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1. RESUMEN

Este trabajo se enfoca en la busqueda de las pruebas que permitan identificar piezas
genuinas de ambar de Chiapas de entre otros origenes, con base en lo establecido en
la NOM-152-SCFI-2019, con el objetivo de contribuir a la denominacion de origen,
optimizar su comercializacion, asi como posicionar el arte que se realiza con este
material. Las pruebas descritas en la norma mencionada que deben cumplir las piezas
son: (1) infrarrojo (IR), mediante la indexacion de diez bandas de los espectros
experimentales con el espectro ejemplo que contiene la norma, (2) incidencia de luz
ultravioleta (UV), en donde se debe observar un cambio de color del ambar a azul o
verde; y en caso de duda, se aplican los métodos de: (3) solubilidad, en la que se evalua
que el ambar sea insoluble en etanol y (4) dureza Shore D, en la cual se debe obtener
un valor de 86 % * 5%. Las cuatro pruebas incluidas en la NOM-152-SCFI-2019 buscan
evaluar la autenticidad del &mbar de Chiapas por medio de métodos fisicos y quimicos.
Es importante sefialar que esto es bajo el criterio de que la materia prima sea extraida
conforme a la Declaracién General de Proteccion de la Denominacion de Origen Ambar
de Chiapas. Lo cual protegeria a los consumidores de las falsificaciones y de manera

directa a los artesanos y mineros del ambar.

Dado que, de las pruebas contenidas en la NOM, solo la prueba de luz
ultravioleta permite diferenciar plenamente al ambar de entre las falsificaciones, aunque
sin determinar el origen, se propusieron pruebas complementarias que permitan evaluar
otros aspectos del ambar, para clasificar las piezas con mayor probabilidad de evitar
falsos positivos, en ellos incluimos: identificacion visual y sensorial (color, apariencia,

textura, homogeneidad y sensacién térmica), prueba de carga electrostatica y densidad.

Aunado a esto, al aplicar la prueba de infrarrojo a piezas de ambar de las
regiones antes mencionadas no se observaron diferencias significativas, por lo que se
requiere de otras técnicas analiticas para singularizar al ambar de Chiapas del resto del
mundo. Y en ese sentido se propusieron dos técnicas: un analisis termogravimétrico
(TGA) y uno de calorimetria diferencial de barrido (DSC). La primera permite establecer
semejanzas entre varias piezas de ambar respecto a su origen: el segundo analisis

sirve para conocer la edad aproximada de las piezas de ambar, y ya que se tiene
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conocimiento de que el ambar chiapaneco es el mas joven, comparado con el ambar
de la Regién Baltica y con el de Republica Dominicana, podria marcar una diferencia

entre las muestras (Ragazzi, 2003).

El resultado de la caracterizacion de las piezas de &mbar esta acompafiado por
la estimacion de la incertidumbre de la prueba de infrarrojo con el método de
Propagacion de Incertidumbre y la toma de decision sobre el origen por medio de
clasificacion estadistica, que permite clasificar una muestra nueva en un conjunto de
subpoblaciones, después de haber establecido los criterios para cada una, lo cual se
considera como aprendizaje supervisado y permite que la clasificacion tenga una
probabilidad conocida y previamente aceptada.
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2. INTRODUCCION

En esta tesis se presenta el resultado de las pruebas de analisis de piezas de ambar
de la region Baltica, Republica Dominicana y Chiapas, México, asi como muestras
falsas comercializadas como d&mbar y muestras de copal, material que también se usa
en la falsificacion (Feist, 2007), con la finalidad de conocer las diferencias entre el origen
de las muestras, poniendo a prueba los métodos contenidos en la NOM-152-SCFI-2019

para sustentar la denominacion de origen del &mbar chiapaneco.
El contenido de este trabajo se presenta de la siguiente manera:

En el capitulo 3 se expone un panorama amplio sobre cémo se origina el ambar,
gue es una resina fosilizada de hace 30 millones de afios y, que desde hace tiempo se
volvié una parte importante y representativa para nuestro pais, ya que es un elemento
cultural en la region del sureste mexicano, que se utiliza con la ideologia de que protege
ala persona que la porta, ademas, dada su belleza y misticismo se conjuntan para crear
piezas de exposicion y una gran parte de ellas también se comercializan. Todo esto
genera una movilizacion en la region para extraerla, crear joyeria y esculturas y
ofrecerlas al publico en general, lo que genera un impacto econémico en las localidades
qgue lo producen. Ahi se describen las caracteristicas de los depdsitos de ambar en
México, asi como también los diversos métodos que los artesanos y comerciantes han
puesto en practica para identificar las falsificaciones de esta piedra semipreciosa. Y,
por otra parte, se incorporan breves explicaciones sobre las técnicas analiticas que
permitieron la caracterizacién de las muestras de ambar con las que se realizd este

trabajo.

La problematica social que nos indujo a iniciar esta investigacion se describe en
el capitulo 4, incluyendo la importancia econdmica, social y cultural en los tltimos afios

para el sector ambarero.

En el capitulo 5 se describe el objetivo general de la investigacion, asi como los
objetivos especificos, en los cuales se acota la forma en la que se alcanzara el
resultado. Ademas, se incluye hipétesis enfocada en que la quimica analitica permita

el reconocimiento del origen de las piezas de ambar.
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En el capitulo 6 se encuentra la metodologia experimental de cada una de las
pruebas realizadas, las caracteristicas del material y las especificaciones metroldgicas
de los equipos utilizados, tales como marca, modelo, resolucion, alcance, temperatura
méaxima y la trazabilidad en algunos casos. También se describen las muestras que
fueron utilizadas en las pruebas, asi como su preparacion; es decir, si se utilizaron
trozos pequefios, polvo o la pieza completa; las condiciones en las que se realizaron

las mediciones y si se manejo un software para poder leer y analizar los resultados.

Los resultados de las pruebas realizadas se muestran en el capitulo 7. En el caso
de los andlisis en los que se obtuvieron espectros o diagramas, solo se muestra un
ejemplo en cada caso para el ambar de cada region y para una falsificacion, esto con

la finalidad de marcar las diferencias y facilitar su identificacion.

El capitulo 8 contiene la discusion de los resultados de todas las pruebas, es
decir, el aporte que tiene la investigacion al area de estudio, la comparacion de las
pruebas y como es que una tiene mas peso que otras, asi como el contraste con
estudios previos. De la misma manera se anexan las conclusiones y la proyeccion que

se puede dar a partir de este trabajo.

Algunas recomendaciones sobre el tratamiento de las muestras se mencionan
en el capitulo 9, asi mismo, se explican las consideraciones o perspectivas que se
tienen para el tema, como es tomar un enfoque estadistico y analizarlo desde esa

vertiente.

Finalmente, se anexan (1) fotografias tomadas de las muestras de ambar de
Chiapas, Republica Dominicana y el Baltico, de copal y de las falsificaciones, asi como
también de las pruebas realizadas, (2) los espectros de infrarrojo y los termogramas de
TGA y DSC obtenidos, (3) el formato utilizado para la evaluacién visual de las piezas,
al igual que para el registro de las masas para la prueba de solubilidad y (4) las cartas
de trazabilidad de las pruebas de densidad, solubilidad e infrarrojo.
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3. MARCO TEORICO

El estudio de las resinas vegetales actuales y fosiles abarca diversos aspectos, desde
el bioldgico, paleontoldgico y fisicoquimico. Las resinas se producen, en algunos grupos
de plantas, como un mecanismo de defensa y secrecion residual, ya que las protege
de enfermedades, dafio ambiental, ataque de plagas y fluctuaciones climaticas. La
forma fosilizada de esta resina es el ambar, el cual se forma a partir de azlcares,
alcoholes, &cidos orgénicos y aceites esenciales. La caracteristica mas conspicua del
ambar es que preserva inclusiones de plantas y animales como un registro casi exacto
de la vida del pasado de nuestro planeta, ademas de que refleja la luz y es transparente,
con una dureza semejante al yeso mineral, es ligero y se fractura. Asimismo, es
insoluble en alcohol y acetona, y se solubiliza en éter y cloroformo (Riquelme et al.,
2017).

En contraste, el copal, que es un material que generalmente se utiliza para hacer
falsificaciones de ambar, es una resina de plantas actuales usada extensamente por
sus propiedades aroméaticas y balsamicas por diferentes sociedades. Es insoluble en
agua y tolueno, pero soluble en alcohol, éter y acetona. Se quema al entrar en contacto
con fuego y en ambientes célidos se percibe blando. En adicion a esto, es un mal
conductor de electricidad, su color varia del amarillo al rojo pardo y tiende a ser semi
translicido o mate (Riquelme et al., 2017).

La solidificacion de las resinas fésiles esta determinada por sus caracteristicas
fisicoquimicas; en particular, la quimica molecular, la configuracion de la cadena
polimérica y la cristalinidad parcial. Como liquido viscoso durante la sintesis por la
planta, la resina tiene cadenas moleculares cortas, pero se transforma en un polimero
de peso molecular alto que es soélido, porque las macromoléculas se forman a partir de
las mas pequefas durante el proceso de polimerizacion a temperatura ambiente. Asi,
las resinas fosiles estan compuestas estructuralmente por cadenas moleculares de alto
peso molecular obtenidas al polimerizar entre si, las de bajo peso molecular. Por lo
tanto, la longitud de las cadenas poliméricas, su estructura y propiedades quimicas
influyen en la capacidad de la resina fésil para solidificar y cristalizar parcialmente. En

consecuencia, la rapida solidificacion y la cristalinidad parcial del ambar aumentan el
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potencial de conservacion de las inclusiones organicas atrapadas en €l, porque inhiben

la descomposicion organica. (Riquelme et al., 2014).

3.1 Ambar

El ambar es una resina vegetal fosilizada. Su estructura interna es la de un polimero
con fases semi cristalinas acrecentadas por los procesos de fosilizacién. La
polimerizacién de la resina ocurre a temperatura ambiente, y puede tomar entre unos
minutos hasta algunas horas o dias a partir de que es secretada por la planta. La
fraccion volatil se disipa, pero los aceites y acidos organicos persisten, volviéndose
quimicamente estables, resisten la degradacion organica, y las condiciones de
enterramiento en depdsitos geoldgicos. Los compuestos terpenoides (hidrocarburos
aromaticos) se solidifican aceleradamente al exponerse a la luz y a la atmésfera,
formando asi una masa resinosa endurecida. Al polimerizarse y separarse del arbol, la
resina entonces se incorpora entre los suelos y sedimentos arenosos y arcillosos, los
cuales se compactan convirtiéndose en rocas a través del tiempo geologico (Riquelme
et al., 2017).

Ademas, los estudios espectroscopicos infrarrojos han indicado que muchas
muestras de ambar y copal se derivan de resinas que contienen diterpenoides con
esqueletos predominantemente labdanos como el que se muestra en la Figura 1 (Brody,
2001).

19

Figura 1. Estructura de una molécula de labdano.

El &mbar tiene una composicion aproximada del 75 % C, 10 % H, 15% Oy 0.4 % S.

Esta resina fosilizada consiste en un poliéster de resinas acidas con un alto porcentaje
15



de &cido abiético (C20H3002) y solo entre un 3 % a 8 % de acido succinico, resultando
en una formula global para el ambar C10H160. Su punto de fusion varia entre 290 °C y
384 °Cy, a veces puede ser mas, entre 360 °C y 410 °C (Feist et al., 2007)

Su estructura cristalina es bastante compleja porque implica macromoléculas en
lugar de atomos o iones. Al solidificarse y madurar quimicamente en depdsitos
geoldgicos, el &mbar se comporta como un vidrio. Regularmente muestra un lustre
cristalino, con una variedad de colores, incluyendo al mas comuan amarillo dorado. Pero
el lustre, opacidad y color del ambar dependeran del grado de alteraciones post-
enterramiento de las sustancias organicas que reaccionan al interior de la resina, asi
como iones metdlicos e impurezas minerales de los sedimentos que interactian

igualmente con la resina (Riquelme et al., 2017)

La edad de esta resina fosil depende de la zona en donde se encuentre, el mas
antiguo data de hace casi 200 millones de afios y fue encontrado en la region Béltica.
En cambio, el &ambar més joven ha sido hallado en las minas de Chiapas, México y se
calcula tiene una edad promedio de 25 millones de afios. Otros paises conocidos por
la produccion de ambar son Republica Dominicana, Colombia, Madagascar e ltalia.
(Ragazzi et al., 2003).

3.2 Agentes de deterioro y conservacion del ambar

Los estudios realizados por el momento con muestras de &mbares terciarios (baltico,
dominicano y mexicano) coinciden en mantener al d&mbar en unas condiciones
ambientales estables, sin fluctuaciones en lo referente a la temperatura (T) y la
humedad relativa (HR) (Corral, 1999).

De acuerdo con Howie (1995), el ambar es una sustancia que presenta una
estabilidad variable en condiciones atmosféricas normales. Es afectado principalmente
por: (1) factores ambientales adversos (altas temperaturas, humedad relativa

fluctuante, radiacion ultravioleta) y (2) oxigeno o sustancias quimicas contaminantes.

Esta universalmente aceptado que la temperatura ideal para la conservacion
Optima del ambar no deberia descender por debajo de 16 °C ni superar los 20 °C.

Respecto a los valores apropiados de HR, con datos obtenidos por analisis de
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espectroscopia infrarroja (FTIR), indican que el ambar centroamericano es muy
sensible a los cambios ambientales de humedad. El rango de humedad relativa mas
apropiado estaria entre el 35 % y 45 %. Por debajo se producen numerosas grietas y
deformaciones, que con el tiempo pueden ser permanentes, y por encima la oxidacion

del ambar se ve favorecida (Corral, 1999).

La oxidacion del ambar es provocada por el oxigeno atmosférico, siendo éste el
principal agente de deterioro. La adicidon de oxigeno origina evidentes cambios fisicos,
como agrietamiento de la superficie o craquelado, acompafados de opacamiento y
fragilidad causada por el desarrollo de grietas que pueden ocasionar la pérdida de
fragmentos durante la manipulacion de especimenes (Corral, 1999).

3.3 Historia

Los griegos llamaron por primera vez élektron a lo que hoy conocemos como ambar,
esto debido a que descubrieron sus propiedades eléctricas y volatiles al frotarlo y
quemarlo. Para ser especificos, uno de los primeros en describir su poder de atraccion
fue Tales de Mileto, que le consideraba dentro de las sustancias “vivas”, con “alma’,
pues estas tenian la propiedad de atraer otras sustancias inanimadas. Lo cual
experimento frotando el &mbar y atrayendo -por electrostatica- virutas de papel y paja
(Riquelme et al., 2017).

El ambar es uno de los pocos materiales que ha sido usado por los humanos
modernos en adornos e incipiente joyeria desde la prehistoria. Diferentes sociedades
le han asignado un alto valor cultural y por supuesto se ha recolectado y codiciado,
tanto por su cautivante belleza como por un supuesto atributo magico-curativo. Se ha
encontrado ambar, por ejemplo, en bisuteria y recetas medicinales griegas, en ofrendas
funerarias del area Maya y en mufiecas y juguetes de nifios romanos. Y, en el ambito
curativo, el ambar era utilizado para aliviar diferentes alteraciones de la salud, por
ejemplo, dificultades para orinar, calentura o molestias en el oido (Riquelme et al.,
2017).
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3.4 Falsificaciones

Algunos parametros fisicos relacionados con la mineralogia, como dureza, punto de
fusion, gravedad especifica y solubilidad, entre otros, se han usado para diferenciar el
ambar de otros materiales o de imitaciones. Pero el abuso de términos como “ambar
joven”, “ambar fosil”, “copal”, “copal fésil”, entre otros, ha aumentado la confusion al

intentar identificar el ambar (Riquelme et al., 2017).

Se ha encontrado que, generalmente, las falsificaciones, es decir, piezas que son
vendidas como ambar, pero en realidad son fabricadas con otros materiales, estan
hechas con vidrio o plastico y, en algunos casos, para darle mas realismo a la pieza se
incrustan animales como alacranes, moscas o abejas e incluso tierra para que le dé un
aspecto mas natural a la pieza. De manera similar, el copal es utilizado para fabricar
imitaciones de ambar, ya que, como antes se menciond, es una etapa por la que pasa
la resina para convertirse en ambar y, por ende, comparten caracteristicas naturales
(Figuras 2 y 3) (Guiliano et al., 2007).

CH,

HyC CHy
(0
CHj
HyC
H3C CHy
Etilbenceno 1,4-cineol Fenchona p-lsopropiltolueno
CH,
O ‘\\'CHJ
“"OH
CH,
Fenchol Borneol Naftalina Tetrahidrotrimetilnaftalina

Figura 2. Estructuras de los componentes esenciales del ambar (FEIST, 2007).

Por supuesto, los valores comerciales del &mbar y del copal no son comparables

debido a la escasez, edad, inclusiébn de especies extintas y dureza del ambar. Sin
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embargo, debido a su solubilidad y temperatura de fusion relativamente baja (alrededor
de 150 °C, el copal se derrite en lugar de quemarse), el copal se usaba a menudo para
incorporar inclusiones falsas en la matriz del ambar. Afortunadamente, este tipo de
combinaciones o intentos de falsificacibn son rapidamente detectables por
espectroscopia FTIR (Guiliano et al., 2007).

CH

CHgs CHjs | ®
|

CHs CHs CH,

1,4-dimetilciclohexeno 1,2,4-trimetilciclohexano p-dimetilbenceno
CHy
HaC CHs
CHa e CH;

Dimetilenociclohexano Tujeno Mesitileno
X H,C CH5; O

J‘V\

CHs
CH,

Aromadendrene a-Gurjunene Damascone

Figura 3. Estructuras de los componentes esenciales del copal. (Feist, 2007).

En consecuencia, se ha visto en aumento la presencia de falsificaciones de
joyeria de ambar, por lo que es muy comun que los comerciantes recurran a métodos
rapidos para comprobar la autenticidad de su mercancia. Lo mas comun es acercar el
ambar a la flama de un cerillo 0 un encendedor, para poder demostrar que su producto
no es de plastico, ya que el ambar se quema, y despide un aroma a copal, mientras
que el plastico se derrite y tiene un olor desagradable. Asi como también, usar una
lampara de luz ultravioleta ya que el ambar cambia de color a un tono azul o verde. En

adicion a esto, el ambar “no pesa” en comparacion con las falsificaciones hechas de
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vidrio (La cueva del &mbar de Chiapas, 2020). Y, en ese sentido, la densidad del ambar,
que tiene un valor de entre 1.05 g-cm3y 1.10 g-cm3, le permite flotar en agua salada,
por eso el ambar baltico habia sido encontrado varado en playas o flotando en el mar
cerca de las costas especialmente después de eventos de tormenta (Lambert & Poinar,
2002). Entonces podrian usarse pruebas de flotabilidad, pero no siempre permiten
distinguir el @mbar de algunos polimeros sintéticos. Y, finalmente, el hecho de que el
ambar adquiera propiedades electrostaticas, después de frotarlo, agrega una

caracteristica mas que puede ser puesta a prueba (Guiliano et al., 2007).

3.5 Ambar de Chiapas

En Chiapas, México existen 7 municipios en donde se han descubierto minas de ambar:
Simojovel de Allende, Totoloapa, Huitiupan, ElI Bosque, Pueblo Nuevo Solistahuacan,
San Andrés Duraznal y Panthelo; aunque los tres primeros son los yacimientos

principales (La Cueva del Ambar de Chiapas, 2020).

Estos depdsitos geoldgicos representan sedimentos de transicion asociados con
un entorno cercano a la costa, similar a un manglar. La caracteristica mas llamativa del
ambar de Chiapas es que muestra animales y plantas incrustados con delicados tejidos
preservados casi intactos. El arbol productor de resina del &mbar de Chiapas esta
estrechamente relacionado con la leguminosa Hymenaea courbaril. Las poblaciones de
esta planta crecen en condiciones naturales a lo largo de arroyos cercanos al litoral y

afluentes de lagunas costeras bordeadas por manglares. (Riguelme et al., 2014).

En particular, el Municipio de Simojovel de Allende es considerado como La
Tierra del Ambar. Ya que en este municipio se produce el 90 % del total del &ambar que
se extrae en el estado de Chiapas. Su principal fuente econémica hasta los afios 90s
era la produccion de café y de maiz. Después de 1990 la produccion del café decayo,
provocando el realce de la explotacion del ambar, convirtiéndola en la principal fuente
econdémica en Simojovel de Allende (La Cueva del &mbar de Chiapas, 2020). Asi
mismo, se le asigné un nombre genérico a la variedad de &mbar que se encuentra en
las diferentes localidades de Chiapas. El nombre asignado para este es Simojovelita,

que tiene una variedad de colores que va del mas comuan amarillo dorado, hasta el
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amarillo cetrino, ocre anaranjado, rojo, café negruzco, amarillo lechoso, y raramente,

verde y azul, vistos por refraccion. (Riquelme et al. 2017).

Un dato interesante sobre esta localidad chiapaneca es que, en la antigiedad, los
Pochtecas viajaban desde el centro de la republica, donde se establecieron los
mexicas, hasta Simojovel y hacian trueque con los Zinacantecas, que eran los que
habian descubierto las minas de &mbar en esa zona. Este ambar era llevado al gran
mercado de Tenochtitlan y, al ser algo tan bello, los reyes, sacerdotes y guerreros lo
utilizaban en accesorios como pectorales, brazaletes, anillos y orejeras (La Cueva del
Ambar de Chiapas, 2020).

3.5.1 Denominacién de origen

En el afio 2003 se cred la Norma Oficial Mexicana para la denominacién de origen del
Ambar de Chiapas de acuerdo con la Ley de Metrologia y Normalizacion. Sin embargo,
por el nimero de pruebas que debia realizar un laboratorio para avalar la denominacién
de origen representaba un costo de 42 mil 500 pesos, dado que era necesario realizar
16 pruebas analiticas. Esto llevd a organizar una mesa de trabajo de las instituciones,
empresarios y el sector ambarero para proponer una nueva version de la Norma Oficial
Mexicana que se publico el 31 de mayo de 2021, la NOM-152-SCFI-2019, en la que se
logré disminuir el nUmero de pruebas a cuatro: infrarrojo, luz ultravioleta, solubilidad en
etanol y dureza (La cueva del Ambar de Chiapas, 2020). De modo que, un laboratorio
que cuente con el equipo y acreditacion necesarias para realizar las pruebas puede

evaluar las piezas del &mbar y avalar la denominacién de origen.

En esta norma se definié al ambar como “resina vegetal fosilizada procedente de las
exudaciones de diversas plantas, en México es producida por la especie de arbol
llamada Hymenaea courbaril, leguminosa conocida como guapinol” (Diario Oficial de la
Federacion, 2021).

3.5.2 Consecuencias de usar la lampara de luz ultravioleta

La luz UV es una parte de la energia radiante que proviene del sol y constituye la
porcién mas energética del espectro electromagnético que incide en la superficie de la

tierra. Sin embargo, este tipo de radiacion es emitida por fuentes artificiales. Si la piel
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de los mamiferos se somete a una exposicion cronica de radiacion UV, se inducen
varias respuestas bioldgicas, por ejemplo: el desarrollo de eritema, edema, quemaduras
de las células, hiperplasia, inmunosupresion, dafio en el DNA, foto-envejecimiento y
melanogénesis. Estas alteraciones pueden estar directa o indirectamente involucradas

en el desarrollo de cancer (Gonzalez-Pumariega et al., 2009).

Las radiaciones UV de tipo B se encuentran entre las longitudes de onda de 280 nm a
320 nm y las menos energéticas son las de tipo A, con longitudes de onda de 320 nm
a 400 nm. La radiacion UVA se considera como la “radiacion de envejecimiento” y es
capaz de penetrar profundamente en la epidermis y en la dermis de la piel. Es mas
eficaz que la UVB en lograr un curtido de la piel inmediato que se produce por
oscurecimiento de la melanina en la epidermis. La piel se puede quemar si es sometida
a exposiciones intensas y prolongadas y hasta puede dafar las estructuras en el corion
y causar foto-envejecimiento prematuro de la piel, asi como elastosis solar. En estas
zonas se pueden suprimir algunas funciones inmunoldégicas, y se pueden desencadenar
procesos oxidativos. La lesion de UVA tiende a causar necrosis de las células
endoteliales, dafiando los vasos sanguineos dérmicos. Dado que este tipo de radiacion
puede producir dafio estructural al DNA y dafiar el sistema inmunolégico, puede llevar
a la formacion de cancer (Gonzélez-Pumariega et al., 2009).

3.6 Principios de técnicas analiticas

3.6.1 Espectroscopia de infrarrojo

La espectroscopia infrarroja, también conocida como FTIR o simplemente IR, estudia
los fendmenos de interaccion entre la radiacion en la regidn de infrarrojo y la materia.
Esencialmente, la energia de la radiacion, localizada en determinada longitud de onda
del infrarrojo, es absorbida por una molécula (o parte de ella) que se encuentra vibrando
en su estado basal a la misma longitud de onda que la radiacion infrarroja incidente,

provocando con ello un cambio en la intensidad de la vibracion (Mondragén, P. 2017).

El equipo donde se lleva a cabo la interaccion entre la materia (muestra) y la
radiacion infrarroja es un espectrometro de infrarrojo con ATR y el resultado de dicha
interaccidn se lee en un espectro de infrarrojo. El espectro de infrarrojo es un esquema

compuesto por bandas o sefales, en donde en el eje de las abscisas estan
22



representados todos los valores del intervalo de longitud de onda del infrarrojo medio,
ya sea en numero de onda (cm+) o de longitud de onda (hm). Mientras que en el eje de
las ordenadas estan representados los valores de la intensidad de absorcion o
transmision. Cada pico en un espectro de infrarrojo representa un tipo especifico de
vibracién. Por lo tanto, podemos decir que el espectro es una representacion de los
estados excitados producidos al hacer un barrido en todo el intervalo de longitudes de

onda en el infrarrojo medio (Mondragén, P. 2017).

En la Tabla 1 se muestran la frecuencia, el grupo y tipo de vibracion al que puede

corresponder cada una de las bandas del espectro de referencia.

Tabla 1. Descripcién del grupo vy tipo de vibracion de cada banda en el espectro de infrarrojo.

Frecuencia (cm™) Grupo Tipo de vibracion
2924-2921 Carbono e Hidrogeno Estiramiento asimétrico
2865-2852 saturados Estiramiento simétrico
1727-1719 Acidos carboxilicos Estiramiento C=0
1702-1698 Aldehido

Cetona

1457-1455 Torsion asimétrica

1384-1378 Metilos (-CH3) Torsiéon simétrica

1242-1238 Ester Estiramiento asimétrico y
simétrico (C-O-R)

1150-1136 Isopropilo (CH3)2-CH- Estiramiento (C-H)

1108-1104 Eter Estiramiento asimétrico (R-O-R)

978-972 Vinilo (C=C) Torsién C-H fuera de plano

La absorciéon mas fuerte se debe a la presencia de carbono e hidrogeno saturado de
2926 cmt a 2853 cm?y 2962 cm' a 2872 cm, de los que, el primero parece

predominar y el segundo aparece menos evidente. Entre 1730 cm™ y 1700 cm™ esta
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presente el estiramiento de C=0 caracteristico de los acidos carboxilicos, en algunos
casos se observa un doblete. Por otra parte, alrededor de 1450 cmty 1375 cm™ se
muestra la presencia de un gran nimero de metilos en el ambar baltico, que son bandas
de deformaciéon C-H. La banda en 1240 cm®, aproximadamente, se debe a las
vibraciones de estiramiento asimétrico y simétrico C-O-R, que podria ser por la
presencia de acetato. La banda de 1150 cm*a 1130 cm™ puede suponerse para el
estiramiento C-H de un isopropilo y la de 1100 cm™! para el estiramiento asimétrico R-
O-R) de grupos alifaticos. Finalmente, la banda entre 970 cm y 980 cm-?, la cual puede
estar acompafiada por una banda aproximadamente en 1000 cm™, se debe a la torsion
del enlace C-H (Angellini, I. & Bellintani, P., 2005) (Beck, C. et al. 1965).

3.6.2 Andlisis Termogravimétrico

El analisis termogravimétrico es un método cuantitativo rapido para examinar el proceso
general de pirGlisis y estimar las tasas efectivas de todas las reacciones de
descomposicion (Ragazzi et al., 2003). Mide la disminucion de la masa del sustrato
causada por la liberacion de volatiles durante la descomposicion térmica (White et al.,
2011). Es decir, se registra la pérdida de peso de una muestra en la medida en que se
incrementa la temperatura, hasta temperaturas de 1200 °C, bajo condiciones
controladas de velocidad de calentamiento y diferentes atmoésferas de reaccion;
obteniéndose por esta via las curvas denominadas TG o termogramas y las curvas de
analisis termogravimétrico diferencial (DTG), que es la primera derivada de la curva
TGA y es proporcional a la velocidad de descomposicién de la muestra (Cutifio E. &
Penedo, M. 2011).

Los termogramas obtenidos son caracteristicos de un polimero o compuesto debido a
la secuencia Unica de la reaccion fisicoquimica. Esta se produce en rangos especificos
de temperatura y velocidades de calentamiento siendo una funcién de la estructura
molecular (Sandler et al., 1998). Estas reacciones se caracterizan por dos
temperaturas, Tiy Tf, que se denominan temperatura de descomposicion y temperatura
final, respectivamente. La primera representa la temperatura mas baja a la que se

puede detectar el inicio de un cambio de masa. Y la segunda representa la temperatura
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mas baja a la que se ha completado el proceso responsable del cambio de masa
(Hatakeyama, T. & Quinn, F.,1994).

Un punto importante es que el TGA no puede considerarse como una técnica de caja
negra en la que se obtienen curvas de huellas dactilares, independientemente de las
condiciones experimentales. Es decir, es esencial que para un analisis preciso se
registren las condiciones experimentales y que, dentro de una serie dada de muestras,
se estandaricen y mantengan las condiciones Optimas durante el transcurso de los
experimentos. Solo entonces se pueden comparar las curvas TG de diferentes

experimentos de manera significativa (Hatakeyama, T. & Quinn, F.,1994).

Una curva tipica de TGA muestra la pérdida de masa frente a la temperatura y la
relaciona con la pérdida de componentes volatiles, debido a la descomposicion del
polimero, combustion y residuos finales, permitiendo extraer conclusiones sobre los
constituyentes individuales (Gémez, C. 2012). En general, las causas de pérdida de
masa son: a) reacciones de descomposicion, b) reacciones de oxidacién, c)
vaporizacién, d) sublimacion, e) desorcion (Figura 4. Curvas de TGA tipicas y su
interpretacion (Gugliotta, M. ICTAC).Figura 4). Sin embargo, existen otros eventos
térmicos que no provocan un cambio en la masa de la muestra, por ejemplo, fusion,

cristalizacion o transicion vitrea. (Hatakeyama, T. & Quinn, F.,1994).

En adicion a esto, es posible trazar una curva de TG derivada para diferenciar
reacciones superpuestas; estas son llamadas DTG, en donde se muestra el cambio de
la masa respecto a la temperatura (dm/dT) y se puede graficar contra la temperatura o
el tiempo. Para ser mas especificos, observar un pico en la curva de DTG significa que
la tasa de cambio de masa es maxima, es decir, que hubo una pérdida de masa
significativa y por lo tanto una reaccion. En cambio, para un intervalo de masa constante
la dm/dT sera cero (Hatakeyama, T. & Quinn, F.,1994).
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procesos de desorcion y secado.

(iif) representa la descomposicion de
la muestra en un proceso simple.

(iv) se indica una descomposicién
multietapa, con productos
intermedios relativamente estables.

(v) se muestra una descomposicion
multietapa, pero los productos
intermedios no son estables (es mas
dificil obtener informacion cinética).

(vi) se observa una ganancia de
masa como consecuencia de la
reaccion de la muestra con la
atmosfera que la rodea.

(vii) el producto de una reaccion de
oxidacion se descompone a
temperaturas mas elevadas (Ej.
2Ag+'/202—>Agzo+1/202

Figura 4. Curvas de TGA tipicas y su interpretacion (Gugliotta, M. ICTAC).

3.6.3 Calorimetria Diferencial de Barrido

Como muchas técnicas experimentales, el analisis TG no da un resultado inequivoco
para cada fendmeno fisicoquimico encontrado. Sin embargo, el area de un pico en DSC
se puede utilizar para estimar la entalpia de transiciéon (AH), ademas de identificar las
temperaturas de fusion o evaporacion, que se muestran como un pico endotérmico vy,
de cristalizacion u oxidacién que se observan como picos exotérmicos. Por otro lado, la
transicion vitrea se observa mediante DSC como un aumento escalonado en la
capacidad calorifica de la muestra durante el calentamiento, debido a una mejora del
movimiento molecular del polimero. Esta la presentan los polimeros o las regiones
amorfas de los polimeros parcialmente cristalinos, cuando un estado viscoso 0 gomoso

se transforma en un estado duro, quebradizo y similar al vidrio (Figura 5) (Hatakeyama,

T. & Quinn, F.,1994).
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Figura 5. Esquema comparativo de curvas de TGA y DSC registradas para una variedad de procesos
fisicoquimicos (Hatakeyama, T. & Quinn, F., 1994).
Tradicionalmente, con los sistemas de flujo de calor las endotermas se muestran como
descendentes, ya que las transiciones endotérmicas dan como resultado un diferencial
de temperatura negativo, mientras que con los sistemas de compensacion de potencia
se muestran como ascendentes, ya que con este principio las transiciones
endotérmicas dan como resultado un aumento en la potencia suministrada a la muestra.

En la Figura 5, las transiciones endotérmicas se muestran ascendentes (Gabbott,

2008).
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4. JUSTIFICACION

Hoy en dia no se cuenta con el interés de adquirir conocimiento sobre la historia del
ambar en nuestro pais, son contados los reportajes e investigaciones realizados con el
fin de dar a conocer la importancia econémica, cultural y social de esta resina fosil. Sin
embargo, es trascendental destacar al &mbar como la Unica piedra preciosa de origen
vegetal y con un gran potencial estético. Asi mismo, reconocer el valioso trabajo de
parte de los mineros, artesanos y comerciantes también agrega un valor al ambar,
sobre todo a los primeros, ya que la extraccion es la parte mas dificil y peligrosa de todo

el proceso y es la que menos créditos se lleva.

Como parte de un esfuerzo para ese reconocimiento surgieron cambios a la
normatividad aplicable, la NOM-152-SCFI-2019, publicada en el Diario Oficial de la
Federacion, en la cual se describen las especificaciones, métodos de prueba y
evaluacion de la conformidad que debe cumplir el @mbar de Chiapas desde su

extraccion y transformacion fisica, hasta su comercializacion.

Se tom6 la decision de iniciar el estudio del ambar realizando las pruebas contenidas
en la norma, ademas de evaluar la repetibilidad y la reproducibilidad de los
procedimientos, asi como determinar si se obtenian los resultados especificados, para
posteriormente, conseguir la acreditacion por la Unidad de Metrologia, de la Facultad
de Quimica de la UNAM, y que pueda fungir como laboratorio evaluador de piezas que
requieran la denominacion de origen del &mbar de Chiapas, ya que hasta la fecha no
existe ninguno. Sin embargo, en el proceso se observé que los resultados obtenidos de
las pruebas normadas para identificar el origen de las muestras de ambar eran
insuficientes; lo anterior nos llevé a complementar la caracterizacién del ambar con
otras pruebas como la identificacion visual, la estatica y la densidad; ademas del TGA
y el DSC.

El hecho de que aun no exista un laboratorio para certificar la denominacion de
origen del ambar puede deberse a un conjunto de factores como: la necesidad de tener
equipos de alto costo, por ejemplo, un espectrémetro de infrarrojo, una balanza
calibrada, un horno y material basico de laboratorio; ademas de personal calificado para

llevar a cabo las pruebas y dictaminar el resultado de una muestra problema lo que lo
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vuelve de dificil acceso para los artesanos y comerciantes que se interesen en conocer
la autenticidad del ambar que trabajan. Y, por otro lado, esta la parte del retorno sobre
la inversion, se requiere de una cantidad de pruebas que justifique la implementacion

de este proceso.

Es necesario tener presente que aun con la certificacién del @mbar, la presencia
de las falsificaciones permaneceré en el mercado. Y, por tanto, ademas, se requiere de
un trabajo de concientizacidén sobre la adquisicion de piezas evaluadas y el comercio

justo.

Otro punto importante es que el ambar puede adquirir un valor agregado si se
encuentran inclusiones en él, ya que el descubrimiento de organismos, plantas y
sedimentos conservados en esta resina, con la posibilidad de que tengan millones de
afios de antigtiedad, abre el paso a diversas investigaciones que permiten hacer la
reconstruccién de ecosistemas, la preservacion de especies y el estudio de la evolucién
y sus interacciones ecoldgicas, por lo que es primordial asegurar la autenticidad del

ambar.
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5. OBJETIVOS E HIPOTESIS

5.1 Objetivo general

Realizar las pruebas establecidas en la NOM-152-SCFI-2019 para identificar si una

pieza comercializada como ambar lo es 0 no.

5.2 Objetivos especificos

Determinar las pruebas que permitan contribuir a la denominacion del origen del ambar

de Chiapas.

Aportar pruebas adicionales factibles para la identificacién de falsificaciones de ambar.

5.3 Hipaotesis

Al realizar las pruebas establecidas en la NOM-152-SCFI-2019 a distintas muestras
comercializadas como ambar, sera posible diferenciar al dmbar de cualquier
falsificacion y adicionalmente se podra asegurar que el lugar de origen de la muestra

es Chiapas.
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6. MATERIALES Y METODOS
Se identificaron las muestras de ambar (Amb), copal (Cop) y falsificacion (Fals)

asignandoles un namero interno y una descripcién breve:
Amb-01: Pieza color amarillo claro obtenida del Municipio de Simojovel, Chiapas.
Amb-02: Pieza color verde oscuro obtenida del Municipio de Simojovel, Chiapas.

Amb-03: Pieza color café-amarillo (comercializada como pieza verde) obtenida de

Republica Dominicana.
Amb-04: Pieza color amarillo claro pulida obtenida de Chiapas.
Amb-05: Pieza color amarillo lechoso obtenida de la region Baltica.

Amb-06: Pieza color amarillo oscuro obtenida de la localidad Estrella de Belén ubicada

en el Municipio Palenque, Chiapas.

Amb-07: Pieza color amarillo claro en bruto obtenida del Municipio de Simojovel,

Chiapas.

Amb-08: Pieza color amarillo claro en bruto obtenida del Municipio de Simojovel,

Chiapas.

Cop-01: Copal blanco obtenido de un comercio en CDMX.

Cop-02: Copal negro obtenido de un comercio en CDMX.

Fals-01: Pieza de joyeria falsificada de poli (metacrilato de metilo) vendida como &mbar.
Fals-02: Pieza de plastico de color amarillo.

6.1 Pruebas normadas

6.1.1 Infrarrojo

Los espectrometros de infrarrojo utilizados fueron: (1) Thermo Scientific Nicolet 6700
FT-IR, en el cual se utilizé una pelicula de poliestireno No. ADP 9934 para hacer la
verificacion intermedia del equipo y las condiciones de analisis que se establecieron
fueron 16 escaneos y resolucion de 8 cm, en este IR se analizaron las muestras Amb-

01, Amb-02, Amb- 03, Cop-01 y Cop-02. El otro IR que se utilizo fue el (2) Thermo
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Scientific Nicolet 6700 FT-IR, No. Inventario NZ02297212, las condiciones de analisis
que se establecieron fueron 32 escaneos y 8 cm™ de resolucién, se analizaron las
muestras Amb-05, Amb-06, Amb-07 y Amb-08. Ambos equipos analizaron las muestras
mediante la técnica de Reflectancia Totalmente Atenuada, ATR, con cristal de
diamante, y el software OMNIC.

Las muestras Amb-01, Amb-02 y Amb-03 se limpiaron con pafios para IR y la
muestra Cop-01 se dejé en un desecador usando silica como desecante durante 72

horas antes de hacer la medicion.

Para hacer las mediciones de las muestras Amb-01, Amb-02 y Amb-03 se
probaron tres formas: la primera con piezas cortadas a 1 mm de grosor, con una
cortadora IsoMet 1000 PRECISION SAW y un disco de corte de diamante; la segunda
con muestras pulverizadas con una segueta de calar TRUPER; y la tercera combinando
piezas cortadas con polvo, donde resultaron bandas mejor definidas al hacer las
mediciones con dmbar en polvo. Por otro lado, para las mediciones de las muestras

restantes se utilizé Unicamente el polvo.

Para las muestras Amb-01, Amb-02 y Amb-03 se hicieron 10 mediciones. Para
las muestras Cop-01 y Cop-02, asi como de las combinaciones (imitaciones hechas de
ambar y copal) se realizaron solo 5 mediciones. Y para las muestras Amb-05, Amb-06,

Amb-07 y Amb-08 solo se realiz6 una medicion.

Para el calculo de la incertidumbre combinada (uc) de las mediciones se tomaron
como fuentes de incertidumbre la resolucion del equipo, la incertidumbre reportada en
el informe de calibracion y la repetibilidad. Cabe mencionar que solo se estimo la
incertidumbre para las mediciones de las muestras Amb-01, Amb-02, Amb-03, Cop-01
y Cop-02, ya que para ellas se cuenta con la informacion del estado metrolégico del
instrumento, y se hicieron al menos 5 mediciones, el resto de las muestras se analizaron
en un equipo diferente del que no se tiene informacién del estado metrolégico del

instrumento y, solo se realizé una medicion por muestra.

Como coeficiente de sensibilidad, se calculdé el cociente de la desviaciéon

estandar entre el promedio de las mediciones, multiplicado por 100, como se muestra
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en la ecuacion 1. Finalmente, para obtener la incertidumbre expandida (U) se utilizo la

ecuacion 2.
u =V x *100)2+ (" x  *100)2 + (__* 5 = 100), Ec.1
c \/E x 2 x N

Donde:

res= resolucién del equipo

s= desviacion estandar

x= promedio de las mediciones

Uic= Incertidumbre reportada en el informe de calibracion

n= ndmero de mediciones

U=u,*k Ec. 2
Donde:
uc= incertidumbre combinada

k= factor de cobertura, se considera una distribucion t de Student en el que para

el 95.45 % de confianza se asume k = 2.

6.1.2 Comportamiento con la luz ultravioleta (UV)

Para esta prueba es necesario contar con una lampara de luz ultravioleta con dos
longitudes de onda disponibles, tanto de onda larga como de onda corta. En nuestro
caso se utilizé una lampara SPECTROLINE®, modelo ENF-240C y No. de serie
189253, que disponia de la longitud de onda larga (366 nm) y la longitud de onda corta
(254 nm).

Se debe ver el reflejo de las muestras al incidir la luz ultravioleta sobre ellas, ya que
estas se excitan al interaccionar con la luz y se ve el color en el cual emiten. De acuerdo

con la norma, al incidir la luz con longitud de onda corta no se observa un cambio
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aparente en el ambar o es minimo. En cambio, con la luz de onda larga, las moléculas
del &mbar se excitan y emiten un color azul blanquecino. Este experimento se debe

realizar por triplicado.

Cabe aclarar que el ambar debe estar pulido o cortado para poder emitir color, ya que
se puede generar en su superficie una capa de material oxidado que no es capaz de
excitarse, o bien no permite que la muestra en su interior se excite con la radiacién
ultravioleta, quiza también a la presencia de material como el polvo, restos de tierra o
piedras que estén adheridas al Ambar (Diario Oficial de la Federacion [NOM-152-SCFI-
2019], 2021).

6.1.3 Solubilidad en etanol

Se utilizé una estufa Binder 11-13445 a 110 °C. Se llevaron a peso constante tres
pesafiltros por cada una de las muestras: Amb-01, Amb-02, Amb-03, Amb-05, Amb-06,
Amb-07, Amb-08, Cop-01, Cop-02 y Fals-01; de las cuales se utilizaron 100 mg
pulverizados 0 en su caso en trozos muy pequefos. Las pesadas se realizaron en dos
balanzas: Una Sartorius BP 210 S con d = 0.1 mg, para un alcance de 210 g y una
Mettler Toledo d = 0.01 mg/ 0.1 mg, para un alcance de 41 g/ 120 g; ambas calibradas
y trazadas al Patron Nacional de Masa No. 21. Asi mismo, por cada lectura de masa se
tomé registro de las condiciones ambientales: presién (hPa), temperatura (°C) y
humedad relativa (% HR).

Se considera peso constante cuando la diferencia de dos pesadas sucesivas no
exceda de 0.0003 g. Normalmente, el tiempo necesario para obtener el peso constante
es de una hora, ya que se deja el pesafiltro en la estufa 30 min; en nuestro caso a 110
°C, y después se deja temperar en un desecador por otros 30 min, para posteriormente

pesar.

Cada muestra se cubrié con 1 mL de etanol grado reactivo lote MO9C66, marca
J.T. Baker. Las muestras reposaron en condiciones ambientales durante 15 minutos
para verificar si habia alguna perdida del volumen. Después se llevaron a sequedad en
un desecador por al menos 12 horas. Finalmente, los pesafiltros se llevaron a peso
constante y se determiné si las muestras presentaban diferencias de peso mayores al

5 %, con la ecuacioén 3.
34



m - m o
__ M2 pf final 2 pf inicial * 100%

% mrecuperada - Ec.3

mm
Donde:
% Mrecuperada= porcentaje de masa insoluble recuperada
m2 pf final = Masa constante del pesafiltros con muestra (g)
m2 pfinicial = Masa constante del pesafiltros vacio (g)

m m= masa de la muestra (g)

Al derivar el modelo matematico mostrado en la ecuacion 3, respecto a cada parametro,
se obtienen los siguientes coeficientes de sensibilidad:

5%mrecuperada __ —100 Ec. 4
My £ inicial mm

6%’mrecunerada _ —100x(m pf final—Mpf inicial) Ec.5
SMmuestra Mm?

5%mrecuperada __ 100 Ec. 6
SMyf final mm

Con los cuales es posible calcular la incertidumbre combinada (uc) con la ecuacién 7.

T “Spalanza —100 2 ur —100 2 Spf inicial —100 2
+ (— +
C g *o) F )+ )
TeSpalanza _100*(mnf final=Mpf inicial)
+( .
Vn My, 2 2
. —100%(Mpf Final—Mpf inical)
Uc = +(p * — ) Ee. 7
s —100%(Mpf final=Mpf inical)
2muestr
+( v, * T )
resSpal 100 Uic , 100 Spf final , 100
\/ +( alanza ) ( ) + ( )
Vn
Donde:

resSwalanza = resolucion de la balanza

Uic = incertidumbre expandida del informe de calibracion de acuerdo con el valor
nominal de la carga
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Spf imicial = desviacion estandar de las mediciones del pesafiltros vacio

spf final = desviacion estandar de las mediciones del pesafiltros después de la

evaporacion de EtOH

smuestra = desviacion estandar de las mediciones de la muestra

mm = masa de la muestra

mpf iniciat = Masa del pesafiltros vacio

mypf finat = Masa del pesafiltros después de la evaporacion de EtOH

n = 12 debido a la distribucién rectangular

nz = nimero de mediciones realizadas

k = factor de cobertura especificado en el informe de calibracion de la balanza
6.1.4 Dureza Shore D

Se utilizé6 un durometro digital Shore D marca GRAIGAR modelo LX-D-Y, con una
resolucién de 0.5 HD y alcance de 0-100. La NOM establece que, para la prueba de
dureza, el ambar debe cumplir con un valor de (86 £ 5) %. Sobre este analisis de primera
instancia fue complicado obtener resultados homogéneos, debido a que la fuerza
ejercida por el usuario es aleatoria y eso tiene un impacto directo sobre la medicién y
por ende mayor dispersion. Entonces como parte del tratamiento de la muestra se
pulieron fragmentos de cada pieza hasta obtener caras planas y con la finalidad de
mejorar la reproducibilidad de esta prueba se propuso encapsular la muestra en una
resina, para lo cual utilizamos poliéster; el objetivo fue darle estabilidad a la pieza y por
lo tanto a la medicién. Ademas, para saber si la prueba nos permite diferenciar entre
una pieza de ambar y las dos falsificaciones, una pieza hecha de poli (metacrilato de
metilo) dopado con europio (Fals-02) y otra comercializada como ambar (Fals-01).

Se realizaron 10 mediciones para las muestras Amb-01, Amb-02, Amb-03, Amb-05,
Amb-06, Amb-07, Amb-08, Fals-01 y Fals-02. En las muestras Cop-01 y Cop-02 no fue
posible obtener resultados confiables de la prueba de dureza ya que, al ser una resina

sin endurecer no se ejerce la misma fuerza sobre la punta del durometro, resultando en
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lecturas dispersas y, por otro lado, al tener una consistencia pegajosa quedaba una

capa del material en la punta del instrumento.

Se calcul6 el promedio y desviacion estandar de las mediciones, asi como también la

incertidumbre estandar (u), con la ecuacion 8, e incertidumbre expandida (U) con la

ecuacion 9.
u _ S
- — Ec. 8
\/ﬁ
Donde:
s: desviacion estandar
n: nimero de mediciones
U=uxk Ec.9

Donde:
u: incertidumbre estandar

k: % de confianza (95%; k=2)

6.2 Pruebas complementarias

6.2.1 ldentificacion visual y sensorial

Entre estos aspectos se cualifico que el color de la pieza estuviera dentro de la
clasificacion de la NOM-152-SCFI-2019 que incluyen: amarillo, rojo, verde, negro,
blanco y café; cada uno en diferentes tonos. También se observo la apariencia, es decir,
si la pieza se podia pulverizar, o solo se podian obtener trozos de ella. Otro rubro
evaluado fue la heterogeneidad en el interior del ambar, que, al ser formaciones de la
naturaleza, es Unica en cada pieza. Algunas tienen inclusiones de organismos, tierra o
capas de diferentes tonalidades. Por el contrario, las piezas falsas suelen ser
homogéneas, es decir, de un solo tono y sin imperfecciones. El otro aspecto que se
cualificé fue la textura, que puede ser lisa, rugosa o aspera y esto depende del

tratamiento por el que haya pasado la pieza. Y, finalmente, la sensacion térmica, ya
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que las piezas falsas estan hechas con vidrio o polimeros sintéticos y se perciben frias,
mientras que el ambar se percibe calido o no se logra apreciar una diferencia de

temperatura.

6.2.2 Fuerza Electrostatica

Para esta prueba primero se carga electrostaticamente la pieza de ambar por frotacion
con un tejido de lana. Después, se acerca a las laminas de un electroscopio anal6gico,
que tienen cargas de igual signo, éstas se separan por repulsion electrostatica y el
angulo de separacion depende de la carga que se haya acumulado. Se registré como
resultado positivo observar un cambio en el angulo de las agujas del electroscopio y

negativo si no habia movimiento.

En el caso del &mbar en bruto fue necesario retirar los restos de tierra o sedimentos en
al menos una parte de la pieza, esto con la finalidad de disminuir las interferencias entre
el &mbar y la tela al frotarlos, ademéas de evitar falsos negativos. Se realizaron 10
mediciones de cada una de las muestras: Amb-01, Amb-02, Amb-03, Amb-05, Amb-06,
Amb-07, Amb-08, Cop-01, Cop-02 y Fals-01.

6.2.3 Densidad

Debido a que el ambar presenta una densidad teorica de (1.05 g-mL-1 — 1.10 g-mL-1)
y que las falsificaciones que suelen ser de vidrio tienen una densidad reportada de (2.5
g-mL-1 — 2.6 g-mL-1) son mas densas, se decidio determinar la densidad de cada una
de las piezas evaluadas. Esto se realizd por gravimetria con dos métodos: con un

picndmetro y con un aditamento de densidad para un IPFNA.

Debido a que no se cuenta con un criterio de aceptacion en la normatividad aplicable
para la evaluacién de la densidad, ni para la comparacién de métodos, los valores
obtenidos seran reportados como tal, con su respectiva desviacion estandar e
incertidumbre. Sin embargo, es importante considerar que para el método con el
picnédmetro se cuenta con un informe de calibracién de la balanza y del picnébmetro, asi
como también que se tomaron registros de la temperatura del agua y condiciones

ambientales y, por otro lado, con el método del aditamento de densidad para la balanza
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no se cuenta con ningun informe de calibracion para la parte de la densidad, asi como

tampoco hubo monitoreo de la temperatura del agua y condiciones ambientales.

6.2.3.1 Densidad con un picnémetro

Se utilizé un IPFNA, clase especial I, con resolucion de 0.1 mg, y un picndmetro Gay
Lussac calibrados, agua desionizada y una muestra de cada pieza de 0.5 cm x 0.5 cm,

aproximadamente.

Se tomo registro de: (1) la masa del picnémetro vacio, (2) la masa del picnémetro con
agua y (3) la masa del picnébmetro con la muestra y con agua. Se realizaron 10 lecturas
de cada parametro para cada una de las muestras, ademas se tomo registro de las
condiciones ambientales iniciales y finales: presion (hPa), temperatura del aire y del
agua (°C) y humedad relativa (% HR). Las muestras sometidas a esta prueba fueron
Amb-01, Amb-02, Amb-03, Amb-04, Amb-05, Amb-06, Amb-07, Amb-08, Cop-01, Cop-
02 y Fals-01.

Antes de realizar los calculos necesarios, se analizaron los resultados con una prueba
de Grubbs para los diez datos de cada medicion, con la finalidad de saber si habia
algun dato aberrante entre los resultados obtenidos, después de aplicar la herramienta
estadistica quedaron ocho datos para cada muestra, con los cuales se obtuvo un

promedio para calcular la densidad relativa (DR) de cada muestra con la ecuacion 10.

DR — Mambar —Mpic — Mpic+H20+ambar —Mpic vacio Ec.10
Magua™Mpic Mpic+agua™Mpic vacio
Derivando la ecuacién anterior respecto a cada parametro evaluado, se obtienen los
siguientes coeficientes de sensibilidad, con los cuales es posible calcular la

incertidumbre combinada (uc) con la ecuacion 14:

6DR _ ™M~ pict+H20+4mbar Mpic+ agua Ec. 11

SMpic (Mpic+agua—Mpic vacio)

SDR — __ Mpic+H20+&mbar—Mpic vacio Ec. 12

SMpictagua (Mpic+agua—Mpic vacio)
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6DR 1

5mpic+H20+émbar Mpic+agua™Mpic vacio
Uc
F 2 U 2
T€Spalanza Mepic+H20+4mbar — Mpic+ agua + ( r  MopicyH20+ambar — Mpic+ agua
* *
= 7) 2
n (mpic+agua — Mpic vacio) k (mpic+agua — Mpic vacto)
2 2
S pic m'pic+H20+émbar - mpic+ agua Y€Spalanza mpic+H20+émbar - mpic vacio
vacio * i * = >
+ ( \/n—z (mpic+agua - My;c vacio) \/T_l (mpic+agua - My;c vacio)
2 2
= + (UIC % _mvic+H20+émbar — Myic vacio) + (Sm'c+aaua % _mm'c+H20+émbar — Myic vacio) Ec. 14
2 [ 2
k (mPiC+a9ull — Mpic vacio) 2 (mpic+agua — Mpic vacio)
res 1 2 Urc 1 2
alanza
+( 22 % ) +(—* ))
\/lﬁ Mpic+agua — Mpic vacio k Mpic+agua — Mpic vacio
s ) 1 2
ictagua+ambar
+ (T * )
\/ n; Mpic+agua — Mpic vacio
Donde:

respalanza = resolucion de la balanza analitica

Uic = incertidumbre expandida del informe de calibracion de acuerdo con el valor

nominal de la carga
Spic vacio = desviacion estandar de las mediciones del picnédmetro vacio
Spic+agua = desviacion estandar de las mediciones del picnbmetro con agua

Spic+agua+ambar = desviacion estandar de las mediciones del picndmetro con agua y

con la muestra de &mbar

Mpic vacio = Masa del picnémetro vacio

M pictagua = Masa del picnometro con agua

M pic+aguat+ambar = Masa del picndmetro con agua y con la muestra de ambar
n = 12 debido a la distribucién rectangular

nz = namero de mediciones realizadas

k = factor de cobertura especificado en el informe de calibracion de la balanza
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Y de la misma manera se calculo la incertidumbre expandida con un factor de

cobertura de 2 con la ecuacion 2.

Posteriormente, con la ecuacién 15 se calcul6 la densidad del agua (pagua) a 20 °C.

=a _ (t+a1)2-(t+az)] Ec. 15
pagua 5 [1 az-(t+asq) + CmpA
Donde:

t /°C= Temperatura del agua

a1/°C = —3.983035 + 0.000 67

a2/°C = 301.797

as3/°C? = 522 5289

as/°C = 69.348 81

as/(kg m=3) = 999.974 950 + 0.000 84
Cmpa (kg m=3)

Correccion por modelo matematico para el calculo de la densidad del agua. Es
importante considerar que, el valor estimado de esta variable aleatoria es cero, pero no

su incertidumbre.
Uy qgua = \/uf)agua + u? Ec. 16

Donde:

Uy’ agua= iNncertidumbre de la densidad del agua estimada mediante la formula CCM

gue incluye una incertidumbre debido a la estabilidad.

Up agua = iNCertidumbre estandar de la densidad del agua obtenida con la formula del

CCM (1.7x10°® kg*m3)

us= incertidumbre adicional debida a la falta de estabilidad de la densidad del agua
(2.9x102 kg*m3; k=1)
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Y finalmente, para calcular la densidad del ambar (pambar) Se utilizo la ecuacion 17, asimismo,

la incertidumbre combinada se calcul6 con la ecuacion 18.

Paimbar = DR x Pagua Ec. 17
u = \/(M * 12+ @ *x 1)2 Ec. 18
c 2 p'agua

6.2.3.2 Densidad con un kit para densidad para IPFNA

Para este método se utilizé un kit para densidad que se puede acoplar a un IPFNA,
clase especial I, con resolucion de 0.01 mg calibrada. Se utilizé la técnica de empuje
que usa el principio de Arquimedes, el cual afirma que: un cuerpo sumergido en un
fluido manifiesta una pérdida de peso aparente igual al peso del fluido que desplaza. El
sélido se pesa en un plato que se encuentra en contacto con el aire y, después, se pesa
en una rejilla sumergida en el liquido auxiliar con una densidad conocida, como el agua.
Al final, el instrumento genera el valor de densidad para cada determinacion. Sin
embargo, también es posible determinarla con la ecuacién 19, los términos que se
toman en cuenta para confirmar el principio de Arquimedes son la masa del ambar en
contacto con el aire, la masa del ambar sumergida en el liquido y las densidades tanto
del liquido como del aire.

Mambar ai — + Ec. 19
ambar aire ] * b liqul‘do p ) p

Psmbar = [ aire aire

Mambar aire — Mambar liquido

Se obtuvieron 10 fragmentos de las muestras Amb-01 y Amb-02 los cuales se midieron
una vez cada uno, ademas, se obtuvieron 3 fragmentos de la muestra Amb-03 y 5
fragmentos de la muestra Amb-04 a los cuales se les determin6 la densidad en
repetidas ocasiones hasta obtener las 10 mediciones. Posteriormente se calculd el
promedio, desviacion estandar, incertidumbre estandar (u), con la ecuacion 8, e

incertidumbre expandida (U), con la ecuacion 9.
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6.2.4 Analisis termogravimétrico

Se utilizé un equipo de TGA Q5000 V3.17 Build 265, con una resolucion de 0.1 ug, un
rango de temperatura de temperatura ambiente y hasta 1000 °C, una velocidad de
calentamiento de (0.1 a 100) °C ‘minty el software Advantage/ Universal V4.5A TA
Instruments para leer los termogramas. Este equipo consta de una microbalanza
electronica, un horno y sensores de temperatura, un termopar, un programador de
temperatura, un controlador de atmdésfera y fuentes de entrada de nitrégeno, aire y helio

de alta pureza.

La temperatura del horno fue en aumento desde 20 °C hasta 600 °C, a una velocidad
de 10 °C-min, con una atmésfera de N2. Se analizaron las siguientes muestras
pulverizadas; entre paréntesis sus respectivas masas: Amb-01(4.7550 mg), Amb-02
(3.0850 mg), Amb-03 (1.4600 mg), Amb-05 (2.2190 mg), Amb-06 (2.9060 mg), Amb-07
(2.0350 mg), Amb-08 (2.8300 mg), Cop-01(3.6510 mg) y Fals-01 (16.3030 mg).

6.2.5 Calorimetria Diferencial de Barrido

El equipo utilizado para el analisis por DSC fue de la Marca Mettler Toledo, que maneja
un intervalo de temperatura de -150 °C a 700 °C, una velocidad de calentamiento de
(0.02 a 300) K'min'ty tiene un sensor FRS 5 con 56 termopares, al cual se le hacen
verificaciones intermedias con un MRC de indio al 99.999 %, con No. de lote WE 13000,
ademas, se utiliza acido benzoico como muestra control, con No. de lote BBCJ5362 y

con trazabilidad un estandar primario.

Se realizd un experimento previo para identificar los cambios fisicoquimicos que
pudieran presentar las muestras, esto en forma de ciclo. Es decir, se realizé una primera
corrida, en donde se llevé la temperatura desde - 50 °C hasta 175 °C, después se dejo
enfriar y se realiz6 una segunda corrida de -50 °C a 150 °C. Ambas corridas con rampa

de calentamiento de 10 °C-min! con nitrégeno como gas de purga.

Posteriormente se realizé otro analisis llevando la temperatura de 25 °C a -50 °C y
después se elevé a 500 °C, con rampa de calentamiento de 10 °C-min-! con nitrégeno

como gas de purga.
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7. RESULTADOS Y DISCUSION
7.1 Pruebas normadas

7.1.1 Infrarrojo

Los resultados de los analisis por espectroscopia infrarroja para las muestras de tres
regiones distintas (Chiapas, Republica Dominicana y el Baltico) asi como de las
muestras de copal, se encuentran en la Tabla 2, comparando los valores de nimero de
onda experimentales con los reportados en la NOM-152-SCFI-2019, asi como sus
respectivas incertidumbres expandidas. Por lo descrito en el punto 6.1.1, solo se
reportan las incertidumbres de las muestras Amb-01, Amb-02, Amb-03, Cop-01 y Cop-
02.

Tabla 2. Resultados de la prueba de ATR FT-IR para muestras de ambar de 3 regiones distintas y dos

falsificaciones.

Referencia Amb-02 Amb-03 Amb-05 Cop-01 Cop-02
NOM-152-| —bandas U “bandas U “bandas U “abandas U “sbandas U
SCFI-2019 | ©btenidas ko2 obtenidas ko2 obtenidas ko2 obtenidas ko2 obtenidas ko2

(em™ (em™) (em™) (em™ (em™) (em™

2924-2921 2924.05 0.1 2925.98 0.10 2921.8 - 2927.79 | 0.12 | 2932.64 | 0.21

2865-2852 2864.29 0.16 2865.58 0.28 2864.9 - 2875.92 0.61 2867.97 | 0.15

1727-1719 1728.55 1.53 1724.69 0.30 1732.3 - 1727.44 - - R

1702-1698 1703.18 0.41 1696.62 0.81 1712.5 - 1695.33 - 1701.51 -

1457-1455 1457.03 0.98 1454.79 243 1448.6 - 1468.10 | 0.93 1456.24 0.45

1384-1378 1379.14 0.74 1382.04 0.59 1373.8 - 1384.13 0.08 1383.14 1.70

1242-1238 1241.06 0.50 1240.36 0.34 1238.0 - - - 1243.81 022

1150-1136 1144.42 0.37 1143.80 0.52 1155.4 - - - R _

1108-1104 1105.86 0.38 1103.84 0.15 - - - - - _
978-972 975.62 0.45 - - 978.9 - - - 989.34 0.36

Los resultados, en negritas, son las bandas obtenidas en los espectros de infrarrojo que
no estan dentro del intervalo que se establece en la Tabla B.1 de la NOM-152-SCFI-

2019. Asi mismo, en las Figuras 6, 7 y 8 se muestran los espectros obtenidos para las
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muestras de ambar de las diferentes regiones y, en la Figura 10 uno de los espectros

de la muestra falsa que es el copal negro.

Examinando los espectros de infrarrojo del d&mbar para tres regiones (Chiapas,
Republica Dominicana y el Baltico), las diferencias mas notables se observan en el
porcentaje de transmitancia, que se traduce en la cantidad de radiacion o energia que
atraviesa un cuerpo: a mayor transmitancia, es mayor la energia que atraviesa la
muestra, es decir, que absorbe poca energia. Comparando las bandas espectrales mas
notables que son los dobletes entre 2920 cm™a 2950 cmty 1725 cm™a 1720 cm™: la
muestra de Chiapas Amb-02 (Figura 6) presenta mayor porcentaje de transmitancia con
valores de 84 % y 91 %, después la muestra dominicana Amb-03 (Figura 7) muestra
las sefales en una transmitancia del 72 % y 76 %, respectivamente y, la muestra del
baltico Amb-05 (Figura 8), presenta los menores porcentajes de transmitancia, que son
en 67 %y 71 %, lo que es utilidad para establecer una primera diferencia respecto al

origen de las piezas.

100

% Transmitancia

—_— 75
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Numero de onda (cm-1)

Figura 6. Espectro de infrarrojo de la muestra Amb-02.
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Figura 7. Espectro de infrarrojo de la muestra Amb-03.

100

+ 95

90

85

80

% Transmitancia

75

70

f f f f f f f f f f f f f 65
3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800

Numero de onda (cm-1)

Figura 8. Espectro de infrarrojo de la muestra Amb-05

Consultando en la literatura, Beck (1965) reporta que el ambar béltico se puede
diferenciar de cualquier otro origen con su espectro de infrarrojo por la aparicion de una
sefial en forma de hombro, debida a la absorcién de un éster, entre 1250 cmty 1100

cm?® seguido de un pico en 1150 cm™ (Figura 9) y, efectivamente, en el espectro de la
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muestra Amb-05 se presenta dicha sefial, lo cual aporta en la diferenciacion del ambar

de Chiapas con el del Baltico.

| i 1 i

Figura 9. Bandas de referencia en el espectro de infrarrojo de ambar baltico (Beck et al. 1965)
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Figura 10. Espectro de infrarrojo de la muestra Cop-02.

Analizando los espectros de infrarrojo obtenidos para las dos muestras de copal, que
son comunmente utilizadas en la fabricacion de imitaciones, presentan similitudes en el
doblete de entre 2930 cm?y 2860 cm™, aunque se observa mas completo en el
espectro de la muestra Cop-02 (Figura 10) y, por el contrario, la banda de alrededor de
1700 cm* estd mas definida en el espectro de la muestra Cop-01 (Anexo 2 Figura 45).
Las siguientes sefiales que se observan solo en la muestra Cop-02 son en 1450 cm?ty
1380 cm, provocadas por metilos,. La de 1240 cm™ es emitida por ésteres y la de 989
cm es emitida por la torsién de C-H, lo que indica que solo aparecen 7 de las 10
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sefales reportadas en la norma y solo 3 de ellas se encuentran dentro del intervalo que
se reporta en la norma, lo que tiene sentido debido al tipo de estructuras que los
componen. En adicidén a esto, en el espectro de Cop-02 se muestra una banda ancha
que va de los 3200 cm™ a los 3500 cm caracteristica de un enlace OH presente en los

alcoholes.

Otra diferencia significativa es que, todos los espectros de ambar de Chiapas
presentaron las diez bandas caracteristicas reportadas en la NOM-152-SCFI-2019. Sin
embargo, no todos los valores en los que se encuentran las bandas estan dentro del
intervalo que establece la norma. En algunas solo hay cinco en otras maximo ocho
quedan dentro del intervalo normativo. En cambio, en los espectros de las muestras
dominicana y bdltica hace falta una de las bandas en 975 cm?ty 1105 cm?,
respectivamente, ademas, de la muestra de ambar dominicano solo seis de las bandas

entran en el intervalo de la norma y de la muestra baltica solo tres de ellas.

Por otro lado, en la Tabla 3 se muestran los valores nominales de las bandas obtenidas
para todas las muestras de ambar chiapanecas con su respectiva incertidumbre
expandida y los valores de referencia de la NOM bajo estudio. De la misma forma, los
valores en negritas son de las bandas que no entran en el intervalo que se establece
en la Tabla B.1 de la NOM-152-SCFI-2019. En el Anexo 2, Figuras 42 a 44, se muestran

los espectros obtenidos para el resto de las muestras de ambar de Chiapas.

En cuanto a la coincidencia de las 10 sefales obtenidas mediante el analisis por
infrarrojo indicadas en la NOM-152-SCFI-2019, no todas las piezas de ambar
analizadas muestras el total de bandas dentro de este intervalo. De las muestras Amb-
01 y Amb-06 coinciden cinco bandas, de la muestra Amb-08 coinciden seis y, de las
muestras Amb-02 y Amb-07 coinciden ocho bandas. Lo anterior tiene importancia
debido a que se busca sustentar la denominacion de origen y la norma reporta dichos
intervalos para indexar las bandas obtenidas con las de referencia. Si bien no se
especifica una restriccion en cuanto a la validez de una banda, aun cuando la diferencia
sea de una unidad, pero el hecho de que la banda se presente, aunque esté recorrida,

le suma un valor al espectro al compararlo con el de referencia.
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Tabla 3. Resultados de la prueba de ATR FT-IR para las muestras de ambar de diferentes localidades

de Chiapas.
Referencia Amb-01 Amb-02 Amb-06 Amb-07 Amb-08
~bandas “x bandas “x bandas “x bandas “x bandas
-152- _ U V] U U U
NOM-152-SCFI obtenidas ko2 obtenidas ko2 obtenidas K2 obtenidas K2 obtenidas K2
-1 = = = = =
2019 (em™) (cm™) (cm™) (ecm™) (ecm™) (cm™)
2917.4 . . . . - . - 2920.2 -
2924-2921 9 9 0.06 2924.05 0.1 2921.9 2922.2 920
2865-2852 2865.15 3.21 2864.29 0.16 2861.5 - 2864.1 - 2863.0 -
1729.59 1728.55 - 1729.9 - -
1727-1719 0.47 1.53 1726.4 1727.7
1705.40 . 1703.18 . 1704.8 - . - . -
1702-1698 1.10 0.41 1701.6 1700.5
1452.12 . . R 1453.0 - 1453.9 - 1453.5 -
1457-1455 2.77 1457.03 0.98
1384-1378 1382.50 1.09 1379.14 0.74 13824 - 1378.8 - 1379.0 -
1242.77 . . R 1236.4 - . - . -
1242-1238 1.05 1241.06 0.50 36 1238.5 1238.5
. . . X 1160.0 - . - 1126.2 -
1150-1136 1145.78 3.41 1144.42 0.37 1137.8
- - 1103.7 -
1108-1104 1104.61 1.29 1105.86 0.38 1105.5 1105.7 03
79.7 - , - , R
978-972 972.53 0.49 975.62 0.45 979 9744 975.8
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Figura 11. Espectro de infrarrojo de la muestra Amb-07.

49

70
800




Analizando los espectros de infrarrojo de las muestras de ambar de Chiapas y los
resultados de las bandas obtenidas (Tabla 3), todos los espectros presentan el doblete
alrededor de 2922 cmy 2863 cm?, unos mas definido que otros y con un porcentaje
de transmitancia mas alto o bajo. Por ejemplo, la muestra Amb-07 (Figura 11) presenta
el menor % de transmitancia de todas y la muestra Amb-02 (Figura 6) el mayor % de
transmitancia. Por otra parte, el doblete que debiera aparecer entre 1727 cm™y 1698

cmsolo se observa en las muestras Amb-07 y Amb-08 (Anexo 2 Figura 44).

Si bien la NOM-152-SCFI-2019 establece que con la prueba de espectroscopia
infrarroja es posible denominar el origen de una pieza de ambar, esto mediante la
indexacion de las bandas caracteristicas del espectro y con una coincidencia de las
diez bandas contenidas en la Tabla B.1 de la NOM-152-SCFI-2019; poniendo en
practica el método de prueba y siguiendo el procedimiento, no se obtiene el resultado
esperado. En primer lugar, asi como se pide la muestra de un grosor de 3 mm de
espesor, el accesorio ATR no logra detectar la muestra y, por lo tanto, no genera el
espectro tipico requerido ni la indexacion. Ademas, faltan las especificaciones de las
condiciones del andlisis, por ejemplo: la resolucion y niumero de escaneos; lo cual
conlleva a que la obtencion del espectro comparable al de referencia requiera que el

método de andlisis sea validado en el laboratorio.

7.1.2 Comportamiento con la luz ultravioleta.

Para esta prueba primero se experimento con la longitud de onda larga de 366 nm y se
observaron cambios de color en todas las muestras de ambar, en algunas de un color
azul fuerte y en otras mas claro. En cambio, no se observaron cambios en las muestras
de copal ni en la falsa (Anexo 1, Figura 37). Después se prob0 la longitud de onda corta
de 254 nm y solo se observaron cambios en las muestras Amb-07 y Amb-08, a un tono

azul. Los resultados fueron consistentes las tres veces que se llevaron a cabo.

Se tomo una decision de cumplimiento, respecto a la especificacion de la NOM-152-
SCFI-2019 que se revisa, para cada muestra evaluada, las cuales se muestran en la
Tabla 4.
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Tabla 4. Resultados de la prueba de la luz ultravioleta, incluido el dictamen de cumplimiento con la
NOM-152-SCFI-2019.

Referencia Resultado
NOM-152-SCFI-2019 ID interno ¢,Cumple
Onda larga Onda corta Onda larga | Onda corta criterio de
o
(366 nm) (254 nm) (366 nm) | (254 nm) | 1@ NOM:
Amb-01 Azul - Sl
blanquecino
Amb-02 Azul - Sl
Cambio Amb-03 Azul - S
de color a un Cambio de Amb-05 Azul - SI
aZUI CO|0I’ tenue b|anquecino
blanquecino o nulo
Amb-06 Azul - Si
blanquecino
Amb-07 Azul Azul Sl
Amb-08 Azul Azul Sl
Cop-01 - - NO
Cop-02 - - NO
Fals-01 - - NO

De acuerdo con los resultados de la tabla anterior todas las piezas de ambar real
presentaron un cambio de color a azul y, en el resto no se observé ningan cambio, lo
cual coincide con la descripcién indicada en la norma, de manera que esta es una

prueba sencilla y valiosa para discriminar entre muestras genuinas y falsas.
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7.1.3 Solubilidad en etanol

En esta prueba se evalud la solubilidad del ambar en etanol grado reactivo y se
especifica que el peso de la muestra no debe variar en £ 5 %, después de estar cubierta
por etanol por 15 min y llevarla a sequedad en la estufa. Los andlisis se realizaron por
triplicado, se calculo el % de masa recuperada con la ecuacion 3 y después se obtuvo

la media de estos resultados, la cual se muestra en la Tabla 5.

Tabla 5. Resultados de la prueba de solubilidad, incluido el dictamen de cumplimiento con la NOM.

ID interna | (%) Masa recuperada U (%); k=2 ¢,Cumple
criterio de la
NOM?
Amb-01 99.66 0.57 S
Amb-02 101.04 0.57 Sl
Amb-03 101.10 0.35 Sl
Amb-05 100.23 1.0 Sl
Amb-06 99.70 1.0 Si
Amb-07 99.90 1.0 S
Amb-08 100.00 1.2 Sl
Cop-01 105.97 0.35 NO
Cop-02 104.04 0.35 Si
Fals-01 94.75 5.6 NO

Para cada % de masa recuperada se calculd la incertidumbre combinada (uc) v,
posteriormente, se obtuvo la incertidumbre expandida (U) con un factor de cobertura k
= 2, que también esta reportada en la Tabla 5, asi como la respuesta cumplimiento con
el criterio de la NOM-152-SCFI-2019.

Analizando los resultados de esta prueba, para las seis piezas de ambar se tienen

resultados que se encuentra entre 99.66 % y 101.10 %, es decir, que cumplen con el
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porcentaje de variacion (+/- 5 %) establecido en la NOM-152-SCFI-2019. Con respecto
a las muestras de copal, Cop-01 y Cop-02, los porcentajes fueron 105.97 y 104.40 %
respectivamente. Por el aumento de la masa final se puede elucidar que el copal
absorbe el etanol; sin embargo, no se realizaron pruebas adicionales dado que esta

fuera del propdésito de este trabajo

7.1.4 Dureza Shore D

Los resultados de esta prueba se muestran en la Tabla 6. Se obtuvieron del promedio
de las diez mediciones realizadas. En esta tabla también se reporta la desviacion

estandar y la incertidumbre expandida.

Tabla 6. Resultados de la prueba de dureza

ID Dureza Desviacion U; k=2 ¢,Cumple
interna (HD) estandar (HD) (HD) el criterio
de la
NOM?
Amb-01 82.4 2.0 1.3 Si
Amb-02 88.8 0.9 0.60 Sl
Amb-03 85.1 2.3 15 Sl
Amb-05 83.1 2.0 1.3 Si
Amb-06 82.0 4.0 2.5 Si
Amb-07 76.2 4.3 2.7 NO
Amb-08 80.0 19 1.2 NO
Fals-01 89.5 2.1 11 Si
Fals-02 70.9 7.3 3.7 NO

El valor de dureza promedio se comparé con el criterio de la NOM-152-SCFI-2019, que
es 86 % + 5 % y con ello se respondié a la pregunta de si cumple 0 no con el requisito.
Conforme a lo anterior, cinco de las siete piezas de ambar se encuentran dentro del

intervalo establecido por la norma con la que se esta evaluando. La muestra Fals-01
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también cumple con este intervalo, e incluso la desviacion estandar y la incertidumbre

expandida son similares a las del ambar real. Dos de las piezas de ambar (Amb-07 y

Amb-08) mostraron valores con un resultado superior al intervalo de referencia.

Los resultados que se obtuvieron aplicando los criterios de la norma se muestran en la

Tabla 7, asi como un dictamen de si las muestras son @mbar, en el caso de que cumplan

con dichos criterios y, si lo son, si son de Chiapas.

Tabla 7. Resumen de resultados con base en el criterio de la NOM-152-SCFI-2019.

Muestra | ¢ Cumple el criterio para la prueba de...? Con base en el criterio de la norma.
IR UV-Vis | Solubilidad | Dureza | ¢Se puede decir ¢, Se puede decir
que es ambar? que es ambar de
Chiapas?
Amb-01 Sl Sl Sl Sl Sl Sl
Amb-02 Sl Sl Sl Sl Sl Sl
Amb-03 NO Sl Sl Sl Sl NO
Amb-05 NO ] Sl Sl Sl NO
Amb-06 ] ] Sl Sl Sl SI
Amb-07 Sl Sl Sl NO Sl Si
Amb-08 Sl Sl Sl NO Sl Si
Cop-01 NO NO NO - NO -
Cop-02 NO NO SI - NO -
Fals-01 NO NO NO SI NO -

7.2 Pruebas complementarias

Como se observa en Tabla 7 “Resumen de resultados con base en el criterio de la
NOM-152-SCFI-2019” aplicados a los resultados obtenidos, tenemos un 20 % de

probabilidad de entregar un resultado falso positivo, como en el caso del copal que
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cumplié con la prueba de solubilidad y, un 14.2 % de probabilidad de dar un resultado
falso negativo, como las muestra Amb-07 y Amb-08 que no cumplieron con el valor de
dureza especificado en la norma. Bajo este contexto se realizaron otras pruebas que

mejoraran la toma de decisiones.

7.2.1 ldentificacion visual y sensorial

En esta prueba, se asigno un valor de uno al cumplimiento de cada aspecto evaluado
en la Tabla 8, lo cual resulta en un total de 5, en el caso de que alguna pieza cumpliera
las 5 caracteristicas. Ademas, se asigné un valor de cero en caso de que la
caracteristica evaluada no cumpla con el criterio. Los resultados de esta prueba

cualitativa se muestran en la siguiente tabla.

En el caso del color, todas las muestras, con excepcion de la Fals-02, entran en la gama
de colores que incluye la NOM-152-SCFI-2019 como referencia, por lo que el color no
es una caracteristica exclusiva del @&mbar. En cuanto a la heterogeneidad tomando en
cuenta los sedimentos, en las piezas de ambar se perciben capas con contenidos y en
direcciones diferentes y, generalmente las piezas falsas son uniformes, lo cual es de
gran ayuda para identificar falsificaciones, principalmente las de vidrio. El siguiente
aspecto evaluado fue la textura. Por lo regular, las piezas de &mbar son pulidas por los
artesanos para darles brillo y forma, incrustarlas en algun dije o anillo y facilitar su
comercializacién. En estos casos, la pieza de ambar tiene una textura lisa por fuera,
pero al fracturarla queda con relieves y en capas. En cambio, las muestras de copal
son demasiado rugosas y las piezas falsas, si bien son lisas por fuera, al intentar
fracturarlas quedan partidas con cortes planos. Al cualificar la apariencia se tomo en
cuenta que la muestra se pudiera pulverizar y, en ese sentido, solo las muestras de
ambar se pudieron hacer polvo. Finalmente, al evaluar la sensaciéon térmica, solo las
piezas falsas se percibieron totalmente frias debido a que son de vidrio, el resto se
percibieron calidas o una temperatura similar a la corporal. En resumen, la textura y la

apariencia resultaron aspectos eficientes para evaluar e identificar al ambar.
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Tabla 8. Resultados de la identificacion visual de las muestras de ambar e imitaciones.

ID Color | Heterogeneidad | Textura | Apariencia | Sensacion | Total
interna térmica
Amb-01 1 1 1 1 1 5
Amb-02 1 1 1 1 1 5
Amb-03 1 1 1 1 1 5
Amb-04 1 1 1 1 1 5
Amb-05 1 1 1 1 1 5
Amb-06 1 1 1 1 1 5
Amb-07 1 1 1 1 1 5
Amb-08 1 1 1 1 1 5
Cop-01 0 0 1 1 0 2
Cop-02 0 0 1 1 0 2
Fals-01 1 0 0 0 0 1
Fals-02 1 0 0 0 0 1

7.2.2 Fuerza Electroestatica

Los resultados de la prueba de fuerza electroestatica se muestran en la Tabla 9, en
esta se asignd un valor de uno cuando la prueba fue positiva, es decir, cuando la aguja

del electroscopio mostré un cambio de pendiente y un valor de cero cuando la prueba

resultd negativa, con base en el método de la prueba.

Esta prueba se considera sencilla y eficaz y, aunque en este trabajo se utilizé un
electroscopio analégico (Anexo 1, Figura 40) también es posible hacerla frotando el
ambar en un trozo de tela de lana y después acercarla a trozos de papel pequefios, sin

que esto afecte los resultados. Lo interesante de esta prueba cualitativa es que no hay
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términos medios, se mueve la aguja o no se mueve, es ambar o no es. Ademas de que

no es necesario hacer calculos y las mediciones son rapidas.

Tabla 9. Resultados de la prueba de estética

ID interna | Resultado
Amb-01 1
Amb-02 1
Amb-03 1
Amb-05 1
Amb-06 1
Amb-07 1
Amb-08 1
Cop-01 0
Cop-02 0
Fals-01 0
Fals-02 0

7.2.3 Densidad

En la Tabla 10 se muestran los resultados de la prueba de densidad con los dos
métodos utilizados, incluyendo la desviacién estandar de las determinaciones con el
aditamento para IPFNA y la incertidumbre expandida con factor de cobertura k=2 para

ambos métodos.

Respecto a la determinacion de la densidad, con el aditamento para IPFNA, resulto en
mediciones con menor sesgo respecto al valor teérico del ambar [(1.050 — 1.096) g-cm"
3], ademéas de que no se requiere de ningun calculo adicional, a excepcion de la
incertidumbre. Sin embargo, también mostraron valores mas altos de incertidumbre

expandida, lo cual se puede explicar por la necesidad de mejorar el proceso de
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medicion, tomando en consideracion que el proceso es sensible a la temperatura del
liquido, ya que puede ocasionar cambios de densidad en términos de magnitud de
0.001 °C a 0.1 por °C. Ademas, la muestra debe mojarse cuidadosamente y se requiere
corroborar que esté libre de burbujas de aire, tanto el aditamento como la muestra. Y,
en ese sentido, no se cuenta con un informe de calibracion para el aditamento de la

balanza, lo que vuelve los resultados con mayor dispersion.

Tabla 10. Comparacion de los resultados de la prueba de densidad con dos métodos: picnémetro

calibrado vs kit para densidad para IPFNA*.

Picnémetro calibrado Aditamento kit para densidad para
*IPFNA

ID Densidad | U (g:cm3®); | Densidad | Desviacion | U (g-cm3);

interno | (g-cm®) k=2 (g'cm®) | estandar k=2
(g-cm™)

Amb-01 0.9964 0.0013 1.009 0.051 0.032
Amb-02 0.9973 0.00030 1.022 0.050 0.032
Amb-03 0.9972 0.00030 1.029 0.012 0.0070
Amb-04 0.9978 0.00060 1.042 0.010 0.0090
Amb-05 0.9973 0.00030 - - -
Amb-06 0.9971 0.00030 - - -
Amb-07 0.9971 0.00030 - - -
Amb-08 0.9977 0.00030 - - -
Cop-01 0.9976 0.00030 - - -
Cop-02 0.9975 0.00030 - - -
Fals-01 1.0002 0.00030 - - -

Por otro lado, en la determinacion de la densidad con el picnémetro también se debe

tener cuidado que el agua no contenga burbujas, ya que se realiza un calculo con la
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masa del agua y se agregaria un error si se toma en cuenta también la masa del aire al
hacer el célculo de la densidad del agua o la densidad de nuestra muestra. Estas
burbujas se pueden eliminar succionandolas con una jeringa, ademas se debe
monitorear la temperatura del agua y del ambiente. Este método reflej6 una mayor
precision en los valores nominales para las muestras de ambar, pero valores de
densidad alejados del valor tedrico. Sin embargo, la balanza que se utiliza es trazable
al patron No.21 del CENAM (Anexo 5), lo que podria llevarnos a utilizar solo esta
metodologia. En adicién a esto, aun cuando las mediciones se realizaron en diferentes
dias y en condiciones ambientales distintas, los valores obtenidos para las muestras de

ambar presentan desviaciones menores al 0.1 %.

7.2.4 Andlisis Termogravimétrico y Calorimetria Diferencial de Barrido

Analizando los termogramas obtenidos de TGA, se tomaron como puntos de referencia
la temperatura de inicio de pérdida de masa, la temperatura en donde se deja de perder
masa o donde la perdida es minima y la temperatura en donde se observa la mayor
pérdida de masa, esta ultima se logra apreciar en el DTG. Estos valores se encuentran
reportados en la Tabla 11 para cada muestra. Se toman como ejemplo los termogramas
de las muestras de ambar de Chiapas (Figuras 12 y 15), de Republica Dominicana
(Figura 18), del Baltico (Figura 21), asi como de la pieza Fals-01 (Figura 24), el resto

de termogramas se incluyen en el Anexo 3.

Para esta prueba podriamos tomar en cuenta el nUmero de picos maximos que
presenta cada muestra en relaciéon con el origen de la pieza. Por ejemplo, la pieza de
ambar de Republica Dominicana (Amb-03) presentd tres picos maximos en el DTG, lo
gue significa tres perdidas de masa en el intervalo de temperatura de trabajo y la pieza
del Baltico (Amb-05) present6 solo una pérdida de masa significativa. Aunado a esto,
todas las muestras de ambar de Chiapas presentaron dos picos maximos de pérdida
de masa, lo que demuestra que hay un tipo de comportamiento dependiendo del origen

de la pieza.
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Tabla 71. Compilacién de resultados de los termogramas incluyendo DTG.

Muestra Pérdida de T inicio TGA T final TGA T maxima
masa (mg) (°C) (°C) DTG (°C)
Amb-01 0.27 110.01 275.00 240.42
4.25 280.00 492.12 432.24
Amb-02 0.26 109.32 285.21 237.03
2.67 295.37 517.25 425.41
Amb-03 0.15 67.08 241.37 190.48
0.62 254.20 390.00 376.35
0.51 393.75 466.99 418.79
Amb-05 2.18 119.36 503.85 430.53
Amb-06 1.18 120.01 400.16 425.98
1.55 403.91 510.84 391.83
Amb-07 0.24 124.29 322.64 267.19
1.66 332.26 511.90 433.38
Amb-08 0.47 106.11 328.52 259.79
2.18 338.68 523.67 427.12
Cop-01 2.87 76.70 326.38 266.05
0.51 340.28 537.57 468.67
Fals-01 0.0070 44.62 161.71 52.62
0.019 170.80 308.74 231.90
0.029 317.29 487.31 411.18

Sin embargo, en el trabajo de Ragazzi et al. (2003) se muestran termogramas

comparando la temperatura en la que se observa la mayor pérdida de masa para cada
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muestra (DTG), para la muestra de México se muestra en 441 °C, para la dominicana
en 400 °C y para la del Baltico en 402 °C, por lo que, de encontrar las mismas
diferencias de temperatura en los termogramas experimentales seria posible identificar

el origen de cada pieza.

A la par de los termogramas de TGA también se muestran los termogramas obtenidos
por DSC, ya que se complementan y es mas practico compararlos y describirlos de
manera simultanea. Los termogramas de las muestras de ambar de Chiapas analizadas
se muestran en las Figuras 13 y 16, para el ambar de Republica Dominicana en la
Figura 19, para el ambar del Baltico en la Figura 22 y para una muestra falsa en la
Figura 25, asi como las respectivas partes de la pieza con tonalidades distintas
utilizadas para cada andlisis.
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Figura 12. Termograma de la muestra Amb-01 (TGA)

En el termograma de la Figura 12 se puede observar que hay dos pérdidas de masa: la

primera ubicada en la derivada del termograma en 240 °C y la segunda en 432 °C
61



durante el proceso de calentamiento, aunque la segunda fue la perdida mayoritaria. La
primera inicia después de los 110 °C de manera lenta, mientras que la segunda inicia
en 350 °C y la descomposicion se acelera hasta llegar a los 500 °C, donde

practicamente ya no hay muestra.

En el termograma obtenido por DSC (Figura 13) se observan tres procesos de
calentamiento simultaneos a muestras de diferentes tonalidades de una pieza de ambar
chiapaneco (Figura 14). Durante el proceso de calentamiento que comenzé desde 0 °C
y hasta los 500 °C, se logra observar primero la temperatura de transicion vitrea, esta
se muestra a una temperatura de 125 °C para la muestra de 2.54 mg y para las otras
dos muestras se observa alrededor de 160 °C, esta diferencia de temperatura se puede
atribuir a la cantidad de muestra analizada. Después comienza la descomposicion de
las tres muestras después de los 300 °C, que es lo que se observa con pendiente
positiva en la Figura 13 y que justo coincide con el decaimiento de la masa del

termograma en la Figura 12.

Muestra: Amb-001

Flujo de calor (mW)
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Temperatura (°C)
— —2.54mg -==442mg —5.49mg

Figura 13. Termograma de la muestra Amb-01 (DSC)
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Ademas, el ruido que aparece en la muestra de 5.49 mg en la Figura 11, entre 200 °C
y 450 °C, es porque la muestra esta en trozo (Figura 14), es decir, compactada y, al ir
aumentando la temperatura se producen estas variaciones en el flujo de calor, cuando
la pieza se va rompiendo o fracturando. Entonces como se monitorea el flujo de energia
gue demanda la muestra se alcanzan a registrar estas proyecciones y es lo que se
muestra como inestabilidad en el analisis. Aunado a esto, la muestra analizada tiene

mayor masa que las otras dos.

© . Amb001 Amb001 Amb001 -
¢ 4[:;%2(;"/;‘9 5.49 mg 2.54 mg

Figura 14. Muestras de diferentes tonalidades de Amb-001 para la prueba por DSC

Se analiz6 otra pieza de ambar de Chiapas en la que se obtuvo el termograma de la
Figura 15. Se lograron identificar dos pérdidas de masa, una con un pico maximo en

237 °C y otra en 425 °C, aunque esta ultima fue la pérdida mayoritaria.

Comparando estas dos piezas de ambar de Chiapas (Amb-01 y Amb-02) presentan
temperaturas muy similares entre si, ademas de que las temperaturas de los picos

MAaximos son cercanas a la reportada en el articulo de Ragazzi, que es de 441 °C.
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Figura 15. Termograma obtenido para la muestra Amb-02 (TGA)

También se realiz6 el analisis por DSC de la muestra Amb-02 por duplicado con un solo
trozo de muestra (Figura 16), el cual se inici6 en 0 °C y se aumento la temperatura
hasta los 500 °C. En la Figura 16 se observa, entre 150 °C y 200 °C, la temperatura de
transicion vitrea para ambas corridas, aunque es mas evidente la transicion para la
muestra de 3.30 mg. Ademas, la descomposicion en ambas corridas comienza después

entre los 250 °C y 300 °C, tal y como se observa en el TGA (Figura 15) como pérdida
de masa.
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Fuljo de calor (mW)

Muestra: Amb-002
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Figura 16. Termograma de la muestra Amb-02

Amb002
4 3.30 mg
e DSC A

Figura 17. Muestra de Amb-02 para la prueba por DSC.

65

450

500



En el caso del Termograma de la Figura 18 para la muestra de ambar de Republica
Dominicana, se muestra una descomposicion multietapa en la que los productos
intermedios no son estables. Es por eso por lo que la pendiente de descomposicion
tiende mas lentamente a cero durante el proceso de calentamiento, hasta que el 88
%de la muestra se descompone a 480°C. En consecuencia, se observan tres
decaimientos de masa en el termograma, si bien la segunda es la pérdida de masa
mayoritaria, pero la tercera ocurre en un intervalo mas corto de temperatura, por lo que
la pendiente es mayor y se toma como el pico maximo. Este se muestra en 418 °C, que
es un valor menor a las temperaturas obtenidas para las piezas chiapanecas, pero

mayor a la temperatura que se tomé como referencia para este andlisis que es 400 °C.

120

' 0.8
S 418.78°C
P
I
I 1
P
] | H I
1907 o T 10.29% P
; §
L | Ii L 06 3
9 .. 37635C . 1 =
- 80 ,r! i § ‘E-Ej
@ I
] - F. 1 ®
: \./ ~ :
o \},\’ 42.82% l. o
- A I 3
o 60 AN | Lo4 2
o / \ [ @
& N ', o
— ! s =
I ! g ! 5
40 / : ) 2
i ; | —
; \ i !
— ' i |
/ \ Y 02 1
x; k 1
20 190.48°C s \ ;
. \
,-'—+""‘—-.,______.J’ k Yy
o N\ .
e RT—— T it
-~ // Mr";‘_,r = —
0 ——————r 0.0
0 100 200 300 400 500 600
Temperatura (“C} Universal V4 54 TA Instrume

Figura 18. Termograma de la muestra Amb-03 (TGA)

En cuanto al analisis por DSC para la muestra Amb-03, se realizaron 3 corridas para
las muestras de la Figura 20 que tienen tonalidades diferentes. Se obtuvo el
termograma de la Figura 19, en donde se observa la temperatura de transicion vitrea

por debajo de los 150 °C y, aunque es menos evidente para la muestra de 3.13 mg, es
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normal observar solo un pequefio cambio en la pendiente y no tal cual un pico
endotérmico. Ademas, la descomposicion de la muestra comienza después de los 250

°C, asi como también se muestra en la Figura 18.

Muestra: Amb-03
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Figura 19. Termograma de la muestra Amb-03
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En el andlisis termogravimétrico de la muestra de ambar del Béltico se obtuvo el
termograma de la Figura 21, en donde se observa solo una pérdida de masa del 98 %
y un pico maximo en 430 °C, que es una temperatura similar a la obtenida para la

muestra Amb-01. Sin embargo, en este andlisis se observa una descomposicion simple,

Figura 20. Muestras de diferentes tonalidades de Amb-03 para la prueba por DSC.

lo que es de gran ayuda para la identificacién del origen del ambar.
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Figura 21. Termograma de la muestra Amb-05 (TGA)
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Por otro lado, se analizaron por DSC dos trozos de la muestra de ambar del Baltico

(Figura 24) por DSC, ambas con la misma tonalidad, obteniendo el termograma de la

Figura 22, en donde se observa que el comportamiento de ambas muestras es analogo.

Sin embargo, en la Figura 23, se muestra un acercamiento en las temperaturas por

debajo de los 300 °C, para lograr visualizar la transicion vitrea, que ocurre en 110 °C

para la muestra de 2.46 mg y en 130 °C para la muestra de 2.82 mg. Después de esta

temperatura solo se observa la descomposicion de la muestra, que comienza después

de los 150 °C y que aumenta su velocidad de descomposicién después de los 300 °C

y culmina en los 480 °C, que lo que se muestra como un pico exotérmico.
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Figura 22. Termograma de la muestra Amb-05
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Flujo de calor (mW)

Muestra: Amb-05
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Figura 23. Termograma de la muestra Amb-05

Amb004 s
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Figura 24. Muestras de Amb-05 para la prueba de DSC.

El termograma de la Figura 25 muestra el analisis por TGA de la muestra falsa que se
comercializa como ambar. En este se presenta una descomposicion multietapa en
donde los productos intermedios no son estables y, ademas, las pérdidas de masa son
poco significativas respecto a la masa inicial de la muestra, ya que son de alrededor del
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0.1 % en todo el intervalo de temperatura del analisis. De las 3 pérdidas de masa que

se muestran, la maxima aparece a una temperatura de 411 °C.
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Figura 25. Termograma de la muestra Fals-01 (TGA)

Al analizar un trozo de esta pieza falsa (Figura 27) por DSC, se obtuvo el termograma
de la Figura 26, en donde se observan algunos cambios de pendiente que se podrian
atribuir a las pérdidas de masa del TGA para esta muestra. Primero se observa una
pequeia curvatura alrededor de 200 °C en el DSC que se puede relacionar con el inicio
de la segunda pérdida de masa en el TGA. También se observa en el DSC un pico

entre 300 °C y 400 °C, que es en donde inicia la tercera pérdida de masa en el TGA.
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Flujo de calor (mW)

Muestra: Fals-01
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Figura 26. Termograma de la muestra Fals-01 (DSC).

Figura 27. Muestras de Fals-01 para la prueba de DSC
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Volviendo al analisis termogravimétrico (TGA), solo se tienen antecedentes de
comparacion para saber si es ambar mexicano del 2007 (Feist, 2007), pero no
especificamente si es chiapaneco. Sin embargo, se llevé a cabo el analisis para
demostrar si es posible observar diferencias en la temperatura de degradacion de cada
muestra. En resumen, analizando los resultados de esta prueba para el ambar de las
tres regiones diferentes, se observa que el @mbar baltico solo presenta una pérdida de
masa durante el calentamiento de la muestra. En cambio, la muestra de ambar
dominicana presenta tres pérdidas de masa significativas, en 190 °C, 376 °C y la mayor
pérdida en 419 °C. Y, en el caso de las muestras chiapanecas, se observaron dos
perdidas de masa en todos los casos, con lo cual seria sencillo denominar el origen del

ambar mediante el numero de etapas de pérdida de masa por TGA.

Para la parte de identificacion de falsificaciones, este analisis también permite observar
diferencias significativas entre las muestras de ambar auténtico con las falsas, como en
este caso, la muestra de copal. Es posible notar que el copal presenta dos pérdidas de
masa significativas, pero a temperaturas diferentes que el ambar, en 260 °C y 470 °C
aproximadamente. De la misma manera, observando el termograma de la muestra Fals-
01, presenta tres perdidas de masa: la primera en 80 °C, la segunda en 230 °C y la
tercera en 400 °C. Sin embargo, estas pérdidas de masa son poco significativas, de
alrededor de 0.1 %. Con lo anterior es posible descartar estas dos muestras de entre
las muestras de ambar real. Y, en general, la descomposicion de las muestras inicia
entre 110 °C a 125 °C y termina en 450 °C.

Por otra parte, en general en los analisis por DSC se observaron los mismos resultados
para todas las muestras de ambar real, solo se obtuvo un termograma diferente para la
muestra de vidrio. Para las muestras de &mbar se observa la temperatura de transicién
vitrea que esta entre 100 °C y 200 °C y la descomposicion de la muestra que comienza
después de los 250 °C, por lo que no se tomaria en cuenta dentro de las pruebas para

sustentar la denominacion de origen del &mbar de Chiapas.

En la Tabla 12 se integran los resultados obtenidos en la Tabla 7 con lo obtenido de las
pruebas complementarias. En esta se puede observar que no se obtienen falsos

positivos ni negativos para las pruebas de identificacion visual y sensorial y fuerza
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electrostatica, lo que nos indica que son pruebas que se podrian implementar en el
meétodo de prueba de la norma, junto con el andlisis termogravimétrico y que mejoran
el porcentaje de falsos positivos y negativos obtenidos de las pruebas, resultando en
un total de 7.8 % de falsos negativos y 11.1 % de falsos positivos, sin tomar en cuenta
las pruebas de densidad y calorimetria diferencial de barrido, cuyos resultados no

aportaron a la toma de decision respecto al ambar y su origen.

Tabla 12. Resumen de resultados de las pruebas complementarias

Muestra ¢ El resultado de la prueba fue positivo?
Identificacion Fuerza Densidad TGA DSC

visual y electrostética

sensorial
Amb-01 Sl Sl NO Sl NO
Amb-02 Sl Sl NO Sl NO
Amb-03 S Sl NO S NO
Amb-04 Sl Sl NO - -
Amb-05 S S NO S NO
Amb-06 Sl Sl NO Sl -
Amb-07 Sl Sl NO Sl -
Amb-08 S Sl NO Sl -
Cop-01 NO NO NO NO -
Cop-02 NO NO NO - -
Fals-01 NO NO NO NO NO
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8. CONCLUSIONES

De acuerdo con los resultados expresados en el presente trabajo, la espectroscopia
infrarroja, una de las pruebas incluidas en la NOM-152-SCFI-2019 permite sustentar la
denominacion de origen del ambar de Chiapas, dado que todas las piezas de &mbar de
Chiapas presentaron las diez bandas requeridas, aun cuando en todos los casos
analizados hay al menos dos bandas que estan fuera del intervalo marcado por la
norma. La banda en la que se tiene una diferencia mayor es en la de 1150 cm™ a 1136
cmtcon 10 cm™ para la muestra Amb-06 hacia arriba y en la muestra Amb-08 10 cm*

hacia abajo. Para el resto de las piezas las diferencias oscilan entre 0.8 cmty 4 cm-™.

Con respecto a las dos piezas de ambar de origen diferente presentan nueve de las
diez bandas referidas por la norma. Ademas, en el caso de la muestra de Republica
Dominicana hay tres bandas fuera del intervalo requerido, con una diferencia desde 0.2
cm?hasta 2 cm™. Y, en el caso de la muestra de Baltico hay seis bandas fuera de la
region de aceptacion normada, con una diferencia de 1 cm*a 10 cm™. Esto, nos lleva
a aceptar prueba de infrarrojo con la base suficiente para sustentar la denominacion de

origen del &mbar.

Por lo que se refiere a aplicar los métodos de prueba especificados en la NOM-152-
SCFI-2019 a las muestras de &mbar incluidas en este trabajo, permiten saber si la pieza
que se analiza es &mbar, ademas de construir un criterio sobre su origen. De acuerdo
con los resultados obtenidos, solo el método para observar el comportamiento del
ambar con la luz ultravioleta permite identificar las falsificaciones de ambar, de manera
rapida y confiable, aunque poco segura en el &mbito de la salud. El resto de los métodos
resultan en errores de dictamen, es decir, se obtienen falsos positivos o falsos
negativos. Esta parte se puede robustecer usando clasificacion estadistica. Sin
embargo, la cantidad de datos que se tienen actualmente son insuficientes. Por lo que,
una propuesta de proyeccion de este trabajo es reunir mas piezas, de forma que se
pueda tener una base de tamafo suficiente para categorizar con mayor confiabilidad

las muestras problema.

En la basqueda de otra prueba que también permitiera identificar al &mbar de entre

falsificaciones, se encontr6 la prueba electrostatica, una prueba cualitativa y no
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destructiva, que ademas no requiere de alta infraestructura como prueba rapida para
pequefios comerciantes y el resultado obtenido es si provoca un cambio en las agujas
del electroscopio o no, o incluso, levantar papelitos después de ser frotada con un pafio
de lana. Por lo que esta prueba podria ser util para reemplazar a la lampara de luz
ultravioleta, ya que no tiene efectos nocivos contra la salud a largo plazo. Ademas, de
acuerdo con la experiencia adquirida se recomienda que primero se realice la prueba

de identificacion visual y sensorial, por ser el antecedente ocular de la pieza.

De manera general, tanto las pruebas normadas como las complementarias se integran
y es posible sumarlas para la toma de decisién para la autenticidad del ambar, con lo
cual es posible generar un método de prueba sustentado en la NOM-152-SCFI-2019

para la evaluacion y aceptacion del &mbar Chiapaneco.

La adquisicion de informacion extra sobre el dmbar, datos de interés o propiedad
caracteristica que se pueda agregar es de suma importancia para seguir

complementando el conocimiento sobre esta resina.
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9. RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS

Una parte importante para considerar es que el nimero de muestras de ambar es
limitado, asi como que las tres zonas comentadas en este trabajo no son las Unicas
conocidas por la produccion de ambar, por lo que seria interesante continuar con este

proyecto aumentando el nUmero de muestras de cada zona.

Se puede continuar con el andlisis por DSC, pero con cambios en las condiciones de
temperatura. Con ese andlisis se podria ir mas a fondo en la parte de interpretacion

para aumentar la informacion que se puede obtener de los termogramas.

Se propone realizar un analisis elemental, también podria ayudar con la denominacion
de origen del &mbar de Chiapas. Ragazzi, Roghi, Giaretta y Gianolla (2003) sefialan
que es posible determinar el carbono, el hidrégeno, el nitrégeno y el azufre de las
muestras de ambar. De acuerdo con los autores, los resultados de este analisis
permitirian diferenciar al ambar de México, al de Republica Dominicana y al del Baltico.
Los valores que ellos obtuvieron muestran que el ambar mexicano es el que tiene mayor
porcentaje de carbono, con un 83.65 %, a diferencia del dominicano y el del baltico que
presentan 78.86 % y 77.42 %, respectivamente. Al analizar el hidrégeno, el dmbar
mexicano también presenta mayor porcentaje, 11.24 %, comparado con un 10.56 %
para el dominicano y con un 10.14 % para el baltico. Finalmente, los porcentajes que
obtuvieron para el oxigeno fueron 4.74 % para el mexicano, 10.54 % para el dominicano
y 12.01 % para el baltico, con los cuales también es posible notar una diferencia y, por

lo tanto, coadyuvar a determinar el origen del ambar, al menos de estas tres regiones.
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ANEXOS

Anexo 1. Fotografias de las muestras, instrumentos y equipos.

Figura 29. Muestra de ambar de
Chiapas (Amb-02)

Figura 28. Muestra de ambar de
Chiapas (Amb-01)

Figura 30. Muestra de ambar de

Republica Dominicana (Amb-03) Figura 31. Muestras pulidas de ambar

de Chiapas (Amb-04)
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Figura 32. Muestra de ambar del Baltico Figura 33. Muestra de ambar de
(Amb-05) Chiapas (Amb-06)

Figura 34. Muestra de ambar de
Chiapas (Amb-07) Figura 35. Muestra de ambar de

Chiapas (Amb-08)

Figura 37. Prueba con la lampara de
luz ultravioleta para algunas muestras

Figura 36. Muestra falsa de ambar (Fals-
falsas y reales.

01)
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Figura 38. Durémetro digital Shore D.

Figura 39. Muestras en poliéster para

la prueba de dureza.

Figura 40. Electroscopio analogo.

_’ AR |
73 4 MAS W

Figura 41. Picndbmetro calibrado para
la prueba de densidad.

83




Anexo 2. Espectros de infrarrojo
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Figura 42. Espectro de infrarrojo de la muestra Amb-01
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Figura 43. Espectro de infrarrojo de la muestra Amb-06.
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Figura 44. Espectro de infrarrojo de la muestra Amb-08.
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Figura 45. Espectro de infrarrojo de la muestra Cop-01.
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Anexo 3. Termogramas de TGA
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Figura 46. Termograma obtenido para la muestra Amb-06.
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Figura 47. Termograma obtenido para la muestra de Amb-07.
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Figura 48. Termograma obtenido para la muestra Amb-08
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Figura 49. Termograma obtenido para la muestra Cop-01
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Anexo 4. Formato en excel para la identificacion visual y solubilidad en etanol.

UNIYERSIDAD NACICN AL AUTONOMA DE MEXICO Cadigo: UM-AmbFO1
FACQULTAD DE QUIMICA Version: 01
UNIDAD DE METROLOGIA Fecha de emigdn: 21-feb-2027
METODO DE PRUEBA PARA LA DENOMINACION DE CRIGEN: AMBAR DE CHIAPAS Pagina: 1de X
Informadidn de quién solidta (Nembre, direcdén, e-mail, tel&fono):
(Clasificacién. Elegir color y grado de transparencia: Apariencia Presentacién
Amarillo Roi Verde Negro Polvo Engarzado Grang
Claro Cereza V. Claro Café chocolate Trozos Esculpido Pulido
Intenso Vino . Oscuro Lechoso Limpieza aparente Lapidado Facetado
Maranja Maranja V. Jaspeado Blanco Si
Jaspeado Jaspeado Azl Transparente Mo
Prueba de solubilidad
Instrumento patrén y auxiliares Etanol Lot pesa filros se El valumen de EROH debe cubrir 12
Instrumenio No. Informe F. Cdibracion [Resolucién| Umax | Unidades Late: pueden utilizar sin ruestra, Regstrar si se percibe un
Bolarea | [CA01/5903/15 | 20180220 | 0,00001 | 0.0002 g Marc: tapen y2 que ma cambia ‘g:‘:“;er::r;lé:"';‘
Termometro | TM-0572-2018 2018-09-17 0.1 0.1 C F. Caduddad: dursrie |a prusba, evapors en més de 12 h,
Barom etro AAZ012P01 2018-12-17 0.1 0.33 hPa
Higrémetro HU-377-2013 2018-09-18 0.1 1,71 (%) Desecador: Condicion es para peso constante:
=il Sin calibar A 0.1 NA °C Qerre hermértico si 110 SC/40 miry temperar 30 miny pesar. 110 #C/30
= s rin; bemnperar 30 min y pesar,
= 'E‘zfo Sin c:llba' I\:.(A D.DIDS N).(A msL Slica seca Si Hiterin e cepta it 2 0 5 mada.
“Pesafiltros a peso constante 1 Pesafiltros a peso mnstante 2 “Masa de la muestra y V E1OH agre%dn
1D MITg) P (hPa] | HR (%) T(0) M2 {a) P (hPa)] | HR (%) T(°C) M {g) V (mL) AVen I5min
1 785.1 23.7 25.7 13.81558 785 243 259 009939 1 X
2 785.1 237 25.7 11.97%1 735 243 259 0.09593 1 X
3 785.1 23.7 25.7 11.74627 785 24.3 259 0.10243 1 X
Pesafiltros & peso constante depués de la evaporacion de EtOH
jis] M1 (gy F(Pa) | AR (%) | T (G M2 (g) F(hPa) | HR (%) | T(C) £ U (k=32) pmple
1 7d0.9 235 6.1 13,9750 0.10325 103.5139 0.35
2 780.9 249 26.1 12.07305 0.09544 103.6045 0.37
3 780.9 249 26.1 11.8534 0.10713 104.5385 0.34
104.04 0.35

Redizd (Nombre, firma y fecha):
Revisd (Mombre, firma v fecha):

Figura 50. Formato de Excel para la prueba de identificacion visual y solubilidad en etanol.
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Anexo 5. Cartas de trazabilidad

Patrén Nacional de Masa No. 21
(CENAM)

Juego de pesas
Codigo: PR-001
CNM-CC-730-058/2018

Trazabilidad externa

U:1/3 EMT; k=2

Juego de pesas MAS 004
SM-207/19

0.053 mg; k=2

3
X

Balanza analitica Mettler Toledo XS105 SGC-IIM0059
No. Serie B145422865 res. 0.00001 g I.C. 5533-M
U: £ 0.000020 g; k=2

Trazabilidad interna

A ~A
Mimbar aire - Mimbar liquido-
(31.47 £ 6.74) mg (k=2) (1.58 £1.94) mg (k=2)

Modelo matematico:

Mimbar aire

Pimbar = I * (Pliquido — Pairs) + Paire

Mimbar aire — Mimbar quuidoj

—///

Densidad del ambar: (1.009 = 0.032) g/cm® (k=2)
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Patron Nacional de Masa No. 21 Patrén Nacional de Temperatura
CNM-PNE-2
(CENAM) (CENAM)

|

|
. 4

Juego de pesas
Codigo: PR-001
Trazabilidad externa CNM-CC-730-058/2018
U:1/3 EMT; k=2

‘ |
Juego de pesas MAS 004
SM-207/19

U: 0.053 mg; k=2
|

Termdmetro de referencia

CNM-CC-420-067/2019

h 4
! Termémetro de trabajo
TRACEABLE 4352
Balanza analitica Ohaus V12140 No. Serie: B129005816, res: 0.0001 g No. Serie: 102008444
res: 0.1 °C; I.C. 5414-T
:C; - =0, k= '
1.C. 5497-M alto alcance U: £ 0.0020 g; k=2 Us £0.1 °C k=2
P
--------------- - 4-’-—\-\-9\---——-—---------—--—----I ——— - — -
Trazabilidad interna \
AT A |
Mpic+H20+dmbar- Mpic vacio- l'
(82.657 £ 0.020) g {k=2) (32.90473 £ 0.00026) g (k=2)

. . Modelo para la densidad del agua:
Mpic+agua -

(82.656 = 0.029) g (k=2)

1 (t,;+ﬁl):’(f,;+ﬂ;‘_)
a3 = (ts+ay)
+ CmaA

Pa=0s

Modelo matematico:

Mypic+H20+ambar — Mpic vacio
=

Pambar = A
Mpic+agua — Mpic vacio

——| pa= 0.99739 g/ml

v

Densidad del Zmbar: (0.9974 + 0.0008) g (k=2)
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Patrdn Nacional de Masa No. 21

(CENAM)

l

-
Juego de pesas

Cddigo: PR-001
Trazabilidad externa CNM-CC-730-058/2018
U:1/3 EMT; k=2

|
-

Juego de pesas MAS 004
SM-207/19
0.053 mg; k=2

.

Balanza analitica Mettler Toledo No. Serie: B141323642 res: 0.00001 g
I.C. 5411-M U: = 0.00011 g; k=2

Trazabilidad interna / N 3

=/ e
Mypesafiltros- Mpesafiltros después ELOH-
(19.77458z 0.00005) g {k=2) (19.87405=0.00031) g (k=2}

F <
=y s
\ ®
/
L e
b

Modelo matematico:

YeMyecuperada = (Mpesafiltros después Et0H
— Mpesafiltros) * 100%

|

Masa recuperada de dmbar: (99.66 + 0.00048) g (k=2)
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CANDELA {cd) - INTENSIDAD LUMINOSA
Eficiencia Luminosa (K<) = 683 Im W

|

PELICULA ESTANDAR DE POLIESTIREND 1.5
Trazahilidad: ADQ9934

U=+1.0cm’ (3060 cm™, 2850 cm™, 1943 cm?, o,
1601 cm!, 1583 e’ 1154 e’ v 1028 cmr)

Trazabilidad externa

Espectrofotometro de infrarrojo Thermo Scientific Nicolet
6700 No. de serie: AGB0500313 res: 0.01 cm!

Trazabilidad interna

Mameros de onda obtenidos para la muestra Amb-01:

(2917.43 + 0.06) cnr'; (2865.15 + 3.21) e’ (1729.59 + 0.47) cm™:

(1705.40 £ 1.10) cm': (1452.12 + 2.77) cm': (1382.50 £ 1.09) cm';

(1242.77 + 1.05) enr'; (1145.78 £ 2.77) e’ (1104.61 £ 1.29) cm™;
(972.53 + 0.49) cm!

(k=2)
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