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INTRODUCCION

Tradicionalmente la composicidon quimica de materiales se ha determinado por métodos
llamados de "quimica himeda" o "liquida". Deben su nombre a que el material a analizar se
disuelve por medio de acidos fuertes, y la presencia de los diferentes elementos quimicos se
determina mediante una serie sistematica de reacciones quimicas con reactivos especificos,
que rinden productos cuyo color y/o solubilidad son caracteristicos para cada elemento.
Este método tiene varios inconvenientes como son: la lentitud en obtener resultados, el
requerir de varios productos quimicos para su aplicacion, el ser una técnica destructiva y
requerir de varios gramos de material para conocer su composicion.

Utilizando las técnicas analiticas de origen nuclear podemos cuantificar los elementos
presentes en el material, siendo técnicas no destructivas que nos permiten en conjunto
determinar elementos ligeros y pesados utilizando sélo una muestra. Ejemplos de estas
técnicas son la Retrodispersion de Rutherford (RBS) y la Emision de rayos X inducida por
particulas (PIXE).

El desarrollo de las técnicas nucleares esta ligado desde su origen con el de los métodos
para la deteccion de la radiacion. Esto se debe a que estas técnicas se basan en la incidencia
de un haz de iones sobre un blanco (muestra), de manera que se mantenga cierto tipo de
radiacion emitida por dicho blanco que proporcionara informacion sobre él. Lo que
caracteriza a cada técnica es el tipo de proyectil y la radiacion emitida.

En este trabajo se realizaron analisis con técnicas de origen nuclear (PIXE, RBS y
EPMA) en nopal, ya que en los ultimos afios ha tomado gran importancia en la dieta de los
mexicanos por sus propiedades medicinales y nutrimentales, aporta al cuerpo humano
vitaminas y minerales, y su abundante fibra de tipo soluble contribuye al buen
funcionamiento del intestino, ayuda a la digestion, actia como absorbente de las grasas,
sustancias biliares, colesterol y glucosa.

Ademas de estas técnicas se aplico espectroscopia de rayos X como método cualitativo y
una determinacién de hierro por el método colorimétrico para hacer una comparacién.‘c\,\on
PIXE

Para este estudio se utilizaron muestras de Milpa Alta D. F., San Juan Teotihuacan, Edo.
Méx. y de los campos de cultivo de la Universidad Autonoma Chapingo, Texcoco, Edo.
Méx., de donde se obtuvieron 5 variedades de nopal. Ademas de estas muestras se
analizaron muestras irradiadas con electrones y rayos gamma de “Co a diferentes dosis
para de nopal de San Juan Teotihuacan y Milpa Alta para determinar si existen diferencias
entre muestras irradiadas y no irradiadas.



OBJETIVOS

OBJETIVO PARTICULAR

*

Determinar la concentracion de metales en nopal empleando técnicas analiticas de

origen nuclear.

OBJETIVOS ESPECIFICOS:

*

Determinar la concentracién de los elementos ligeros empleando las técnica de
Retrodispersion de Rutherford (RBS).

Determinar la concentracion de metales empleando la técnica de Emision de Rayos X
Inducida por Particulas (PIXE).

Determinar la influencia de la irradiacion sobre la concentracién de los elementos

presentes en la muestra.

Comparar la técnica de PIXE con otras técnicas como el Analisis con Microondas de

clectrones (EPMA) y un analisis de hierro por técnicas espectrofotométricas.

Determinar la concentracion de elementos en nopal en diferentes variedades.,.




CAPITULO I
1.- EL NOPAL

1.1. ANTECEDENTES HISTORICOS

El nopal es una planta que pertenece a la familia Cactaceae y género Opuntia y Nopalea. Esta
familia es endémica del Continente Americano, se distribuye desde Canada hasta la Republica de
Argentina, lo que significa que antes que el hombre distribuyera plantas de esta familia no existian

en Europa, Africa, Asia y Australia.

La evidencia mas antigua del uso del nopal se encuentra en las excavaciones de Tamaulipas y
Tehuacan, Pue., fechadas hace 7000 afios. En ellas se encontraron fosilizadas semillas y cascaras de

tuna, asi como fibras de pencas de nopal en cuevas presuntamente habitadas por el hombre.

La historia de nuestro pais y el folklore de los pueblos nos permite conocer la importancia que
adquirieron las cactaceas entre las tribus prehispanicas, segun se observa en los cddices
monumentales, pinturas, ceramicas y por los numerosos usos que le designaron y que aun persisten

en nuestros dias.

En la vida economica y social de los Nahuas, las cactaceas desempenaron un papel relevante, a
tal grado que el escudo de Tenochtitlan ostentaba airosamente un nopal, simbolo que conserva el

escudo de nuestro México actual (Bravo Hollins, 1978).

Estas plantas se empleaban en las celebraciones religiosas y algunas fueron elevadas a las
categorias de dioses. Se emplearon con frecuencia en la magia, fueron empleadas en la curacién de
enfermedades, influyeron en forma determinante en la fundacion de poblaciones y se le tuvo en
gran estima como plantas de ornato. Algunos autores hacen mencion que grandes sefiores como
Nezahualcoyotl y Moctecuhzoma Xocoyotzin gustaban de la botanica, a tal grado que durante la
época de su reinado fundaron los hermosos jardines de Tetzcutzingo, Tenochtitlan, el Peiion,

Oaxtepec, Atlilco e Ixtapaluca, que llamaron la atencion de los conquistadores por su hermosura.
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La ddmesticacic'm del nopal es una de las principales contribuciones a la agricultura de
subsistencia que se practica en las zonas aridas de México y ¢l Mundo. Las experiencias de los
agricultores revelan que la domesticacion de la planta se inicié al establecimicento de los primeros
pobladores rurales, dondc sc desarrollé el sistema de plantacion de solares en los traspatios o
corrales de las casas. En estos solares el campesino acopié aquellas plantas nativas que servian de
alimento, forraje, medicina, ornamenta e incluso como cerco vivo. El nopal fue colectado por su
alto grado de resistencia a la aridez y su diversidad de usos; al cultivarlo en pequefios espacios
facilita la cruza entre diferentes especies de nopal crecando nuevas combinaciones; por ello los

solares pueden considerarse como reservas genéticas del nopal en México.

A principios del siglo XIX ya se conocian en Europa numerosas especies de cactus, debido a los
colectas de los expedicionarios que se unieron a aquéllos que venian a México para la exploracion

de las minas.
1.2. CARACTERISTICAS MORFOLOGICAS

Todas la variedades del nopal han desarrollado, a través de la evolucidn, caracteristicas
morfolégicas adaptadas a la escasa disponibilidad de agua, a las variaciones extrecmas de
temperatura y, en general, a las diversas condiciones de las zonas aridas y semidridas del pais, a

pesar de que algunas especies han colonizado ambientes con mayor prevision de agua. (Granados,
1993)

A continuacion trataremos de forma muy breve las caracteristicas morlologicas de cada uno de

los 6rganos del nopal. (fig 1.1)

Raiz: Derivan de la radicula, aunque en ocasiones puedel estimularse su desarrollo de raiz a
partir del tallo, son raices tipicas o pivotenates con ejes primarios que sirven para fijar a la planta.
Generalmente son gruesas, pero no suculentas: su tamafio es proporcional al tamaiio del tallo o de la
parte aérea. El sistema radicular es perenne permanente, carece de pelos absorbentes mientras el
suelo carece de humedad. En cambio, cuando existe agua en el suelo, se estimula el desarrollo de

estos pelos y la velocidad de absorcion de agua y nutrientes, tornandose predominantemente rapida.
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Fig. 1.1 Morfologia del nopal

Tallo: cl tallo es grueso, erecto (cn algunas especies rastreras), ramificado y articulado, se
compone de un tronco cilindrico y de ramas aplanadas y discoides (cladodios o pencas), posee
cuticula gruesa y estia adaptado para almacenar agua en sus tejidos. Cada uno de sus articulos recibe
el nombre de pencas, su aspecto es comprimido y tiene forma de raqueta y botanicamente recibe el
nombre de cladodios. son de color verde y tienc funcién fotosintética, ya que presenta abundante

parénquima clorofilico.

Hoja: Solo existen en los renuevos de pencas cuando estan tiernos. Son hojas cilindricas y
caducas en forma de cucrnos; herbdceas en cuyas axilas se hallan las areolas de las cuales brotan las
espinas. Las hojas desaparecen completamente al alcanzar la penca cierto grado de desarrollo, o sea

en unos cuantos dias, en cuyo lugar quedan las espinas.

Flor: se produce cn las arcolas localizadas en la parte superior de las pencas, cada areola
produce por lo general una flor aunque no en una misma época de floracion. ya que algunos pueden
brotar el primer afios y otras ¢l segundo o tercero. Sus pétalos posecen colores vivos , amarillo,
anaranjado, rosa, rojo, ctc., segin la especie de nopal. Las {lores son grandes, el ovario es infero,

unilocular con muchos 6valos y l6bulos del estigma (5 a 10), ¢l androceo posee gran cantidad de
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estambres. Son hermafroditas anatémicas. Algunas son unisexuales por atrofia del androceo o del
gineceo respectivamente. La floracion tiene lugar durante los meses de marzo, abril, mayo aunque
hay entidades en las que se realiza en otras épocas del afio. Una vez efectuada la fecundacion, el

perianto se marchita y cae pero a veces permanece adherido al fruto por algiin tiempo. (fig 1.2)

Fruto: Llamado tuna, es una baya unilocular paliosperma, carnosa de forma ovoide o esférica,
sus dimensiones pueden varias segin las especies. Tiene semillas lenticulosas con testa clara y

arillo ancho, embridn curvo, cotiledones grandes y perisperma bien desarrollado.

1.3. VARIEDADES DEL NOPAL

Nopal Cardén (Opuntia streptacanthare Lemaire): Corpulento arboresente de 5 m de altura
con tronco de mas de 65 cm de diametro, ramoso con articulos obovados u orviculares de 25 a 30
cm de largo y de color verde oscuro, areolas pequefias y muy cercanos entre si, espinas numerosas y
grandes flores amarillas hasta anaranjadas, fruto muy suculento y con menos semillas de las demas
especies. Se distribuye en la zona arida del altiplano (Hidalgo, Querétaro, Guanajuato, San Luis

Potosi, Aguascalientes y Zacatecas) hasta el Valle de México, Puebla y Oaxaca.

Nopal Camueso (Opuntia robusta var. Larreyi [Weber] Bravo): Su altura maxima es de 2.3 m y su
tronco es muy definido; articulos obovados hasta orbiculares de 25 a 40 cm de largo de color verde
oscuro con muchos gloquidas o ahuches, flores amarillas de 7 cm de largo, frutos semiglobuloso de
10 cm de color purpura cuando esta maduro con pocas semillas. Se distribuye en Hidalgo,

Querétaro y Zacatecas. (fig 1.2)

Nopal Duraznille (Opuntia leucotricha De candolle): Su altura varia de 3 a 5 m con una gran
copa, sus pencas son de forma oblonga u orbicular, pubescentes con areolas muy juntas, su flor es
muy grande con anchos pétalos de color amarillo intenso y estilo rojo pirpura. El fruto es una tuna
muy diferente a la de las demas especies, su pulpa es fragante y aromatica y su cascara no queda

desprendida al llegar a la madurez. Mide de 4 a 6 cm de largo. Se distribuye en la altiplanicie (San
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Luis Potosi, Zacatecas, y Durango), donde alcanza su méxima densidad. Existe también en

Guanajuato, Querétaro e Hidalgo.

Nopal Manso (Opuntia megacantha Salm-Dyck): crecto y arboreo de 4 o mas metros, tronco
cilindrico que se vuelve tifioso con el paso del tiempo, flores amarillas y fruto amarillo claro muy
jugoso y rico en azicares. Su consumo como fruta alcanza grandes volumenes, siendo una de las

mads apreciadas. Se distribuye en San Luis Potosi, Aguascalientes, Guanajuato y Zacatecas.

Nopal de Castilla (Opuntia ficus-indica [Linné] miller) : Planta alta de 3 a 5 m o mas, de tallo
lefioso bien definido de 60 cm a 1.5 m de altura y de 20 a 30 ¢m de didmetro. Sus articulos son
oblongos hasta largamente obovados de 30 a 60 cr;l de largo, color verde opaco, espinas casi
ausentes, flores de 6 a 8 cm de largo, fruto ovalado. Distribuido en el antiplano mexicano, estado de
Meéxico y Puebla. (SARH, 1981)

Milpa Alta: Es la variedad mas importante a nivel nacional por la superficie cultivada y el
volumen de su produccion que concurre al mercado. Erecto y arbéreo de 4 o mas metros, los
cladodios son color verde intenso, espinas casi ausentes, flores de 6 a 8 cm de largo, fruto ovalado.
Se cultiva en Milpa Alta, D. F.y en Morelos. (Fig 1.3)

Copena VI y Copena FI: Fueron desarrolladas por el Dr. Fernando Barrientos en el Colegio de
Posgrado en los afios 60. La variedad Copena VI tiene como caracteristicas principales el carecer de
espinas, presentar color verde intenso, ser suculenta de buen sabor y con poca acidez. Se cultiva en
Hidalgo, México, Guanajuato y Baja California. La variedad Copena FI fue seleccionada como
variedad forrajera; sin embargo, por producir gran cantidad de nopalito (se denomina nopalito a la
penca del nopal que es destinada a consumo humano) sin espinas, presentar poco mucilago y un
color agradable, ha sido cultivado como nopalito en ¢l Estado de México, Tlaxcala, Puebla y Baja
California. (Flores, 1997) (Fig 1.4)

Blanco y Negro: Se cultiva en los alrededores de Uruapan, Mich. y ademas de establecerse en
el mercado local, concurren a Guanajuato y Jalisco. De alli es enviado a sitios lejanos como Tijuana
B.C. N.
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Tamazunchale: En la sierra del sur de Tamazunchale S. L. P. se cultiva esta variedad que es

del género nopalea. Presenta las pencas alargadas, una cuticula gruesa y pocas espinas. (Fig. 1.5)

Existen otras variedades de importancia rcgional, que no han sido evaluados como son la
Moradilla, del Valle de Texcoco, la Atlixco, en Puebla y la de Polotitldn, Norte del Estado de
Meéxico. (Fig. 1.6)

Fig 1.3 Nopal de Milpa Alta




Fig. 1.4 Nopal Copena VI

Fig. 1.5 Nopalea tamazunchale

Fig. 1.6 Opuntia Atlixco
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1.4. COMPOSICION QUIMICA

Los nopalitos no constituyen en si un alimento completo. Sin embargo, forman parte, al igual que
otras verduras, de la dieta cotidiana de muchas familias de escasos recursos, sobre todo en las zonas

aridas del pais.

Dentro de la composicion quimica conocida del nopal, principalmente encontramos un alto
contenido de agua, que estd en un orden de 90-92.5 %. Entre los minerales que contiene, los
principales son el calcio y el potasio, ademds de magnesio, silicio, sodio y bequeﬁas cantidades de

hierro y aluminio, entre algunos otros (Tabla 1). (Granados, 1993)

En el Tabla 1 se presenta el valor nutrimental.

Tabla 1 Valor Nutrimental del nopal
Por cada 100g de masa.

Concepto Contenido
Porcién comestible (%) 78.00
Energia (kcal) 27.00
Proteina (g) 2.00
Grasas () 0.32
Carbohidratos (g) 5.60
Calcio (mg) 93.00
Hicrro (mg) 2.34
Tiamina (mg) 0.03
Riboflavina (mg) 0.06
Niacina (mg) 0.30
Ac_ Ascdrbico (mg) 8.00

Fuente: Composicion de los Alimentos Mexicanos INNSZ

El nopal se caracteriza por su alto contenido de humedad, por lo que es suculento pero
susceptible al ataque de microorganismos. Esto dificulta su conservacion. Otros componentes a
considerar son las gomas y mucilagos (conocidos como la baba del nopal) cuya presencia causa
problemas de conservacion, procesamiento, estabilidad y aceptacion del producto por parte del
consumidor. Ademads de carbohidratos (azlicares y celulosa), también contiene proteinas, vitaminas,

sustancias pecticas, saponinas, acidos organicos y minerales.

10
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1.5. USOS DEL NOPAL

La industrializacion del nopal permite la obtencion de diversos productos que podemos clasificar

en: (Corrales, 1992)

a)

b)

©)

d)

©)

Acrtesanias: las pencas del nopal deshidratadas se utilizan para la obtencion de una base fibrosa
que permite la manufactura de articulos decorativos muy vistosos. Tienen potencial como

artesanias regionales, y se elaboran en algunas zonas de los Estados de México e Hidalgo.

Cosméticos: con base en ciertos atributos del nopal y aprovechando una marcada tendencia de
la sociedad moderna a mantener caracteristicas de'juventud y de retornar lo natural, han surgido
algunas empresas que fabrican jabones, cremas humectantes, champies y otros cosméticos,
incluyendo el nopal dentro de sus formulaciones. Estos productos, por ser supuestamente de

origen natural, buscan su aceptacion en este mercado, que resulta altamente competitivo.

Medicinales: Han surgido diversas empresas que a nivel industrial han desarrollado productos
con base de nopal, con fines medicinales o complementos alimenticios. A juicio de algunos
meédicos especialistas en el ramo, el efecto de muchos de estos productos no es tan potente, en
virtud de que los métodos de su elaboracion no son los mas adecuados y tienden a destruir el o
los principios activos naturales o bien, que l1a falta de efecto se puede deber a las cantidades
ingeridas bajo el esquema de capsulas, pues son tan bajas en cuanto al principio activo
requerido que”'su influencia se diluye. No esta suficientemente demostrado que en estas
presentaciones (nopal deshidratado en polvo, comprimidos y capsulas) tengan el mismo efecto

que el consumo del nopal crudo o cocinado.
Productos de la industria extractiva y de la biotecnologia: Del nopal se pueden obtener
productos como mucilagos, celulosa, colorantes, aceite comestible de semiila y azicares que se

emplean para la produccion de proteina unicelular, alcohol y aguardiente.

Productos de la industria alimentaria tradicional: El mas importante de estos productos es

el queso de tuna, el cual se elabora con la tuna cardona (O streptacatha). Se trata de un gel de
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fruta de color café claro o café oscuro de consistencia firme, y presentacidon comercial en

prismas rectangulares o cilindros.

f) Productos de la industria alimentaria tecnificada: Actualmente existen empresas que procesa
nopalitos principalmente con fines de exportacion, dado que la demanda nacional lo prefiere
fresco. Los principales productos que se obtienen son los nopalitos en salmuera y en escabeche,
salsa de nopal, mermelada de nopal y nopales confitados, siendo el mas importante los nopalitos

en salmuera.

g) Pinturas: el mucilago del nopal se utiliza como aditivo organico por la gran cantidad de
pectinas que contiene y sus propiedades de durabilidad y elasticidad. Se ha encontrado

presencia de éstas en los murales Mayas. (Hansen, 1999)

1.6. DISTRIBUCION Y PRODUCCION

Sélo dos paises cultivan nopal verdura: México (con 10,000 ha en plantaciones) y Estados Unidos
de América (que cultivan de 50 a 100 ha en plantaciones). En México se utilizan gran nimero de
variedades de nopalitos bajo cultivo; la mayoria pertenecen al género Opuntia y solo dos o tres al
género Nopalea. Los nopalitos del género Nopalea se caracterizan por presentar cuticula gruesa, un
color verde brillante, ausencia de espinas y muy pocos "ahuates”, lo que facilita su limpieza. Sin
embargo, los consumidores (atn los E.U.A.) prefieren las variedades de Opuntia, argumentando

que tienen mejor sabor.

Las nopaleras cultivadas ocupan poco mas de 210 mil ha, de las cuales 150,000 ha son para
forraje, 50,000 ha para tuna; 10,400 ha para producir nopalitos y aproximadamente 100 ha para

producir grana de cochinilla. (Flores, 1997)

En la produccion de nopalitos en México, participan 18 estados, con 10,500 ha, y una
produccién de 575,575 toneladas (tabla 2). Sin embargo, una entidad (el Distrito Federal) participa
con el 71.4% de la superficie, y el 78.2% de la produccion (ver tabla 2). Si se considera una

poblacion de 100 millones de mexicanos se tiene un consumo per cépita de 5.75 kg al afio.
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verdura en 1996,
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ENTIDAD SUPERFICIE (ha) | RENDIMIENTO PRODUCCION (t)
FEDERATIVA (t/ha)
Distrito Federal 7,500 60 450,000
Morelos 450 70 31,500
Pucbla 400 40 16,000
San Luis Potosi 350 30 10,500
Michoacan 320 35 10,500
Tamaulipas 300 30 9,000
Guanajuato 280 35 9,800
Edo. de México 200 30 6,000
Baja California 50 60 9,000
Jalisco 20 60 7,200
Oaxaca 00 60 6,000
Aguascalicntes 80 30 2,400
Zacatecas 75 © 30 2,250
Hidalgo 60 40 2,400
Tlaxcala 45 25 1,125
Querétaro 35 20 700
Durango 15 20 300
Sonora 10 80 800
Otros 10 10 100
Sumas 10,500 54.8 575,575
Fuente: INEGI 1997

Se estima que en México existen alrededor de 3, 000, 000 ha de nopales silvestres con densidad
de superficie como para ser aprovechadas econémicamente, localizadas principalmente en los
estados de Guanajuato, Jalisco, Aguascalientes, San Luis Potosi, Zacatecas, Durango, Chihuahua,
Coahuila, Nuevo Ledn, Tamaulipas y Sonora. Los productores utilizan las nopaleras silvestres para

recolectar forraje, tuna y nopalitos.

La penca del nopal tapén (Opuntia robusta), es recolectada principalmente en los estados de
San Luis Potosi y Zacatecas para ser desespinados y empacado en arpilleras, para concurrir en los
mercados y sobre todo para llevarlo a las fabricas de la Cd. de San Luis Potosi (La Costefia, Doiia

Maria-Herdez, Coronado y otras) que lo procesan, envasan y exportan a E'U.A., Canada y Europa.
Tipologia de Productores

Se ha encontrado que si bien algunos productores empresariales son exportadores de tuna, en el

cultivo del nopal predominan productores carﬁpesinos. En el pais a la produccion de nopalitos se
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dedican 8,905 productores, de los cuales el 48% son comuneros, 28% ejidatarios y el 23% pequeiios
propietarios. Los productores de nopal verdura, cercanos a los grandes centros de consumo, derivan

sus ingresos fundamentalmente de la venta de hortaliza, aunque tienen otros ingresos.

Importancia econémica del nopal

La superficie dedicada a la produccion de tuna y nopalito (60,000 ha) involucra gran nimero de

productores: 20,300 productores de tuna y 8,905 productores de nopalitos. Es evidente entonces
que la produccién de nopal en México genera empleos, ingresos, divisas, uso alternativo de recursos
no aptos para otras actividades, con un favorable impacto ecologico al conservar el suelo en areas

susceptibles de desertificacion.

Importancia social del nopal

La produccion de nopal ha permitido que grupos marginados y de subsistencia, obtengan empleo,

se arraiguen a la tierra, produzcan alimentos y generen ingresos para sus familias.

Demanda internacional

En la medida en que el consumo de nopal verdura esta restringido a la comida mexicana, la oferta
y la demanda de nopalitos se limita a México y otros paises donde existe poblacion de origen
mexicano. Otra demanda esta constituida en E.U.A. y algunos paises europeos y asiaticos donde se

consume esporadicamente y en pequefios volimenes, como alimento exético.
Oferta internacional

La produccién de nopalito, ademas de México, se realiza en E.U.A. (en los estados de California y
Texas principalmente), siendo las variedades mas com(nmente utilizadas con pocas espinas, y con

una cuticula gruesa, desatendiendo el hecho de que muchos consumidores prefieren las variedades

de Opuntia de origen mexicano.

14




Capitulo I

Las formas de presentacion en que se exporta el nopalito son multiples como lo veremos a

continuacién: (Cantwell, 1992)

a) Nopalitos frescos con espinas. Los productores del norte de México (Baja California,
Zacatecas, y otras entidades) exportan nopalitos casi todo el afio, en tanto que solo en invierno,
al disminuir la produccion de California y Texas a causa de las bajas temperaturas, los
comerciantes de los E.U.A. solicitan nopalitos a la Central de Abastos del D.F,, realizindose los

embarques por carretera o esporadicamente en avion.

b) Nopalito desespinado. El nopalito de exportacién se desespina y corta en trozos pequefios en
las ciudades fronterizas (Tijuana, B.C.) con mano de obra barata, se coloca en bolsas de
polietileno y en camiones refrigerados se transporta a la ciudad de los Angeles, para su

distribucion a supermercados, en donde se expende en las mesas con frio.

c) Nopalito procesado en salmuera o en escabeche. La exportacion de nopalito procesado la
realizan gran nimero de empresas, para lo cual deben cumplir las normas sanitarias y
arancelarias y comerciales de México y Estados Unidos (o de otros paises a donde
esporadicamente se exporta). La forma mas comin de procesar es en salmuera, agregando al
nopalito, cilantro, cebolla y chile. En escabeche, el nopalito se prepara con vinagre, puede ir
solo o cominmente acompaiiado de especias, ajo, zanahoria, chile y cebolla. La mayoria de las
empresas envasan en vidrio, algunas enlatan y otras preparan en bolsas de polietileno. Las
principales empresas procesadoras de nopalitos manifiestan que toda su produccion la venden y

que si procesaran mas, igual la venderian.

d) Nopalito precocido y congelado. Recientemente, cuando menos dos empresas han comenzado
a preparar nopalito precocido y congelado, empacado en bolsa de polietileno y con el cual han

concurrido a los mercados nacionales y extranjeros.

De las importaciones de nopalitos de E.U.A. el 99.90% provienen de México y el 0.10% de
Chile, que envié por via aérea a Nueva York un poco menos de 1.5 t. De las importaciones

provenientes de México (1,527.5 t) solo el 3.40% se envia por via aérea (51,968 kg). Las
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exportaciones de nopalitos procesados se realizan en su mayoria en frascos con nopalitos cortados

en salmuera o escabeche.

La exportacion de nopalito en fresco tiene un gran mercado en Estados Unidos, Canada y otros
paises; pero se ve limitada por tratarse de un producto altamente perecedero, especialmente cuando
se maneja y comercializa sin espinas. Da problemas de oxidaciones, marchitamiento excesivo y mal
aspecto en general después de dos o tres dias, segiin la temperatura y la humedad relativa. Por otro

lado, el producto con espinas es un producto que no tiene aceptacion en estos mercados.
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CAPITULO 11

2. TECNICAS ANALITICAS DE ORIGEN NUCLEAR

El avance de las técnicas nucleares se asocid desde un principio con los métodos para la
deteccion de radiacidon. La razon es que estas técnicas se fundamentan en la incidencia de un haz de
iones sobre un blanco, para producir una radiacién secundaria que dara informacién sobre dicho

blanco. Cada técnica se identifica por un tipo de proyectil y de radiacion emitida (fig. 2.1).

Elcctrones

Rayos X K

G
Iones Incidentes Rayos Gamma

® Electron expulsado

Ton retrodispcrsado
clasticamente

Fig. 2.1 Intcracciones de un haz de iones cn un dtomo.

En el presente capitulo se explican las bases fisicas y los dispositivos experimentales de cada

técnica de origen nuclear empleada.

La Espectrometria de Retrodispersion Rutherford (RBS) es un método muy bueno para ofrecer
informacion acerca de perfiles de concentracion de elementos pesados embebidos en matrices de
elementos ligeros. Es una técnica muy sensible y no destructiva. Se basa en la deteccién de
proyectiles retrodispersados por la muestra a analizar. Normalmente se emplea haz monoenergético
de particulas alfa, aceleradas hasta alcanzar una energia de unos cuantos millones de electronvolts

(MeV). El espectro de energias retrodispersién proporciona una doble informacién:
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la masa del atomo contra el que chocod el proyectil y la profundidad (del orden de decenas de
micrémetros) en que se encuentra el atomo blanco. Asi pueden obtenerse, por ejemplo, perfiles de
concentracion de impurezas implantadas en diferentes matrices, o medirse espesores de peliculas

finas e interfaces, al igual que su estequiometria.

Otra técnica ampliamente utilizada es la denominada Emision de Rayos X Inducida por
Particulas (PIXE, del inglés Particle Induced X-Ray Emission), que aprovecha la produccion de
rayos X caracteristicos causados por el bombardeo de la muestra de interés por un haz de iones de
energia conveniente. Con ello puede lograrse un anélisis, basicamente no destructivo, Qe alta
sensibilidad (hasta mg/kg) de todos los elementos que hay en la muestra con un variado intervalo de
concentraciones: se detectan simultaneamente todos los elementos con niimero atémico mayor a 12,

incluyendo elementos mayoritarios y elementos traza.

2.1 EMISION DE RAYOS X INDUCIDA POR PARTICULAS (PIXE)

En los ultimos treinta afios el uso de PIXE abarca diversa areas cientificas y técnicas como:
Ingenieria Ambiental, la Arqueometria, las Ciencias de la Tierra, la Biologia, la Medicina y
ultimamente la Quimica de Alimentos. Es uno de los métodos que ha sido mas exitoso para el
analisis elemental, basado en aceleradores de particulas. La razén principal es su capacidad de

anilisis multielemental, con alta sensibilidad y rapidez.
2.1.1 Principio fisico.

El fendmeno fisico basico en PIXE es la ionizacion de las capas internas de un atomo blanco
por la incidencia de un ion positivo, y la consecuente desexcitacion del atomo a través del paso de
un electrén desde una capa superior para llenar la vacante, resultando en la emisién de un fotén de
rayos X para regresar el 4tomo a su estado base (Fig. 2.2). En este caso hay una competencia con
otros procesos, como la emision de un electron Auger, o la emision simultinea de un electrén

Auger y un foton de rayos X (efecto Auger radiativo). La energia del foton emitido es caracteristica
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del elemento en cuestion, por lo cual es posible, mediante la medicion de dicha energia, la

identificacion del elemento.

Rayos X K

Ton incidente

® Electron expulsado

Fig. 2.2 Diagrama dc! proceso cn ¢l que sc basa 1a técnica PIXE

La energia del foton emitida es caracteristica del atomo y de los niveles de energia entre los
cuales ocurre esta transicion. De esta manera los rayos X producidos se denotaran en términos de

las capas K, L, M, ...., dependiendo del nivel donde se haya originado la vacante.

El grupo de rayos X debidos a una vacante en la capa KX se denominan rayos X X y pueden
aparecer como rayos X KgKa2 Kp, y Kp, donde o y Bi con i = 1,2 corresponden a las
transiciones que ocurren de L; a K, de L; a K de M; a Ky de M; a K, respectivamente. No obstante
hay transiciones que no son posibles en los atomos. En la figura 2.3 se muestran algunas de las

transiciones existentes.

Al considerar las transiciones posibles, se observa que no todas tienen la misma probabilidad
de ocurrencia; esto dependera de la probabilidad que hay para ionizar los atomos y de las reglas de
scleccion. A la probabilidad de producir los fotones de rayos X de una linea especifica se le
denomina  Seccion Eficaz de Produccion de Rayos X. Es una magnitud fisica que depende de

diversos factores, como el proyectil, su energia de incidencia, y el tomo involucrado.

Para el caso de las lineas K se relaciona con la probabilidad de ionizar el atomo, o seccion eficaz

de ionizacion, por medio de la expresién.
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Ox i = O k@Kl , 2.1.1)

donde oy;; es la seccion eficaz de produccion de rayos X de la linea i, oy ¢ es la seccion eficaz de
ionizacidn, wg es la produccion de fluorescencia (fluorescence yield) y P; es la intensidad relativa
de todas las posibles transiciones que producen radiacidon en la linea /. La produccién de
fluorescencia (que en adelante sélo se identificara como fluorescencia), es el cociente del nimero
total de fotones X emitidos entre el nimero total de huecos creados en la capa K. Para la capa L (y
capas superiores) las expresiones se vuelven mas complejas, pues ademas de las transiciones
radiativas de electrones que vienen de capas superiores, se puede dar el caso de transiciones no
radiativas entre las subcapas L}, L, y L3. Asi, al tener una vacante en la subcapa L;, se puede llenar
con un electron de la subcapa L;, dejando a su vez una vacante que podria ocuparse. con otro
electrén de la subcapa Lj. El efecto neto es un hueco en Lj. A estas transiciones no radiativas se les
conoce como lransiciones Coster-Kronig. Para la descripcion de las ecuaciones involucradas en

estos procesos se puede consultar (J. Miranda, tesis doctoral, 1988).

N

—_-NWhW

R T )

Figura 2.3 Nivcles de cnergia atdémicos transiciones que dan origen a rayos X.
La nomenclatura sc scilala en la figura.
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Las secciones eficaces de ionizacion y de produccién de rayos X tienen gran importancia tanto

tedrica como experimentalmente. Las teorias méas importantes que tratan de explicar el impacto de

iones son:

- La Aproximacion de Encuentro Binario (BEA);

. La Aproximacion Semiclasica (SCA);

. La Aproximaciéon de Onda Plana de Born (PWBA);,
. La correccion ECPSSR a la PWBA.

Los modelos PWBA Y SCA son casi equivalentes, porque las trayectorias rectilineas
consideradas en SCA corresponden a los estados inicial y final del proyectil en PWBA. De todos
los modelos, el que mejor se aproxima a los resultados experimentales es el ECPSSR, utilizado para
calcular secciones eficaces “de referencia” para el analisis cuantitativo con PIXE. (Miranda, 2000)

Para una descripcion detallada de las teorias puede consultarse (Miranda, tesis doctoral, 1988)

El analisis cuantitativo con PIXE se puede llevar a cabo con tres tipos de blancos, a saber: el
delgado, el intermedio y el grueso. La diferencia entre cada uno radica en la pérdida de energia de
los iones en el blanco y la atenuacion de los fotones de rayos X dentro del mismo blanco. Para el
blanco delgado es posible pasar por alto los dos efectos; en el blanco grueso el proyectil queda
detenido por completo y la atenuacion de los rayos X es importante, en el blanco intermedio, la
pérdida de energia es alta, aunque no total, y ocurre una atenuacioén de los rayos X que no es del
todo pequeiia. Para el caso de este trabajo 1a muestra es gruesa, por lo que sélo se tratara el analisis

para blanco grueso.

El anilisis cuantitativo con PIXE para el blanco grueso, se da cuando proyectil deposita toda
su energia en la muestra y queda finalmente detenido en ella, por lo cual es necesario el
conocimiento completo del frenamiento del proyectil en la matriz y la atenuacion de los rayos X en

la muestra.

Para obtener la ecuacion para el namero de fotones de rayos X que se producen a lo largo de la

trayectoria del proyectil dentro de la muestra, se puede referir a la figura2.4 .
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Detector

Fig. 2.4 Geometria para el anilisis de blanco grucso

Ecuacion para blanco grueso:

N, o, b e,N, C; $o,(E)T, (E)
= 2 dE
Yz A, ;! S(E) 2.1.2)

donde Np es el nimero de proyectiles que incidieron sobre la muestra, Az es la masa atomica del
elemento, @Oy es la produccion de fluorescencia de los rayos X (K 6 L), by es la fraccion de los
rayos X K o L totales que aparccen como K, 6 L, &z es la eficiencia absoluta del sistema de
deteccion para la linea en cuestién, Ny, el nimero de Avogadro, oz(E) es la seccion eficaz de

ionizacién a la energia de incidencia de los proyectiles £, y S es la seccion transversal del haz, que
se supone tiene una distribucion de carga uniforme, 7z(%) describe la transmision de los fotones

desde profundidades sucesivas dentro de la muestra, y que se define como:

E
dE
T,(E)=exp|-| £] 252 (L= 2.1.3
#) p[ (p) wont,, 455 @13
donde (u0/p)z .es el coeficiente masico de atenuacion para los rayos X del elemento Z en la matriz

de la muestra se obtienen de manera semejante a la del frenamiento de los iones en materiales
compuestos, considerando las fracciones de masa de cada elemento en la matriz:

N,
#Y _She !i)
(p)z % ,(p 5 2.1.9)

en donde C; es la concentracion del elemento /, mientras que (u0l/p0)z ; es el coeficiente masico de
atenuacion de la linea de interés en el elemento puro /.
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En este tipo de analisis cuantitativo es posible medir experimentalmente el nimero de fotones de
rayos X de la linea y, a través de evaluaciones numéricas haciendo comparaciones con los valores
experimentales, realizando iteraciones hasta encontrar una concentracion entre éstos y los valores

numeéricos.

3.1.2 Dispositivo experimental

En el analisis cuantitativo con PIXE, un haz de particulas con energia E, incide sobre la muestra
con un angulo 6; con respecto a la normal de la superficie del blanco. El material se ioniza y sufre la
subsecuente desexcitacion emitiendo fotones de rayos X de diferente energia dependiendo del
elemento con el cual interactu6 el proyectil. Los rayos X emitidos con un angulo 8 respecto a la
normal de la superficie del material son captados por un detector de estado sélido que se encuentra
en esta direccion. Al interactuar los cuantos de radiacion con el detector se producen pulsos de
diferente altura dependiendo de la energia del foton que capte. Los pulsos son amplificados para

mds tarde ser enviados a un analizador multicanal, donde se forma el espectro de PIXE.

En la figura 2.5 se observan los diferentes dispositivos para el analisis PIXE como son: el haz
de iones que es producido por un acelerador particulas, el detector de rayos X, un preamplificador,

un amplificador y un analizador multicanal.

Detector

|Analizador
multicanal

Preamplificador
Amplificador

Figura 2.5 Diagrama de un dispositivo experimental para anilisis PIXE
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El detector puede considerarse como una caja negra que capta una cierta radiacién ionizante
(fotones ¥ o X, electrones, atomos ionizados, etc.), enviando cierta informacién sobre la radiacion
que incidié sobre él. En el caso de PIXE el detector recibe fotones de rayos X que se envian al
preamplificador. En principio, podria esperarse que cada cuanto de radiacién emitida por la fuente
fuera procesado por el detector; sin embargo por limitaciones obvias en tamafio, absorciones y
otras, no todas las emisiones de la fuente producen en el detector una sefial. De aqui surge el

concepto de la eficiencia de un detector.

Es posible hablar de dos tipos de eficiencia: 1a absoluta y la intrinseca. Las definiciones son las

siguientes:
Numero de pulsos registrados
Eabs = T30 ™y (2.1.5)
Numero de pulsos emitidos por la fuente
5 Numero de pulsos registrados (2.16)

~ Numero de pulsos incidentes en el detector

El primer dispositivo asociado al detector es el preamplificador; su funcion consiste en recoger
la sefial del detector y aumentar su amplitud hasta un tamafio procesable por el amplificador. El
preamplificador se coloca lo mas cerca posible al detector, para tratar de minimizar la impedancia

capacitiva del circuito.

El amplificador toma la sefial del preamplificador y la aumenta hasta un tamafio que esté dentro
del intervalo dinamico del resto de los aparatos para analisis. La forma del pulso es importante para
dos cosas: evitar el apilamiento de los pulsos, que consiste en la suma de dos pulsos si el tiempo

entre ellos es demasiado corto, y mejorar la razon sefial-ruido.
El analizador multicanal recibe las sefiales 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.
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2.2 RETRODISPERSION DE RUTHERFORD (RBS)

Esta técnica de anilisis de materiales recibe el nombre de RBS en honor al fisico Ernest
Rutherford por las investigaciones realizadas a principios del siglo XX, y con las cuales llegd a
establecer su modelo atémico. Por las caracteristicas del método también se le conoce como

retrodispersion de iones.
2.2.1 PRINCIPIOS FiSICOS

El principio de esta técnica consiste en hacer incidir un haz monoenergético de iones de
hidrogeno, helio o cualquier otro elemento (normalmente ligeros), sobre un blanco y como

resultado de esta interaccion tenemos iones retrodispersados que pueden detectarse y analizarse.

g
Eﬂ. Ton incide'e ‘@

@

@

®

Iones retrodispersados‘

Fig 2.6 Diagrama del proceso en cl que sc basa la técnica de RBS

La energia E de los iones retrodispersados por la superficie de la muestra se puede expresar de la

siguiente manera:

E = KE, @2.1)

donde Eyp es la energia de incidencia del ion y K se conoce como el factor cinemcditico de dispersion,

el cual proporciona informacion acerca de la masa del atomo blanco. Para un choque eldstico, K

puede calcularse considerando la conservacion de 1a energia y el momento lineal, de acuerdo a la
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situacion mostrada en la figura 2.7. En ella, una particula de masa m; y velocidad v; choca

elasticamente con otra de masa m; que se halla en reposo. Haciendo el analisis apropiado, se puede

demostrar que el factor cinematico en el sistema de laboratorio es:

2
K =|™cos 6 + \Jm} — m} sen* @ 2.22)

2 2
my +m,

donde 0 es el dngulo al cual se dispersa la particula incidente.

Vi

va
Fig 2.7 Diagrama para cl cilculo del factor cinético de dispersion

En los atomos blanco pesados los iones pierden poca energia, mientras que los dtomos ligeros
absorben mucho de la energia incidente. Del mismo modo, para iones mas pesados la pérdida es
mayor, y lo mismo ocurre para angulos mayores. Esto permite distinguir elementos, y aun is6topos,
hasta de una masa atdomica de cerca de 40 (como 35Cl y 37Cl), si se eligen los parametros y se
tienen las condiciones experimentales adecuadas. Sin embargo, para elementos mucho mas pesados,
solo se pueden distinguir si la diferencia en masas entre ellos es del orden de 10 unidades de masa

atémica.

La seccion eficaz diferencial para dispersion, do/d€2, en una direccion dada dentro de un

angulo solido df2, se define para un atomo del blanco como:

(223)

do | _ mimero de particulas dispersadas en el dangulo sélido dQ
dQ numero de particulas incidentes por unidad de area
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En un sistema de referencia de laboratorio, la seccion eficaz diferencial se puede escribir como:

do _( Z, Z,e Jz (cos 8 + [l — ((m,/m,)sen Q)%F

dQ | 2E,sen’ 8 [ = 7 m;)sen 6)% | (2.2.4)

donde Z; es el nimero atomico del proyectil, Z; es el nimero atomico del blanco, ¢ es la carga del

electrén, @ es el angulo de dispersion, y Eg es la energia del proyectil antes de la dispersion.

La ecuacion toma en cuenta el retroceso del blanco, pero si my>>m , entonces el retroceso es
insignificante, y la ecuacion se puede aproximar por la siguiente ecuacion:

do _(2,2,¢ 1 (2.2.5)
dQ E, sen” 6/2

También se puede definir una seccion eficaz promedio o, como:

1 rdo
o=5l05%@ (2.2.6)

donde Q es el angulo sélido que subtiende el detector.

Cuando un ion atraviesa una capa de material, interactda con los electrones de éste, cediéndoles
parte de su energia de una manera aleatoria. Asi, después de viajar una distancia dx dentro del
material, pierde una cantidad de energia dE. Si el espesor de la capa se hace cada vez mas pequefio
se puede alcanzar un limite, de manera que se puede definir el poder de frenamiento S(E) como:

S(E)= %f_ (22.7) -

A causa de la pérdida de energia de los iones en el material del blanco, la energia de los iones
retrodispersados en el interior sera menor. La diferencia de energia AF representa la cantidad de
energia perdida por las particulas del haz cuando entran y salen del blanco. Existe una relacion
directa entre el espesor total del blanco y la diferencia de energia AE. Para un mayor anélisi;

consultar (J. Miranda, 2000).
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La informacién de 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 pequeiios que cubren a su vez todo el intervalo de

energias esperadas como resultado de esa retrodispersion.

La forma y altura del espectro encierra informacion cuantitativa acerca de la muestra. Existen
diversas aproximaciones para obtener dicha informacion. Para una mejor descripcion puede
consultarse (J. Miranda, 2000).

2.2.2 DISPOSITIVO EXPERIMENTAL PARA RBS

En la figura 2.8 se puede apreciar el dispositivo experimental para aplicar la Retrodispersion de
Rutherford, donde el acelerador provee un haz (generalmente de iones de He con una energia de
alrededor de 2 MeV) para hacerlo incidir sobre un blanco que se encuentra en la camara de
dispersion, que debe hallarse al vacio. La corriente del haz se integra mediante un digitalizador de
corriente y un escalador. El detector de particulas se coloca en la camara a un angulo lo mas
aproximado posible a 180°. A éste se le conecta un preamplificador, el cual envia la sefial al
amplificador, que a su vez transfiere la sefial al analizador multicanal. Aqui finalmente se obtiene el
espectro de RBS de la muestra de interés. Actualmente, el analizador multicanal ya se encuentra
conectado a una computadora, con la cual es posible hacer el analisis del espectro mediante
programas adecuados, para asi obtener las caracteristicas de la muestra, tanto en concentracion

como en profundidad.

Acelerador o Mmplificados
Pxnmphﬁudm’} Detector B ; i g

Anakzador
* Multicenal :*,

Computadora’’

Ciémera de Dispersién

Fig 2.8 Diagrama del dispositivo cxperimental para RBS
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2.3 ANALISIS CON MICROSONDAS DE ELECTRONES (EPMA)

2.3.1 PRINCIPIOS FiSICOS

En esta técnica las muestras son estimuladas por un haz de electrones, dentro de un microscopio
de barrido. Este haz de electrones esta acelerado por una diferencia de potencial que va tipicamente
de 1 keV a 30 keV, cuando el haz de electrones incide sobre la muestra se produce una gran
variedad de sefiales en respuesta a dicho estimulo (fig 2.9), entre ellos luz (llamada
catodoluminiscencia), electrones (caracteristicos y retrodispersados), rayos X (caracteristicos y de
Bremsstrahlung), calentamiento, etc.

Haz de clectroncs incidentes

Luz visible
(catodoluminicencia)

Elcctrones Auger

Radiacién
Bremsstrahlung Electroncs sccundarios
Elcctrones
Rayos X retrodisnersados

caracteristicos

Corriente .
de muestra Electronces transmitidos y
electrones dispersados
inclisticamente

Fig. 2.9 Diagrama esquemitico de los principales resultados de la
intcracciéon de un haz de clectrones con una muestra

En equipos muy elaborados se pueden analizar muchas de estas sefiales, pero por lo general los
equipos cuentan con dos o tres detectores. Una combinacién comun es tener un-detector de
electrones secundarios para producir una imagen, junto con un espectrometro por dispersion de
energia, para analizar los rayos X producidos y hacer analisis elementales cualitativos y/o

cuantitativos.

A nivel atémico, los procesos de interés pueden entenderse, en primera aproximacién,
considerando un modelo atémico simple (fig 2.10). Cuando un electron del haz de bombardeo pasa

cerca del nicleo y es dispersado inelasticamente, pierde energia, que aparece como ruido y se le
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llama Bremsstrahlung o radiacién de frenado. Estos rayos X tienen una distribucién que aparece en
el espectro. Si el electron dispersa elasticamente no pierde energia y por lo tanto no produce
Bremsstrahlung. Si el electron incidente golpea y saca un electron de una 6rbita cercana al nicleo,
se produce, por tanto, un hueco en una Orbita interna, el cual tratara de ser ocupado por un electron
de una capa superior. Suponiendo que el electrén que lo ocupa es de la segunda capa este electréon
tiende a perder energia para pasar a un nivel mas bajo, esta energia en exceso se emite como un
foton de rayos X. Como los niveles de energia estan bien definidos y depende de cada atomo, el
valor de energia de este fot6n es Gnico y se le llama entonces, caracteristico. Si en vez de emitir el
foton caracteristico, se expulsa un electréon de la capa superior, entonces este electron (llamado
Auger en honor a su descubridor), tendra también una energia caracteristica y a su vez también
puede usarse para hacer analisis quimico. Esto es posible siempre y cuando tengamos un detector
sensible a estos electrones. La nomenclatura para esta técnica es la misma que la utilizada en la

técnica de PIXE. (Ver la parte 2.1.1)

Haz de eleclrones

Radlaclén
Bremsstrahlung

~&4 Elecirones dispersados
elasticamente

Electrones dispersados

inalasticamente Rayos X caracter/sticos

Haz de electrones @L)
4 Electrén secundario
de alta energla

Electrones dispersados
Inelaslicamente -

Elecuén Auger

Fig 2.10 Modelo atdmico simple que mucstra el origen
de los rayos X y clectrones Auger
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Una propiedad importante de los fotones de rayos X es la relacidn que existe entre su energia y

su nimero atémico, conocida como ley de Moseley
E=c(Z- )

donde E es la energia del fotdn caracteristico, Z es el nimero atdmico y ¢) y ¢z son constantes para

un tipo de lineas en particular. Esta relacion es la que hace factible el andlisis elemental cualitativo.

2.3.2 INSTRUMENTACION

La deteccion de los rayos X se lleva a cabo mediante un detector de silicio contaminado con
litio. Este material tiene la caracteristica de que produce pares electrén-hueco cuando un rayo X
pasa por el material. Los electrones son atraidos por un electrodo de oro de potencial positivo que
esta colocado frente al detector, y los huecos por una respectiva placa de potencial negativo en la
parte de atras del detector. Si el fotén de rayos X tiene mucha energia, produce gran cantidad de
electrones y huecos y por lo tanto se detecta una corriente alta. Si el foton de rayos X tiene poca
energia la corriente detectada sera poca. De esta manera y con la ayuda de la electronica asociada

(fig 2.11) se van sorteando los rayos X de acuerdo a la energia con la que inciden.

Caolpmna do
Electrones

" detector
SKU)

P o ) areen ool
| Reaor do Put de
o Pulies anesgle
- |
) s IR

Teclado

Muestra

Disco de Mint

miento

Fig 2.11 Componcentes tipicos de un sistema de rayos X
por dispersion de energia
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Al final, el equipo muestra una grafica del nimero de eventos con funcién de la energia, similar a
la figura 2.12. En ella se ve muy baja radiacién de fondo (Bremsstrahlung) y picos que muestran la
presencia de oxigeno, aluminio, silicio y fosforo. Con este sistema se pueden detectar todos los

elementos de niimero atémico mayor que 5 (boro).

18083 i 1 'y 1 I )] i i 1 1.

AN,

siK,

T

T Y T T T Y L T
5.00

keV

Fig 2.11 Espectro de EPMA en donde los picos corresponden a la Ko de
oxigeno, aluminio, silicio y fésforo respectivamente
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CAPITULO IIX
DESARROLLO EXPERIMENTAL.

3.1 OBTENCION Y PREPARACION DE LA MUESTRA

3.1.1 MUESTREO

Para la obtencion de las muestras de nopal se realizé un muestreo en la delegacion de Milpa Alta,
D. F.; en San Juan Teotihuacan, Edo. Méx., en los jardines del Instituto de Fisica de la UNAM vy
en los campos de cultivo de la Universidad Auténoma de Chapingo, Texcoco, Edo de Méx. Las

variedades de nopal estudiadas fueron:

** De Milpa Alta: variedad Milpa Alta
< De San Juan Teotihuacan: variedad Opuntia ficus-indica
< De la UACh de obtuvieron: variedad Milpa Alta, Opuntia robusta, Atlixco, Copena VI y

Nopalea tamazunchale.

Se obtuvieron muestras de cuatro lugares diferentes para determinar la diferencia de la
concentracion de metales en nopales de diferentes zonas; también se consiguieron 5 variedades
diferentes de nopal cultivadas en un mismo lugar para determinar la diferencia del concentraciéon de
metales entre variedades. La muestra de Milpa Alta se escogié porque es una variedad muy

consumida en la Ciudad de México.

Todas las muestras fueron recolectadas en los lugares ya mencionados y transportadas en cajas de
cartén hasta el laboratorio Van de Graaff de 2 MeV del Departamento de Fisica Experimental del
Instituto de Fisica, UNAM.

También se obtuvieron muestras irradiadas con rayos gamma y con electrones, proporcionadas

porla M. en C. Esbaide Adem Chahin (IFUNAM). Para mayor informacion sobre el tratamiento de
estas muestras se puede consultar (Pérez, 2000).
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3.1.2 LIMPIEZA DEL NOPAL

La muestra se conservd con las espinas hasta minutos antes de realizar la deshidratacion para
evitar la oxidacién del nopal. Se le quitaron las espinas con un cuchillo de acero inoxidable para
evitar interferencias, teniendo mucho cuidado para no dafiar el tejido y solamente se eliminaran las
espinas.

3.1.3 SECADO DEL NOPAL

El proceso de secado se realiza empleando la propiedad de sublimacion del agua y se determina

mediante la pérdida de masa. Se llevan a cabo los siguientes pasos:

» Se congel6 la muestra con N liquido

> Se coloco la muestra en cajas petri y se introdujeron en un desecador con salida para vacio
(fig3.1)

» Se coloco la trampa y conectd el vacio (la trampa permaneci6é en Nz liquido en donde se
recupero el agua extraida).

» La muestra debio permanecer congelada.

> Se midi6 la masa de la muestra determinando la pérdida de masa.

» El proceso de secado termind cuando se obtuvo una masa constante de las muestras después

de 3 mediciones.
Trampa

& ~, X
\&@D@ @// \% Bomba dc

esccador con vacio
Mucstras congeladas

Fig 3.1 Esquema de! dispositivo d¢ secado
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3.1.4 PREPARACION DE LA MUESTRA:

El nopal seco se pulverizd6 en mortero de agata para evitar interferencias con otro tipo de
material; con el polvo obtenido se prepararon pastillas de 1 cm de diametro y 4 mm de grueso
aproximadamente y una masa aproximada de 500 mg. Se utilizd una empastilladora de acero
inoxidable aplicando presidn de 2.5 t/cm® con una prensa hidraulica. La pastilla se utilizd para

técnicas PIXE y RBS, ya que no son destructivas.
3.2 ANALISIS DE LAS MUESTRAS
3.2.1 ANALISIS RBS

Con esta técnica se identificaron y cuantificaron elementos ligeros. Se utilizd para este analisis
un acelerador de particulas Van de Graaff de 5.5 MeV, que se encuentra en el IFUNAM (fig. 3.2)
Se uso un haz de particulas alfa de 2 MeV de energia. El detector fue colocado a un angulo de 165°,

la incidencia del haz sobre la muestra era perpendicular a la superficie de la muestra.
i

Gas mislante (Co, y Nj)
Tenninal de &lio voltaje

.~ Fuente de iones

Columns

Arillos equipotenciales

Fig. 3.2 Diagrama general del acclerador Van der Graaff de 5.5 MeV.
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Las muestras se colocaron en la camara de experimentacion que tiene forma circular con 6
ventanas que se distribuyen simétricamente a lo largo de la pared lateral. El portamuestras tiene

capacidad para 8 muestras y mediante un mecanismo se intercambian para exponerse al haz.

El detector de particulas fue de barrera superficial; el preamplificador usado es del tipo 142B de
la marca Ortec (Oak Ridge, Tennessee. E U A); el amplificador que se uso fue el modelo 672 de la
marca Ortec. El analizador Multicanal es una tarjeta AD-CAM marca Ortec instalado en una

computadora personal

Con esta técnica se analizaron cuatro series de tres muestras, cada una de nopal de Milpa Alta, lo
que nos permitira hacer una valoracion de la técnica. Estas mismas muestras se utilizaron para el

analisis de PIXE. A estas muestras se les llamara nopal de Milpa Alta (nopal MA)
3.2.2 ANALISIS PIXE

Se efectito con un acelerador de iones positivos tipo Peletron NEC, modelo 9SDH-2, (Fig 3.3)

que se encuentra en el IFUNAM vy los parametros utilizados fueron:

Energia del haz de protones: 3 MeV

Energia del haz en la muestra; 2.67 MeV

Tiempo de irradiacién por muestra: 10 min. (600 s)

Para el analisis de las muestras se uso el sistema de haz a la atmosfera. (J. L. Ruvalcaba, 2001)
Detector de Si(Li)

VVVYVY

Tubo acelerador

-

Fuente de iones

bareas ¥
negativos Cinturén de barras

metilicas Terminal

Fig 3.3 Diagrama gencral del acclerador Peletron.
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Se usd un detector de rayos X de silicio contaminado con litio, conocido como Si(Li), marca
Canberra; el amplificador que se uso fie el modelo 2026 de la marca Canberra. El analizador

Multicanal es una tarjeta PCA3 marca Oxford instalada en una computadora personal

Para calibracion del sistema de deteccidn se usaron los materiales de referencia certificados SL-1
y SL-7 (estos materiales son de sedimentos lacustres), del Organismo Internacional de Energia
Atomica (Apéndice II).

El analisis de las muestras se realizd en dos sesiones, distribuidas asi:

En la primera sesion se analizaron muestras de nopal de Milpa Alta y de San Juan Teotihuacin
con un angulo de deteccion de 55°, la distancia que recorre el haz es de 33 mm. Las muestras
analizadas fueron:

Tabla 3 Muestras de nopal analizadas con PIXE cn la primera sesiéon

Muestra No de Pastillas
MA I
MA II
M A 111
MA IV
M A no irrad
M A irrad
SJT no irrad
SJT irrad
MA nopal de Milpa Alta
SJT nopal de San Juan Teotiuacan
Irrad irradiado.

NINININ|W W w]w

En la segunda sesion se analizaron las siguientes muestras, con un angulo de deteccién 63°, con
un recorrido del haz de 37 mm:
Tabla 4 Muestras de nopal analizadas con PIXE en la scgunda sesion

M ra No de Pastillas
MA 1
Nopalca
robusta
Copena V1
N IFUMAN
MA irrad e 2 kGY
MA irrad g 2 kGy
MA no irrad

o | ot | e | | | | e
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3.2.2 ANALISIS DE HIERRO POR TECNICAS ESPECTROFOTOMETRICAS

Esta técnica se realizd en el Departamento de Alimentos en el laboratorio 4-A del edificio A de
la Facultad de Quimica, UNAM.
<+ Curva estindar ’

Estandar de hierro (0.01 mg/mL): disolver 3.512 g de sulfato de fierro y amonio en agua,
adicionando previamente unas gotas de HCi y aforar a 500 ml., tomar 10 mL de esta solucién y
llevar a 1 L con agua destilada. .

Tomar 0.0, .0.5, 1.0, 2.0, 4.0 y 6.0 mL de solucion estandar de hierro, ajustar cada uno de los tubos
a 10 mL con agua y afiadir en el siguiente orden: 1 mL de clorhidrato de hidroxilamina, agitar; 5
mL de buffer de acetatos, agitar y 1 mL de ortofenantrolina, agitar. Dejar reposar entre 10 y 15 min.
Leer a 530 nm de longitud de onda en un espectrofotometro con lampara de tungsteno, usando

como blanco el tubo de concentracion cero.

< Metodologia

Obtener cenizas de la muestra, calcinando primero con mechero y posteriormente con mufla a
550°C durante 3 h. Al crisol a temperatura ambiente afiadir 2 mL de HCI concentrado para disolver
las cenizas. Digerir hasta evaporar, enfriar y afiadir 1 mL de HCI concentrado y 3.5 mL de agua
destilada para disolver las cenizas. Pasar el liquido a un matraz de 50 mL, aforar. Tomar dos

alicuotas de 10 (0.1) mL. Tratar la muestra en la misma forma que se hizo para la curva estandar.

Para esta técnica s6lo se utiliz6 una muestra (la de Milpa Alta I). Se usd una balanza analitica
modelo CA200 marca OHAUS y un espectrofotometro UV/VIS modelo 911A marca GBC.

3.2.3 ANALISIS POR EPMA

Esta técnica fue realizada en el laboratorio de Ensenada del Centro de Ciencias de la Materia

Condensada, UNAM. Las muestras se mandaron pulverizadas en bolsas pequeiias de polietileno
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selladas al vacio y se analizaron con un Microscopio Electronico de Barridlo MEB JEOL ISM
5300.

Las muestras analizadas fueron:

Nopal de Milpa Alta

Nopal irradiado con electrones a 2.0 kGy

Nopal irradiado con rayos gamma de ®°Coa 1.5 kGy
Nopal irradiado con rayos gamma de ®Co a2.0 kGy
Nopal testigo

Nopal del IFUNAM

YVYVYVY
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CAPITULO IV
RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 SECADO DEL NOPAL

Se realizdé una comparacion en los tiempos de deshidratacion entre el nopal irradiado y el no

irradiado y los resultados se pueden observar en la grafica 4.1

Curvas de agua perdida durante la deshidratacién
100
90 ‘1 OO0
80 4
70
-]
E 601
X
é. 50 4
- ~e—nopal irradiado (g)
S 40 ~0~nopal no irradiado (g)
-
&
30 {
20 1
1o 4
° v ~ v
o 10 20 10 40 50 60
tiempo (h)

Grafica. 4.1 Grifica de pérdida de humedad con respecto al tiempo

Como se observa en la grafica 4.1, que es una curva tipica de secado, la muestra de nopal
irradiada presenta un menor tiempo de secado en comparacion con el nopal no irradiado. Esto se
debe que a que con el proceso de irradiacion se rompe la pared celular, y al llevar acabo el proceso
de secado hay mayor cantidad de agua disponible en el nopal irradiado, lo que facilita su extraccion.
En el nopal no irradiado la estructura fibrosa del nopal dificulta la salida de agua. Sin embargo el

valor final es el mismo para las dos muestras.
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4.2 PORCENTAJE DE HUMEDAD

El porcentaje de humedad para las distintas variedades del nopal se presenta en la tabla 5

Tabla 5 Porcentaje de humedad de variedades de nopal

1 Muestra % de humedad
{Milpa Alta 91.4 (0.001)
|Milpa Alta imadiado 91.5 (0.001)
IsiT 90.4 (0.001)
SJT imadiado 90.7 (0.001)
Copena VI 91.7 (0.001)
Robusta 91.2 (0.001)
Atlixco 90.9 (0.001)
Tamanzuchalc 91.6 (0.001)
N IFUNAM 90.6 (0.001)

En la tabla S se presentan los resultados de la determinacién de humedad en nopal cuyos valores
van desde 90.4 hasta 91.7 %. Se observa que no hay gran diferencia en el contenido de humedad
entre las diferentes variedades, debido a que la mayoria de ellas fueron cultivadas en un mismo
suelo (Milpa Ata, Robusta, tamanzuchale, copena VI y atlixco). Los valores obtenidos son muy

similares a los informados en la literatura.(SARH, 1981)

4.3. RESULTADOS DE RBS

El tipo de espectros obtenidos con esta técnica se muestra en la grafica 4.2,

1200~
] Ropal 1V
1000 ~
800 —
'g 600
s
S
400 -] .
.
] . Na . ca+K
200 ~ - | S |
o T T T .
O s0 1ma . 150 :
Chanael

Grifica. 4.2 Espectro RBS de nopal de Milpa Alta
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En el espectro de RBS (grifica 4.2) se observa una serie de escalones, cada escalén corresponde
a un elemento y éste aparece a una cierta energia que es caracteristica para cada elemento, por lo

que podemos identificar cada elemento que es detectado.

Los espectros de RBS fueron evaluados con el programa RUMP (Doolittle, 1985; Doolittle,
1986). Este programa compara los datos experimentales con los simulados por este programa;
cuando coincide la simulacién con el espectro experimental, se ha obtenido la composicion de la

muestra estudiada.

Los resultados promedio son:

Tabla 6 Composicién promedio obtenida con el programa RUMP

El to Concentracion %
C 60+6
[¢] 20%2
N 7.0+0.2
Na 3.040.3
K+ Ca 101

Incertidumbre relativa en las concentraciones

La concentracion de calcio es muy elevada en este analisis, ya que la energia de los iones
retrodispersados por calcio es muy cercana a la energia de los iones retrodispersados por potasio y
se observa como un solo escalon en el espectro, lo que nos indica que la concentracion que se

muestra debe considerar ambos elementos.

La informacion de RBS nos proporciona la concentracién de los elementos de bajo peso
molecular que forman matriz de la muestra (C, N, O, Na, Ca, K). En la grifica 4.2 no se observa el

potasio, porque la resolucion del sistema no permite distinguirlos..

Los resultados obtenidos con RBS (tabla 6) son utilizados para llevar a cabo el calculo del resto
de los elementos detectados con PIXE utilizando el programa PIXEINT, el cual nos proporciona las

concentraciones finales de todos los elementos presentes en la muestra. (Apéndice I)
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4.4 RESULTADOS DE PIXE

El tipo de espectro de PIXE es como el que se muestra en la grafica 4.3.

1,E+05
1.E+04 -
w
8
=
o
3 1, E+03 -
o o
le. :
o
e L
© 1.E+02.
3
1 B0
1E+00" —— ]
o 100 . 200 300 400 500 - 600
' NGmero de Canal

Grifica. 4.3 Espectro de PIXE de una mucstra de nopal dc Milpa Alta

En el espectro de PIXE (Grafica 4.3) se observa una serie de picos que corresponden a la K, de
los elementos que se encuentran presentes en la muestra. Cada elemento presenta una energia
caracteristica por lo que el pico del elemento aparece en una region especifica del espectro. Antes

de realizar el anilisis se calibra el programa utilizando los espectros de los patrones de peliculas
delgadas.

4.4.1 Repetibilidad de ia Técnica

Para hacer una estimacion de la bondad de la técnica se usaron cuatro muestras de nopal de
Milpa Alta, las muestras se prepararon por triplicado y los resultados se pueden observar en las
graficas 4.4, 4.5y 4.6. Por facilidad en la lectura de este capitulo, los resultados numéricos se
revisan en el apéndice 11, tabla I11.1 y 11.2..
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Grifica 4.6 Concentracién de clementos en nopal de Milpa Alta

Como se observa en la grafica 44 el C, N, O, Na, K y Ca no presentan variacion, la
concentracion de estos elementos es muy similar para todas la muestras y como se puede observa en
la tabla II.1 la desviacion estandar es muy cercana a cero. Para el resto de 1os elementos se observa

una variacion mayor (tabla I1.2).

Las muestras presentan variaciones en los elementos traza. Por ejemplo, en la muestra de Milpa
Alta I existe una gran variacion en Mn, Cu y Sr, para la muestra Milpa Alta II Fe, Rb y Sr, en la
muestra Milpa Alta III la variacion es muy grande para todos los elementos y para la muestra Milpa

Alta IV la variacion en los elementos es menor que en las muestras anteriores.

En general la variacién es muy grande para las muestras de Milpa Alta I, II y III pero para la

muestra Milpa Alta IV la variacién es mucho menor.
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4.4.2 Anailisis de nopales irradiados.

Se analizaron muestras de nopal irradiados de Milpa Alta y de San Juan Teotihuacan. Grafica
4.7,4.8y 4.9, (Tabla I1.3 y 11.4)
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Grifica 4.7 Concentracién de clementos de nopal irradiado a 8 kGy y no irradiado de MA y SIT
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Griifica 4.8 Concentracion de metales cn nopal irradiado 8 kGy y no irradiado de MA y SJT
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Grafica 4.9 Concentracién de metales en nopal irradiado 8 kGy y no irradiado de MA y SIT

Primeramente se analizaron muestras de nopal de Milpa Alta y de San Juan Teotihuacan. El
analisis se realizo por triplicado. En estas muestras se observa que la variacién entre muestras es
muy pequefia por lo que se puede considerar que existe una repetibilidad de la técnica. (Apéndice
11, tabla I1.3 y tabla I'V)

Como se observa en la grafica 4.7 la irradiacion no tiene influencia en C, O, N, Na, Cay K ya
que la concentracion de estos elementos es la misma en las muestras irradiadas como en las no
irradiadas. Para el caso de los elementos traza se observa (grafica 4.8 y 4.9) una influencia de la

radiacion sobre estos elementos aumentando la concentracién de los elementos traza.

Para las siguientes muestras solo se prepard una muestra, ya que los resultados de las muestras

del andlisis anterior presentan una variabilidad menor en los resultados.

Se analizaron muestras irradiadas de nopal irradiadas con electrones y rayos gamma de ®Co a
2.0 kGy. Graficas 4.10, 4.11 y 4.12 (Apéndice II, tablas IL.5 y I1.6)
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Gréfica 4.10 Concentracién de elementos cn nopal irradiado con clectrones y rayos gamma de  Co
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Grifica 4.11 Concentracién de mcetales en nopal irradiado con clectrones y rayos gamma de “Co
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Grifica 4.12 Concentracién de elementos en nopal irradiado con clectrones y rayos gamma de “*Co

Al igual que en las muestras anteriores se observa influencia de la radiacién sobre la

concentracion de los elementos como se observa en la tabla 5.

Elemento e2.0kGy | g2.0kGy | g1.5kGy

Ca + + =
P ¥ = =
S + + +
Cr - - -
Mn - - +
Fe - + +
Cu + -+ +
Zn + + +
As = + -
Br - - -

+ aumenta la concentracién
- disminuyc la concentracién
= la concentracién permancce igual

e irradiado con clectrones
g irradiado con rayos gamma

Como se puede observar al irradiar con electrones y con rayos gamma la influencia sobre los

elementos es la misma y las dosis como son muy cercanos no parece influir, pero comparado con

las muestras irradiadas a 8 kGy se observa que si hay diferencia ya que en esta dosis si existe una
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tendencia sobre el comportamiento de los elementos la mayoria parece aumentar caso contrario al
de las dosis de 2y 1.5 kGy.

Con los resuitados obtenidos de las muestras irradiadas no se puede determinar un
comportamiento de los elementos ante la irradiacién, ya que en algunos casos la concentracion del
elemento aumenta, disminuye o permanece igual. Para llegar a una conclusiéon sobre el
comportamiento de los elementos ante la irradiacion hay que hacer un estudio mas amplio,
utilizando un nimero mayor de muestras y diferentes dosis, de acuerdo a las necesidades de quienes

estudian la conservacion de alimentos por irradiacién con electrones o rayos gamma.

4.4.3 Anilisis entre variedades de nopal

Se analizaron cinco variedades de nopal que fueron recolectados de un mismo campo de cultivo

y una muestra que se obtuvo en el IFUNAM. Gréficas 4.13, 4.14. 4.15 y 4.16 (Apéndice III)
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Grifica 4.13 Concentracion de clementos en diferentes variedades de nopal.
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Grafica 4.15 Concentracion de elementos en diferentes variedades de nopal
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Las diferentes variedades de nopal fueron cultivadas en una misma nopalera (excepto por la
muestra obtenida en el IFUNAM), por lo que tienen las mismas condiciones de crecimiento y daran
una mayor informacion sobre la concentracion de los elementos de las diferentes variedades de
nopal.

El contenido de calcio en las muestras de la UACh es menor que el que se encontré en las
muestras de Milpa Alta; esto puede deberse a que el suelo donde fueron cultivadas es pobre en este
mineral. En la variedad tamazunchale presenta una concentraciéon de K mas alta que el resto de las
muestras. Para el Na, P, S, Cl la variacién es menor entre variedades y muy similares a las
obtenidas en las muestras anteriores.

El Cr solo se presenta en las muestras de Copena VI, del IFUNAM y Atlixco; el Mn se
encuentra en concentracion mayor en la muestra tamazunchale y en menor concentracién en la
muestra de Atlixco, en las otras muestras las concentraciones son similares. En la mayoria de los
metales hay variaciéon por lo que podemos decir que la concentracion de los elementos esta
determinado por la variedad de nopal ya que todas las muestras estan en las mismas condiciones de
crecimiento.

Con los resultados obtenidos podemos decir que el K (3.7 — 8.6 g/100g de muestra BS) y el Ca
(0.6 — 3.6 g/100g de muestra BS) son los principales minerales del nopal, encontrandose también
Mn y Fe en concentraciones considerables y en comparacion con otros vegetales la concentracion

es elevada, como se observa en la tabla 11.

Tabla 11 Concentracién de Mn y Fe en diferentes vegetales (mg/kg BS)

Vegetal Mn Fe
Judia (frijol) 21 84
Papa 3.6 21
Col 14 42
Zanahoria 8.5 16
Tomate 12 58
lechuga 29 130
Nopal* 64-180 | 36-110

Kabata-Pendias, 2001
* Resuitados obtenidos en este trabajo
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4.5 RESULTADOS DEL ANALISIS DE HIERRO POR ESPECTROFOTOMETRIA

Curva patrén:
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Regresion lineal:
b =0.026(0.016)

m = 0.082 (0.003) ug

r=0.994

Nota: El nimero en paréntesis representa la incertidumbre de origen estadistico en el ajuste.

Resultados de concentracion de Fe en nopal
Tabla 9 resultados del andlisis dc Fe

Masa de la muestra de nopal de Milpa Alta 0.9488 g
Absorbancia (530 nm) Interpolando en la curvay |Concentracion de Fe en
considerando la dilucién nopal (ng/kg)
(ug /mL de Fe)
0.124 1.1951 62.98
0.132 1.2927 68.12
promedio 65.55
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PIXEINT (mg/kg) | T. Espectrofotométrica (mg/k
61 66

Promedio

Se hizo un analisis quimico adicional para determinar Fe y comparar con los resultados
obtenidos del analisis PIXE. Los valores obtenidos fueron muy similares en ambos procedimientos,
por lo que podemos afirmar que PIXE es una técnica confiable para el anilisis de metales. Sin
embargo PIXE tiene una ventaja sobre esta técnica, pues puede determinarse la concentracion de
otros elementos presentes en la muestra en una misma corrida, no es necesario la calcinacion de la
muestra, el tiempo de analisis es mucho mas corto, es mas sensible con un costo menor, y no
presenta productos de reaccion que en algunos caso pueden ser toxicos, como es el caso del HCI

concentrado que se emplea en esta técnica, ya que es muy corrosivo.

4.6 RESULTADOS DE EPMA

El analisis de EPMA soélo se realiz6 cualitativamente y los espectros obtenidos fueron similares
para todas las muestras por lo que solo presentamos un ejemplo del tipo de espectros. Para una
misma muestra se hicieron dos analisis en diferente zona de la muestra obteniendo diferencias en la

deteccion de elementos. Los resultados obtenidos se presentan en la tabla 10.
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Figura 4.1 Espectro de EPMA dc nopal
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Fig. 4.2 Espectro dc EPMA de nopal

En los espectros se observan picos que son caracteristicos para cada elemento que aparecen a una
energia determinada; algunos elementos presentan mas de dos picos debido a que pueden aparecer

los picos que representan las Kq y las Kp.

En los espectros no se observan exactamente los mismos elementos que detectamos con las
técnicas de PIXE y RBS. En los espectros s6lo se observa la presencia de O, K, P, S, Cl, Ca, Mg, Al
y Cu. A diferencia de PIXE con esta técnica no se logré detectar la presencia de Mn y Fe que se
encontraron en una concentracion considerable. En los espectros de EPMA se puede observar que
el K y Ca se presentan en una concentracion alta, ya que tienen los picos mas grandes. Ya que el

nopal es rico en Ca y K (Granados, 1993).

La EPMA es muy similar a PIXE pero la diferencia radica en la fuente de irradiacion. EPMA
utiliza electrones mientras que PIXE utiliza haz de iones. EPMA es menos exacta que PIXE, debido
a que el area de analisis es mucho menor que PIXE. Como el irea no es representativa al
encontrarse diferentes elementos, en cada region que se analice, por lo que habra que hacer un
barrido de toda la muestra lo cual no es posible. Esto se puede observar en la figura 4.1 y 4.2, que
son espectros de la misma muestra. Al contrario, en PIXE, el area es mucho mayor y representativa,

sin necesidad de realizar dicho barrido.




CAPITULO V

CONCLUSIOINES

Una combinaciéon de las técnicas de RBS y PIXE es muy util para hacer anilisis

completos de muestras multielementales y complejas, como es el caso de los alimentos.

RBS permite hacer caracterizaciones estequiométricas confiables de elementos ligeros

presentes en la muestra

El uso de las técnicas de PIXE y RBS tiene gran ventaja sobre otras técnicas: son muy
sensibles, son técnicas no destructivas, rapidas de realizar, requieren de muy poca

cantidad de muestra, son analisis multilementales y de bajo costo a largo plazo.

La irradiacién (ya sea con clectrones o con rayos gamma de °Co) no tiene influencia

sobre la concentracion de C, O, N, Na, Cay K

La irradiacion a dosis altas parece tener influencia sobre los elementos traza, puesto que

se observa un aumento de éstos al ser irradiados.

La irradiacion a dosis bajas también tiene influencia sobre los elementos traza, pero no

se observa una tendencia sobre su comportamiento.

Con los resultados obtenido se comprobd que el K y Ca son los minerales mas
abundantes en el nopal, presentando una concentracion alta de Mn y Fe en comparacion

con otros vegetales.

La concentracion de los elementos parece depender de la variedad y lugar donde se

cultiva el nopal.
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APENDICE L

Los espectros de PIXE fueron analizados con el programa AXIL desarrollado por la
Universidad de Amberes,Bélgica, y distribuido por el Organismo Internacional de Energia
Atémica (OIEA) en Viena. Este programa calcula los rayos X producidas por las lineas de
emision de los elementos que componen la muestra mediante la integracion del nimero de
cuentas bajo los picos, estima el fondo y calcula el ancho de cada pico. Las cantidades
obtenidas (fig 11.1) representan el nimero de fotones o de rayos X emitidos por los

elementos, lo que nos aproxima considerablemente a la composicion quimica de la muestra.
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Fig. 11.1 Datos obtcnidos con ¢l programa AXIL
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Apéndice 1

Los datos obtenidos con el programa AXIL junto con los de RBS se utilizan para

calcular las concentraciones reales de los elementos contenidos en la muestra, para esto se

emplea el programa PIXEINT (J. Miranda, O. G. de Lucio, 1997). Este programa requiere

de la eficiencia del detector, energia de ionizacion, el angulo al que se encuentra el detector

y el nimero de elementos que se encuentran en la muestra, incluyendo los que se observan

con RBS. El formato con que se presentan los resultados se observa en la Fig 11.2, que

corresponde a una de las muestras de nopal.

Espectro: 190943a
C{(C } = 54.6423
C(N ) = 6.3727
C(0 ) = 18.1867
C(Na) = 2.9855
C(P ) = 0.0456
C(S ) = 0.4565
C(Cl) = 1.3695
C({K ) = 8.5843
C(Ca) = 7.2042
C{Ti) = 0.0000
C(V ) = 0.0061
C(Cr) = 0.0048
c(Mn) = 0.1256
C(Pe) = 0.0580
C(Ni) = 0.0000
c{Cu) = 0.0078
C{Zn) = 0.0271
c(Ga) = 0.0022
C{Rb) = 0.0035s
C(Bxr) = 0.0176
C(C ) = 54.6423
C(N ) = 6.3727
C(O ) = 18.1867
C(Na) = 2.9855
C(P ) = 0.0456
C(S ) = 0.456%
C(Cl) = 1.3695
C{K ) = 8.5843
c(ca) = 7.1042
C(Ti) = 0.0000
C(V ) = 0.0062
C{Cr) = 0.0048
C(Mn) = 0.1256
C(Pe) = 0.0580
C(Ni) = ¢.0000
C({Cu) = 00,0078
C{(Zn) = 0.0271
c{Ga) = 0.0022
C(Rb) = 0.0035
C(8xr) = 0.0176

RO RPN PP RR PR PR E R RN NSRS

:

8

Bnergila (Mev):
NXS

0.000B+00
0.000R+00
0.000B+00
0.000E+00

0.000E+00
0.000RB+00

NXS
MXS
NXS
0.000R+00 MXS
NXS
WS

1.562BE+02 NXS

4 .508B+02

1.692E-06 NXS
1.384E+01 NXS
2.021B+01 NXB
6.195E+02 NXS
2~ 8638+02 NXS
1.733B-06 NXS
2.489R+01 NXS
7.361E+01 NXS
5.115K+00 NXS
2.648E+00 NXS
1.119R+01 NXS

0.000K+00
0.000KE+00
0.000E+00
0.0DOE+00
0.000K+00
0.000K+00
0.000B+00
9.388R-02
2.709R-01
1.017R-09
8.316K-03
1.214B-02
3.722K-01
1.720R-01
1.041E-09
1.495E-02
4.4238-02
3.073K-03
1.591R-03
6.725K-03

L R R R R R R R R ERR Y

2.63

0.000B+00
0.000B+00
0.000E+00
0.000E+00
0.000K+00
0.000B+00
0.000E+00
0 .000R+00
0.000E+00
0,000B+00
0.000B+00
0.000EB+00
0.000E+00
0.000B+00
0,0008+00
0.000EB+00
0.000E+00
0.000E+00
0.000B+00
G.000EB+00
0.000

S s eI ARNDRREDACS R EERADN
o
o
»
N

ELELELELLELEREELELE

0.000E+00
0.000E+00
0.000E+00
0 .000E+00
0.000E+00
0 .000E«00
0.000E+00
1.562E+02
4.508E+02
1.692E-06
1.384R+01
2.021E+01
6.195E+02
2.863EB+02
1.733E-06
2.489R+01
7.361R+01
5.115B+00
2.648R+00
1.119E+01

Fig. 11.2 Concentraciones de los clementos obtenidas con ¢l programa PIXEINT
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Para la calibracién del sistema de deteccion se usaron los materiales de referencia
certificados SL-1 y SL-7. El resultado se presenta en la grafica I.1.
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g ]
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o [ ’
g 10°F E
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10" 3 E
L 4
10-2 M 1 " 1 " | | IR ERNU U B ] "
2 4 6 8 10 12 14 16 18

. Energia (keV)

Grifica 1.1 Eficiencia del sistema de deteccion
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APENDICE IX

Tabla I11.1 Concentracién en masa de elementos en nopal de Milpa Alta

(g/100g de nopal cn base seca) Incertidumbre 10 %'

Muestra C N (o) Na K Ca
Milpa Alla 1 1 60.5 6.9 20.1 34 5.1 4.1
2 60.5 6.9 20.1 33 5.1 4.1
3 60.1 6.8 20.1 34 53 4.3
X 60.4 6.9 20.1 34 52 4.2
0.2 0.0 00 0.0 0.1 0.1
Milpa Alta I 1 60.7 6.7 19.9 3.1 6.7 28
2 60.2 6.8 19.2 3.5 7.1 3.2
3 60.3 6.7 194 34 72 3.9
X 60.4 6.8 19.5 33 7.0 3.3
0.3 0.0 0.3 0.2 0.3 0.5
Milpa Alta IIT 1 60.3 6.8 19.3 35 6.4 3.7
2 59.5 6.9 19.8 32 7.8 2.7
3 59.6 6.6 19.2 3.7 6.7 4.0
x 59.8 6.8 19.4 35 7.0 35
04 0.2 0.3 0.3 0.7 0.7
Milpa Alta IV 1 59.6 6.7 19.0 3.7 6.8 4.0
2 59.6 6.6 19.2 37 6.7 4.0
3 59.4 6.7 19.5 3.7 54 53
X 59.5 6.7 19.2 37 6.3 4.5
G 0.1 0.1 0.2 0.0 0.8 0.7
Tabla II1.2 Concentracién cn masa de clementos cn nopal de Milpa alta
{mg/kg, base scca) incertidumbre 10%
Muestra Cr Mn Fe Ni Cu Zn Br Rb Sr
Milpa Alta | 1 0 113 16 0 8 16 20 30 55
2 5 79 27 (1] 19 5 14 48 84
3 0 70 40 0 6 10 15 106 93
x 2 87 28 0 11 10 16 ' 61 77
3 23 12 0 7 6 3 40 20
Milpa Alta I1 1 6 16 44 3 3 9 25 1 129
2 8 28 107 0 8 17 23 0 227
3 0 15 32 0 6 7 1] 43 87
X 4 20 61 1 6 11 16 15 148
4 7 40 2 3 5 14 25 72
Milpa Alta Il 1 51 236 179 6 0 7 4] 63 22
2 0 85 44 V] 0 21 57 66 57
3 6 333 98 4 7 16 16 137 192
x 19 218 107 3 2 15 24 89 90
[ 28 125 68 3 4 7 29 42 90
Milpa Alta IV 1 2 269 100 1 14 7 23 118 91
2 6 333 98 4 7 16 16 137 192
3 o 20 55 1 4 16 40 75 79
X 3 263 84 2 8 13 26 110 121
3 66 25 2 S 5 12 32 62
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Apéndice II

nopales irradiados

Tabla II1.3 Concentracién e¢n masa de clementos cn nopal irradiado y no irradiado de MA y SJIT

(g/100g de nopal, basc scca) incertidumbre 10%

Muestra C N [ Na K Ca
MA irrad. 1 58.8 6.6 193 38 7.6 39
2 58.7 6.6 19.3 3s 8.6 3.0
3 58.7 6.6 19.2 38 8.2 35
X 58.7 6.6 19.3 38 8.1 35
[ 0.0 0.0 0.0 00 0.5 0.5
MA no irrad 1 59.0 6.7 194 38 7.9 3.2
2 59.2 6.7 19.4 38 7.3 3.6
3 58.7 6.8 19.6 39 7.3 3.6
X 59.0 6.7 194 3.8 7.5 3.5
o 0.3 0.1 0.1 0.1 0.4 0.2
SJT irrad 1 59.7 6.8 19.6 3.7 7.9 2.2
2 59.2 6.9 19.7 38 7.9 23
X 59.4 6.9 19.7 38 7.9 23
o 03 0.0 0.1 0.1 0.0 0.1
SJT no irred 1 58.9 6.9 19.6 3.9 8.3 2.3
2 59.0 6.9 19.7 38 7.9 2.7
X 59.0 6.9 19.7 3.9 8.1 2.5
[ 0.05 0.01 0.02 0.07 0.27 0.27

Tabla I11.4 Concentracién en masa de clementos cn nopal irradiado y no irradiado de MA y SIT

(mg/kg , base scca) incertidumbre 10%”

Muestras Mn Fe Ni Cu Zn Br Rb Sr
MA irrad. 1 36 80 0 3 8 V] 120 340
2 54 92 o 15 32 100 100 190
3 30 96 7 27 0 17 100 410
X 40 89 2 15 13 39 106 313
o 12 8 4 12 17 55 9 11
MA no irad 1 53 56 V] 7 10 25 79 0
2 55 69 V] 8 14 0 104 390
3 28 46 3 5 6 0 68 130
X 45 57 1 7 10 8 84 173
3 15 12 2 2 4 14 18 198
SJT irrad 1 320 101 9 7 33 75 7 74
2 310 84 2 8 21 41 28 104
x 315 93 6 8 27 58 50 89
g 8 12 5 1 8 24 30 21
SJT no irrad 1 84 74 3 4 24 47 35 44
2 84 67 2 2 20 24 21 26
X 84 71 3 3 22 36 28 35
0 5 1 1 3 16 10 13
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Tabla ITL5 Concentracién cn masa de elementos en nopal irradiado con clectrones y rayos gamma de Co™
(g/100g de nopal, base seca) incertidumbre 10%”

Mucstra C N O Na P S Cl K Ca

c- 2.0 kGay 596 7.0 198 33 01 03 22 6.6 1.1
yOO 2.0 kGay 586 68 195 32 00 04 38 6.5 1.2
vy O1.5 kGay 58.1 68 193 32 00 04 39 75 08
Testigo 593 69 197 32 00 01 29 69 08

Tabla I1L6 Concentracién cn masa de clementos en nopal irradiado con electrones y rayos gamma de Co®

(mg/kg, base scca) incertidumbre 10%

Mucstra Cr Mn Fe Cu Zn As Br
¢- 2.0 kGay 6 50 69 12 34 8 20
v¥20.0 0 kGay 7 60 150 1 13 24 21
¥0O 1.5 kGay 8 100 96 4 20 [} 41
Testigo 28 89 87 i} 9 10 48
Anilisis entre variedades de nopal
Tabla IIL.7 Concentracién cn masa de clementos cn diferentes variedades de nopal
(g/100g de nopal, basc seca) incertidumbre 10%
Varicdad C N o Na Cl X Ca
Milpa Alta 60.7 7.1 20.2 33 22 5.7 0.6
Copecna V1 59.7 7.0 19.9 33 3.1 6.0 0.6
robusta 61.1 7.1 20.3 3.3 1.7 5.6 0.5
atlixco 62.4 7.3 20.8 3.4 2.4 3.7 0.2
nopalea 58.3 6.8 19.4 3.2 2.4 7.4 2.1
IFUNAM 58.9 6.9 19.6 3.2 2.9 5.4 2.7
Tabla I11.8 Concentracién en masa de elementos en difercntes variedades de nopal
(mg/kg, base seca) incertidumbre 10%
Varicdad Cr Mn Fe Cu Zn As Br Rb Sr
Milpa Alta o 110 69 17 24 2 99 61 94
Copena VI 16 160 79 13 9 0 17 1 37
robusta 0 110 66 17 24 13 1 66 78
atlixco 7 64 36 4 10 17 12 29 1
nopalca 0 230 110 0 0 (] 1 170 3
IFUNAM 10 180 67 0 17 16 1 31 120

* Nota: no es necesario escribir la incertidumbre de cada uno de los resultados. Si se

informara en base hiimeda, deberia hacerse una propagacién de la incertidumbre por las

mediciones de las masas de las muestras. Se trata de una incertidumbre tipo B, basada en la

experiencia de los analistas.
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APENDICE III

CALCULO DE LA INCERTIDUMBRE PARA LA CURVA ESTANDAR DE
Fe

La ecuacion de la curva es la siguiente: IV.1

A=mC +b (v.1n

Para evaluar la incertidumbre se emplea la ecuaciéon IV.2

a4y oaY a4\ %
u(M)= [(5;) 1% (m)+ (i) u*(C)+ (—6—1;) u? (b)i\ (v.2)
Resolviendo la ecuacién queda de la siguiente forma: ec. IV.3
u(M) = [Czu(m) +m*u* (C) + uz(b)}g (1v.3)

Para el obtener la incertidumbre los valores se sustituyen en la ec. IV.3

, Evaluacion de la incertidumbre para la ordenada de origen (Sy) y de la pendiente (Sm) de la
curva patron
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CANTIDAD ECUACION VALOR
“ X
[ ! 13.5 g
N
Z’\’A‘
det 57.25 pug®
N
Y,
'Z' ' 1.25
5.08
L4
NEar-$a5y
me od D-I' '-l‘ 0 08
vEa-(£-) '
» » ~
i*‘-’gh—gagtm
b= S 0.026
wE=-(£x)
i(y, - wax, ~B) 0.022
Sy ERS Sy
N
S, =5, 0.003
N -
Sm £2-(5-)
& 2
S.es P2l 0.016
=S, |— -
S ng', -(21')
b
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