.59(0.16)  0.06(0.01)
M 14 [Contadina 8.58 5.91(0.59) 0.05(0.005) 2.36(0.23)  0.01(0.001)
M 15 [Shurfine 12.07 10.25(1.03) 0.01(0.001) 1.58(0.16)  0.02(0.002)
M 16 [Dofia Paula 7.67 5.23(0.53) 0.10(0.01) 2.04(0.2) 0.01¢0.001)
M 17 Malloa 6.95 4.46(0.45) 0.260.02) 1.96(0.2) 0.01(0.001)
M 18 |Lucchetti 9.25 5.98(0.60) 0.33(0.03) 2.66(0.2) 0.05(0.01)
M 19 [aponés 6.00 3.99(0.40) 0.05(0.005) 1.60(0.1) 0.01(0.002)
M 20 [Natural 13.30 8.70(0.87) 0.10(0.01) 3.48(0.35)  0.17(0.02)
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Tabla 5.2.1 (CONTINUACION)

Clave | Mg % P % S % Cl% K%

Mi 0.03(0.003y PDLD 0.02(0.002)  0.14(0.0D 0.045(0.004)
M2 PDLD 0.054(0.005) 0.036(0.004)  0.01(0.002)  0.030¢0.003)
M3 0.048¢0.005) 0.12(0.0D PDLD 0.17(0.02) $.040(0.004)
M4 PDLD 0.12(0.01) 0.017¢0.002)  0.050(0.005) 0.01(0.001)
M5 PDLD 0.051(0.005) PDLD 0.060(0.006) 0.06(0.006)
M6 PDLD 0.028(0.003) 0.046(0.005)  0.090(0.009)  0.020(0.002)
M7 PDLD 0.065(0.006) PDLD 0.020(0.002)  0.007(0.0007)
M8 PBLD 0.038(0.004y PDLD 0.090(0.009)  0.008(0.0008)
M9 0.022(0.002) 0.022(0.002) FDLD (.0020(0.0002)  0.008(0.0008)
M 10 | PDLD 0.038(0.004) PDLD 0.010{0.601) 0.02(0.002)
M 11 0.014(0.001) 0.180¢0.02) PDLD 0.20(0.02) 0.06(0.006)
Mi2 | PDLD 0.080(0.008) 0.033(0.003)  0.05(0.005) 0.04(0.004)
M 13 | PDLD 0.10(0.01) PDLD 0.1000.01) 0.19(0.015)
M 14 | PDLD 0.081(0.008) PDLD 0.040(0.004) 0.1(3.0D
M 15 0.028(0.003) 0.022(0.002) PDLD (3.10(0.01) 0.03(0.003)
M 16 |0.0080(0.0008) 0.088(0.008y PDLD 0.10(0.01) 0.05¢0.005)
M 17 0.18(0.02) 0.012(0.00D PDLD 0.050(0.006) 0.019(0.002)
M1i8 | PDLD 0.073(0.007) 0.034¢0.603) 0.030(0.003) 0.07(0.007)
M 19 0.12(0.01) 0.01000.001) PDLD 0.030(0.003) 0.2¢0.02)
M 20 0.150.02) 0.34(0.03) 0.095(0.009) 0.050(0.005 0.10.01

PDLD: Por Debajo de los Limites de Deteccion
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Tabla 5.2.1 (CONTINUACION)
Clave | Ca % T mg/hkg Vmg/kg Crmg/kg Mnmg/kg
M1 0.0028(0.0003) 0.20(0.02) PDLD 0.06¢0.01) 0.06 (0.006)
M2 0.002(0.0002) 0.20(0.02) 0.080(0.008) PDLD 0.08 (0.008)
M3 0.003(0.0003) 0.80(0.08) 0.30(0.03) 0.08(0.01) 0.08 (0.008)
M4 0.0012(0.0001) 0.20(0.02) 0.080(0.008) 0.08(0.01) PDL
M5 0.0040(0.0004) 0.40(0.04) (.20(0.03) 0.10(0.01 0.04 (0.005)
M6 0.0030(0.0003) 0.20(0.02) 0.16(0.01) 0.08(0.01) 0.08 (0.008)
M7 0.0010(0.0001) 0.20(0.02) 0.12(0.01) PDLD PDL
M8 0.0010(0.0001) 0.20(0.02) 0.050(0.006) 0.05(0.01) PDL
M9 (0.0006(0.0001) (0.10¢0.01) 0.030(0.003) PDLD (.03 (0.003)
Mi0 0.0020¢0.0002) 0.2000.02) 0.090(0.009) 0.08(0.01) 0.08 (0.009)
Mil 0.0050(0.0005) 1.300.D 0.40(0.04) 0.10(0.02) 0.1 (0.02)
Mi2 | 0.0020(0.0002) 0.60(0.06) 0.10¢0.01) 0.07(0.01) 0.07 (0.007T)
Mi3 0.012(0.001) 2.6(0.3) 0.80(0.09) 0.30(0.03) 0.3 (0.03)
Mi4 0.0040(0.0004 0.70(0.0T) 0.20(0.02) 0.10(0.02) PDL
M15 0.0060(0.0005) 0.10(0.01) PDLD 0.1000.01) PDL
Mie 0.0060(0.0007) 0.60(0.06) 0.10(0.01) 0.16(0.02) 0.2 (0.02)
Mi7 0.0030(G.0003) 0.10(0.01) PDLD PDLD PDL
Mi8 0.0050(0.0006) 0.80(0.08) 0.30¢0.03) 0.09(0.01) 0.09 (0.009
M19 0.02000.002) PDLD PDLD PUL FOL
MZ20 0.11(0.01) PDLD 0.10(0.01) PDLD 1.3 (01D

PDLD: Por Debajo de los limites de Deteccién
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Tabla 5.2.1 (CONTINUACION)

Clave (Femg/kg Cumg/kg Zn mg/kg

M1 0.20(0.02) 0.100(0.006) 0.060(0.006)
M2 1.7(0.2) PDLD PDLD

M3 0.30(0.03) 0.20(0.02) 0.16(0.02)
M4 0.20(0.02) FDLD 0.080(0.008)
M5 0.30(0.03) 0.100(0.009) 0.18(0.02)
M6 0.70(0.07) 0.100(0.008) (.080¢0.008)
M7 0.1000.0D PDLD FDLD

M8 0.60(0.06) PDLD PDLD

M9 0.30(0.03) PDLD PDLD

M 10 0.760.07 PDLD 0.080(0.009)
Mi1 0.20¢(0.02) 0.20(0.02) 0.16(0.02)
M 12 0.30(0.03) 0.100(0.007) 0.670(0.007)
M 13 2.4(0.2) 1.00.1 0.61(0.06)
M14 (.90(0.09) 0.100¢0.009) 0.26(0.02)
M 15 0.20(0.02 0.1000.01) 0.12(0.01)
M 16 0.60(0.06) 0.100(0.008) 0.15(0.02)
M 17 0.70(0.07) 0.70(0.07) $.70(0.07)
M 18 (.40(0.04) 0.100(0.009) 0.18(0.02)
M 18 0.20(0.02) 0.100(0.008) 0.060(0.008)
M 20 2.1(0.9) PDLD 0.13(0.01)

PDLD: Por Debajo de los Limites de Deteccion.
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La presencia de V se puede considerar como micronutriente, aunque no se ha
establecido bien su funcidn biolégica; se cree que forman parte de porfirinas y
hemoproteinas e interviene en el metabolismo de los lipidos, fotosintesis y la posible
fijacién del nitrogeno. [14]

El Ti no se puede clasificar como un nutriente, ya que atin no se determina su
funcién biolégica. Mas atin, no se encuentra reportada la presencia de este elemento en
el caso particular del puré de jitomate, en estudios realizados con técnicas analiticas
instrumentales clasicas. [14] (Tabla 5.2.3)).

La norma NOM-F33-1982 “Alimentos para Humanos-puré de tomate
envasado,” establece las concentraciones maximas de elementos considerados téxicos
para el hombre, que puede contener el puré de jitomate; éstos se encuentran en la
tabla 5.2.2.

Los resultados obtenidos en el analisis con PIXE y RBS, tabla 5.2.1, no se
pueden comparar directamente con los datos de la tabla 5.2.2, debido a que en el
tratamiento que sufrieron las muestras se pudo perder parte de los elementos como el
cobre y el zinc presentes en el puré, al existir sales de estos metales que son solubles
en alcohol. Sin embargo, no se encontraron plomo, estafio ni arsénico en las muestras
lo cual indica que cumplen con un adecuado proceso de calidad y que ademéas el

jitomate no fenia trazas de estos elementos.

Tabla 5.2.2 Concentraciones de elementos de la NOM-F-33-1982

Elemento | Limiie mdximo
(mg/kg)
Plomo 0.36
Arsénico 0.1
Bstaiio 250
Cobre 5.0
Zinc 5.0
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En la tabla 5.2.3. se muestran las concentraciones de los elementos encontrados
en jitomates frescos, obtenidas con técnicas analiticas instrumentales diferentes a las
téenicas nucleares; informadas en base himeda y en base seca, los cuales nes sirven
como referencia para hacer constar que las técnicas PIXE y RBS arrojaron datos
confiables. Esto es porque, haciendo una comparacion de los datos de la tabla 5.2.1.
con esta tabla, se observa que las concentraciones obtenidas en el analisis del puré son

muy similares a las publicadas con técnicas diferentes. [14]

Tabla 5.2.3 Conecentracién de elementos encontrados en jitomates frescos con

técnicas de origen no nuclear.

Elemento |Bh (mg/Kg) Bs (mg/Kg)
Cobre 0.65 8.8
Estroncio ND 9
Bario ND 2
Zinc i4 26
Cadmio 0.02 0.18
Mercurio i* 34,3.1*%
Boro ND 6
Aluminio ND 20
Zirconio D-1.79 ND
Arsénico 0.46% 9-120*
Vanadis ND 0.5*
Cromo (.004 0.074
Molibdeno | 0.042; 0.024 0.82
Bromo ND 10
Manganeso 1.1 12
Hierro 3 58
Cobalto 3.2% 62-200*
Niquel .03 0.43-0.48

ND: No Detectado
* uglkg
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5.3. Resultados del andlisis con espectrofotometria

Se analizé un puré de jitomate de la marca Hunt's (M 13), de un lote diferente a
la muestra antes analizada con PIXE, con la técnica espectrofotométrica para
determinar la concentracién de hierro y se comparé con la concentracién obtenida con

PIXE. Los resultados se presentan en la Tabla 5.2.4.

Tabla 5.2.4 comparacién de las técnicas de PIXE y espectrofotometria para la

concentracidn de hierro.

Muestra PIXE Espectrofotometria
Hunt's | 10+ 1 mg/kg 12x5 mglkg

En dicha tabla se puede apreciar que las técnicas aplicadas para el anélisis de
puré de jitomate con respecto a la concentracidn de hierro, con técnicas de origen
nuclear y con espectrofotometria dan resultados confiables y muy cercanos entre si
(coincidentes dentro del intervalo de incertidumbre); por lo cual se afirma que si se
puede aplicar la técnica de PIXE para facilitar el estudic de los elementos en los

v An T o dhwvinn Afawrancio oo Mo o6
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terminan méas de un elemento
(capitulo 1) y con las técnicas aplicadas tradicionalmente s6lo se puede determinar un

elemento.



CAPITULO 8

CONCLUSIONES

8.1 Conclusiones del trabajo experimental

-3

Se desarrollé un método sencillo para la preparacién de las muestras de puré
de jitomate, que se analizarian con las técnicas de origen nuclear PIXE y RBS,
a través del desecado del alimento.

PIXE tiene la ventaja de que se pueden determinar varios elementos con un
solo analisis, es mas rapido y eficiente que las técnicas tradicionales.

Es indispensable complementar el analisis PIXE con RBS, para determinar
confiablemente la matriz orgéanica.

La técnica utilizada para la preparacién de muestras podria eliminar elementos
que son solubles en agua o en alcohol; por lo tanto no podemos hacer una
comparacién abscluta con los elementos establecidos en la NOM-E-33-1982.
Ademaés de que no existe informacién de qué metales en alimentos podrian ser
solubles,

Lia Norma Oficial Mexicana NOM-F-33-1982 “Alimentos para humanos-puré de
tomate envasado”, es una norma antigua que no se sujeta a los cambios
econdémicos y agricolas que se han tenido en las Gltimas décadas en la
Republica Mexicana ni a las tecnologias analiticas. Por eso, éstas podrian
utilizarse para desarrollar una nueva propuesta de Norma.

Las técnicas de origen nuclear PIXE y RBS se pueden aplicar al anéalisis de casi
todo tipo de alimentos, siempre y cuando la preparacidén de las muesiras sea la
adecuada; como en otras técuicas, este paso es muy importante, ya que en
ocasiones la composicion de los alimentos dificulta el analisis elemental.

El costo del equipo de analisis es elevado, pero considerando que se pueden
analizar muchas muestras en corto tiempe y considerando que es

multielemental, resuita ser mas econdémico.
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Los resultados obtenidos entre lote y lote de una muestra de la misma marca,
no son iguales ya que puede ser que el jitomate tenga diferente procedencia o

algtim evento durante el proceso y por ende, el contenido de elementos.

6.2 Trabajo para el futuro

Se pretende establecer una técnica de preparacién de muestras mas sencilla y
que mejore los limites de deteccidn, usando las téenicas de origen nuclear PIXE
vy RBS, haciendo también una digestién 4cida de la muestra, para analizar solo
los elementos metalicos.

Habran de analizarse los elementos posiblemente disueltos en el alcohol y el
agua del proceso de preparacién de las muestras.

Se deben extender los estudios a otros alimentos frescos y procesados, puesto

que, en general, se carece de la informacién sobre contenidos elementales.
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Apéndice | A. Técnicas analiticas instrumentales

TECNICA

PRINCIPIO

INSTRUMENTACION

Espectroscopia de
absorcién atémica

(AAS)

Se basa en la absorcidn por atomos o iones elementales.
Los espectros se obtienen mediante un adecuado
tratamiento térmico que convierte los componentes de una
muestra en Atomos o iones elementales gaseosos. La
absorcion de la mezcla gaseosa sirve para la determinacion
cualitativa y cuantitativa de uno o varios elementos

presentes en la muestra. (40]

Espectrofotémetros de un haz consiste en
un atomizador de flama, una lampara de
catodo, un monocromador y una fuente
de alimentaci6n de pulsos.

El espectrofotémetro de doble haz, tiene
una fuente de catodo hueco que se divide
y una mitad pasa a través de la llama y

la otra mitad por fuera de ella. [40, 13]

Analisis por activacién

con neugrones (NAA)

Permite un analisis multielemental, en el cual la muestra
es hombardeada por neutrones de tal forma que algunos de
sus atomos son convertidos en isétopos radiactivos. La
radiacién gamma es emitida durante el decaimiento de
esos nucleos. La energia de la radiacién emitida, es
caracteristico de el elemento presente y esta radiacién se

puede medir con un espectrofotémetro gamma. [13)

Reactor nuclear.




Espectrometria de

masas

Los espectros de masas se obtienen por conversién de una
muestra en iones gaseosos que se mueven rapidamente y

se separan en funcién de su relacién masa-carga. {40}

Kl espectrofotometro de masas consta de
un sistema de entrada, una fuente de
iones conectado a un sistema de vacio, un
analizador de masas, un detector, un
procesador de la sefial y de un dispositivo
de lectura. [40]

Cromatografia liquida
de alta resolucion
(HPLC)

La cromatografia liquida es una técnica de separacién en
la que los componentes se reparten en dos fases: una fase
que tiene una gran area de superficie y una fase liquida
moévil que fluye sobre la fase estacionaria; los componentes
mévil viajardn a diferentes

disueltos en la fase

velocidades, ocasionando una separacién [1}

Recipientes para la fase mdvil y sistemas
para el tratamiento de los disolventes,
sistema de bombeo, sistemas de inyeccion
columnas

de muestras, para

cromatografia de liquidos, y detectores.
[40]

Cromatografia de gases
(GO)

La muestra se volatiliza y se inyecta en la cabeza de una
columna cromatografica. La elusion se produce por el flujo
de una fase mévil de un gas inerte, la fase moévil no
interacciona con las moléculas del analito; su 1nica
funcién es la de transportar el analito a través de la

columna.

El sistema consta de una portador,

sistema de inyeccibn de muestra,

columna, horno, y detector.

updy
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r Espectroscopia

infrarroja

Se utiliza principalmente para la identificacion de
compuestos orgénicos. Para absorber radiacién infrarroja
la molécula debe experimentar un cambio neto en el
momento dipolar como consecuencia de su movimiento de
vibracién o de rotacidn. Sélo en estas circunstancias, el
campo eclécirico alternante de la radiacién puede
interaccionar con la molécula y causar asi cambios en la
amplitud de alguno de sus movimientos. Si la frecuencia
de la radiacién iguala exactamente a la frecuencia de
vibracién natural de la molécula, ocurre una transferencia
neta de energia que da lugar a un cambio en la amplitud
de la vibracién molecular; como consecuencia se absorbe la

radiacién. [40]

Se requiere de una fuente de radiacién
infrarroja continua y un transductor, o

detector sensible en el infrarrojo. [40]

Espectrofotometria

Se basa en la medicion de la concentracién de un
compuesto colorido en solucién. El color de una solucién
puede ser inherenie a la sustancia disuelta, o puede ser
generado por adicién de un reactivo que reacciona con un
compuesto no colorido para formar un color. Dentro de
ciertos limites, la intensidad del color formado sera
proporcional a la concentracién del compuesto original

colorido o sin éste en solucion. [1]

Se requiere de una fotocelda sensible a la
Juz, una fuente de luz incandescente,
filtros Opticos para aislar las regiones
espectrales, una fotocelda detectora,

porta muestras. {1]

{ sorpupdy
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Métodos

potenciomélricos

Sc basan en las medidas del potencial de las celdas|Se requiere de un electrodo de referencia,

electroquimicas en ausencia de corrientes apreciables. Es|un electrodo indicador, y un dispositivo

deseable que el potencial de uno de los electrodos sea|para medir el potencial. [40]

conocido, constante y completamente insensible a la

composicién de la solucidén en estudio. [40]

[ onpupdy
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Apéndice | B. Técnicas empleadas en el andlisis de elementos traza. [46]

Técnica Abreviatura Caracteristicas Composicién
Des.! | Volumen? | Sp.8 | Vacio?| Prep.t| Especies® |Med.® | Multi.” | Sen.t
Anélisis con Reacciones NRA NS Me | HV I, Se QA | Ma, T
Nucleares
Emisién de Rayos X inducida por PIXE NS, B Me | HV,N E#Z>12) | QA M T
particulas
Retrodispersién de Rutherford RBS NS,S F HV | SRP I QA MA,T
Espectrometria de masas de SIMS S Me | UHV I Q,St S urT
jones secundarios
Espectrometria de electrones AES S Me | UHV E,Cb Q,St S MA
Auger
Espectroscopia de electrones para ESCA S 81 | UHV | §PR | E,M,Se,Ch | Q1 S MA
analisis quimico
Absorcién de Rayos X en EXAIFS NS,B 81 N EM,Sw,Ch| Q1 S T
esiructuras finas extendidas
I Infrarrojo con transformada de FTIR D NS,B F N Mo,Se,Ch Q1 S MA
Fourier
Difraccién de electrones de baja LEED S S1 | UHV | SPR -
energia
Espectrometria de masas MS D B F HV | SPFR I, Q,5t M uT

] oopupdy
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Analisis por activacién con NAA " B S1 N - I,Se QA M TU
neutrones
Fluorescencia de rayos X XRF . NS,B Me N - E(Z>12) Q,St M T
Difraccion de Rayos X XRD - NS,B Me N - Mo,Se Q1 ¥ MA

1 Descripeién: D=Destructivo

2 Volumen Analizado: S=superficie; NS=cerca de la supercicic; B=grueso

8 Rapidez de anélisis: Si=lento; Me=media; I'=répido

t Vacio utilizado: UHV=ultra alto (<108 Torr); HV=alto (10 a 107 Torr); NV=no vacio
5 Preparacién: SPR=preparacion de muestras

& Tspecies analizadas: I=isétopoa; [i=elementos; Mo=molécula; Cb= enlaces quimicos; Se= casos seleccionados
7 Medida: Q=cuantitativa; A=absoluta; Q1=cualitativa; St=con cstandards

& Multi: S=sencillo: F=pocos; M=multiisélopos celementos

Sensibilidad: MA=mejor (>0.1%); T=trazas (ppm); UT=ultra trazas (<0.1ppm); mejor limite de deteccién (ug/g o ML=monocapas)

I ampupdy
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APENDICE II

Apéndice Il A. Principales funciones de elementos esenciales en plantas y humanos

ELEMENTO

EFECTOS EN PLANTAS

EFECTOS EN HUMANOS

Sodio, potasio y cloro

Participan en las actividades celulares.

Usualmente son Hamados electrolitos, debido a sus
funciones en la actividad eléctrica de las células, los
potenciales eléctricos de las membranas celulares y
la regulacién del equilibric acido-bésico, ademéas de
la regulacién de la distribucién de liquidos intra- y
extracelulares la transmision de los impulsos
nerviosos, el control de la contraceibén muscular, el
mantenimiento de la presién arterial, y la

produccién del jugo gastrico. [13]

Magnesio

Juega un papel fundamental en numerosas
reacciones enziméticas, procesos biosintéticos
mediados por el complejo Mg-ATP, la transferencia
de grupos fosfato, la oxidacion de acidos grasos, y la

sintesis y degradacion del ADN. [13]

Fésforo

Forma parte de la estructura celular de

las plantas.

Contribuye a la estructura del esqueleto y forma
parte de compuestos esenciales para la energia

requerida en el metabolismo intermedio, como lo




son el ATP y la fosfocreatinina. [13]

Caleio

Alrededor del 99% del calcio estd en huesos y
dientes, el resto estd en los fluidos extracelulares,
estructuras intracelulares y membranas celulares.
Participa en la activacién de enzimas, transmisién
nerviosa, fransporte a través de membranas,
coagulacién de la sangre, contraccién de musculos

voluntarios, y funciones hormonales.[13]

Titanio

Posible accion en la fotosintesis y

fijacion del nitrogeno. [14]

Existe evidencia de poca absorcién gastrointestinal,

no se asocia con ninguna funcién vital, [13]

Vanadio

Interviene en le metabolismo de lipidos,
fotosintesis y la posible fijacién del

nitrogeno. [14]

Se absorbe pobremente gastrointestinalmente, se
acumula en hgesos y dientes, se encuentra en el

esmalte dental.

Jromo

Cofactor que potencia la accién de la insulina,
interviene en el metabolismos de las lipoproteinas,
mantenimiento de la estructura de los Acidos

nucleicos y expresion genética. [13]

Manganeso

Fotoproduccién de  oxigeno en
cloroplastos ¢ indirectamente en la

reduccion de NOa. [14]

Se encuentra en las metaloenzimas mitocondriales
piruvato carboxilasa y super-6xido dismutasa.
Actlla como activador no especifico de carboxilasas,

hidrolasas y kinasas. [13]
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Hierro

[nterviene en la fotosintesis, fijacién del

nitrégeno, y en el cambio de valencias.
[14]

Forma parte de la hemoglobina, cuya funcion
primordial es el transporte de oxigeno, forma parte
de la mioglobina y citocromos, que estan
involucrados en el almacenamiento y utilizacién
celular del oxigeno, asi como en diversos sistemas

enzimaticos.

Niquel

Actha posiblemente en la accidén de la
hidrogenasa vy  translocacién  del

nitrégeno. [14]

Su distribucién en el organismo no es uniforme, se
relaciona con el cabello y su concentracién va a

depender del sexo masculino femenino, [13]

Cobre

Interviene en la oxidacién, fotosintesis,
en el metabolismo de proteinas y
carbohidratos, en la fijacion simbidtica
del nitrdégeno, v en el intercambio de

valencia en la pared celular. {14]

Forma parte de varias metaloenzimas que catalizan
reacciones de oxido-reduccién involucradas en
eritropoyesis, formacion de tejidos conectivos,
sintesis de calecolaminas y fosforilacién oxidativa.
[13]

Zinc

Se involucra en el metabolismo de
carbohidratos, 4cidos nucleicos, y

lipidos. [14]

Forma parte de diferentes metaloenzimas para el
metabolismo de proteinas, acidos nucleicos,
carbohidratos y lipidos. Es importante para el
crecimiento normal, para la actividad de los
fotorreceptores en la retina, y forma parte de la
proteina salivar, gustina, que estimula las papilas

gustativas. [13]
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Apéndice Il B. Sintomas por deficiencia de algunos elementos en plantas y humanos.

ELEMENTO

PLANTAS

SER HUMANO

Sodio, potasio y cloro

Debido a los mecanismos fisioldgicos de
regulacion en el organismo, y a la
ubicuidad de estos elementos en los
alimentos, bajo condiciones normales, no

se producen deficiencias dietéticas. [13]

Magnesio

La  deficiencia de magnesio es
usualmente secundaria a malabsorcién
intestinal o diarrea profusa, desnutricién,

y alteraciones renales. {13]

Fésforo

No se ha determinado una deficiencia.
{14]

La deficiencia dietética del fésforo es casi
inexistente por la amplia difusién de este

elemento en los alimentos. [13]

Calcio

Descalcificacion de los huesos,

osteoporosis. [13]

Manganeso

Necrosis de hojas jovenes, y reduccién del
tallo. [14]

No se ha determinado los efectos cuando

hay una deficiencia dietética. [13]
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Hierro

Clorosis de érganos jovenes. [14]

La deficiencia de hierro es la principal
causa de anemia nuiricional, también ha
sido asociada con alteraciones del
sistema inmunolégico, apatia y bajo
rendimiento  escolar en nifios ¥y
disminucién en la capacidad fisica de
adultos. [13]

Cobre

Marchitamiento, torsién de las puntas de

las hojas, poca fertilidad del polen. [14]

La deficiencia dietética del cobre es
sumamente rara bajo  condiciones
normales, y generalmente es de tipo
latrogénica, alteraciones renales,
gastrointestinales o  lipoproteinemia
severa. Produce anemia, neutropenia y

desmineralizacién de los huesos. [13]

Zinc

Clorosis, crecimiento  atrofiado, y
desarrollo de color en las hojas de

algunas plantas. [14]

Produce retraso, en el crecimiento,
pérdida de apetito, alteraciones cutaneas,
y anomalias inmunolbgicas, hipoglan-
dismo en hombres, reduccion de la
sensibilidad gustatoria y olfatoria, cegue-
ra nocturna, y alteraciones en Ia

cicatrizacion de heridas. [13]

11 21pupdy
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Apéndice ll C. Efectos toxicos de algunos elementos en plantas y humanos.

ELEMENTO PLANTAS HUMANOS
Arsénico LLas hojas tienen apariencia vigja, de Los arseniatos {(As I11), son mas to6xicos
color rojizo, las raices se tornan que los arseniatos (As V) y son facilmente
amrillentas.[14] ahsorbidos en el tracto gastrointestinal.
Se unen a los grupos sulthidrilo,
inhibiendo a varias enzimas, posee efecto
de dilatacién y aumento de la
permeabilidad capilar del intestino. Se
producen alteraciones en el sistema
respiratorio, gastrointestinal,
cardiovascular y nervioso.[13, 48]
Boro Se presenta clorosis en las hojas, puntos
cafés.[14]
Cadmio Obscurecimiento de las hojas, clorosis, se | Inhibe a las enzimas con grupos

reduce el crecimiento de las raices. [14]

sulfhidrilos en el sitio activo, disfuncién
renal, hipertension, arteriosclerosis,
inhibicién del crecimiento, dafio en el
sistema nervioso central y

desmineralizacién 6sea.[13]

I7 eotpugdy

LL



Jobre

Hojas verdes, obscuras, seguidas de
clorosis por hierro, las raices se debilitan,
hay cambios en el contenido de lipidos, y
pérdida de polipéptidos involucrados en

actividades fotoquimicas.[14]

La intoxicacién aguda de cobre como
resultado de una ingestién oral excesiva
puede provocar la muerte. Una
deficiencia, tiene efectos sobre los huesos,
el color del cabello, y la actividad

citocrémica disminuye. [13, 48]

Cromo

Clorosisi de hojas nuevas, dafios en las

raices, necrosis y manchas violaceas.[14]

Una deficiencia de éste se relaciona con
la alteracién del metabolismo de la
glucosa y de lipidos, que puede provocar

diabetes, y arterosclerosis.[13]

7 2nprupdy
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Hierro

Se forma follaje verde oscuro en las
raices, y hay cambio de coloracién de las
hojas de café a violaceas.[14]

Una deficiencia ocasiona anemia, 1a
presencia de plomo puede bloquear la
incorporacién de hierro en la molécula
porfirina.[13]

Mercurio

Clorosis, y puntos cafés en las hojas.[14]

El mercurio organico afecta el cerebro,
penetrando facilmente a través de
membranas, circula en sangre unido a
eritrocitos, depositandose en el cerebro.
El metilmercurio causa atrofia en células
del cerebro, cerebelo y corteza,
provocando entumecimiento de los dedos,
labios y lengua, falta de coordinacibn,
sordera, visidn borrosa, y disminucion del
campo visual. El mercurio inorgéanico
dafia al higado, rifién, especialmente a
los tabulos y nefrones e intestino
delgado.[13, 48]

Manganeso

Lesiones de clorosis y necrosis en hojas
viejas, acumulaciéon de MnOz en células
epidérmicas.[14]

Se constdera uno de los metales menos
toxicos en el organismo.[13]

Plomo

Raices cortas, hojas muy obscuras y
desarrollo de follaje.[14]

Pigmentacion en glébulo rojo, un retraso
en la maduracion de glébulos rojos de la
médula dsea e inhibicién de la sintesis de
hemoglobina debido a la insuficiencia del
4cido aminolevulinico y de coproporfirina.
Irritabilidad, dolor de cabeza, temblores
musculares, pudiendo llegar en caso
exiremo a coma y muerte.[48]
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