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Adquiere sabiduria, adquiere inteligencia (...)

No la dejes, y ella te guardara; amala, y te protegera. Lo
primero es la sabiduria, adquiere sabiduria. Aunque te
cueste todos tus Dbienes, adquiere inteligencia.
Engrandécela, y ella te engrandecera; te honrara, cuando
la hayas abrazado”.

Di a la sabiduria: Tu eres mi hermana, y a la inteligencia
llamala parienta”.

Proverbios 4:5-8; 7:4
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RESUMEN

El trabajo de esta tesis se enfocé esencialmente al aspecto de las propiedades
principales y la deteccion TL de los poliminerales del pimenton rojo en polvo, que fue
irradiado con radiacion gamma en los irradiadores del instituto de Ciencias
Nucleares UNAM.

Se hizo un andlisis termoluminiscente (TL) de la fraccion inorgéanica polimineral
separada de la especia pimentdn rojo. La importancia de estudiar las propiedades
del pimentdn es debido a su fraccion inorganica que presenta muy buena respuesta
TL hasta dosis altas (0.5-20 kGy), de interés en dosimetria de alimentos comerciales
irradiados. Ademas de la importancia de su conservacion por radiacion, se garantiza

su inocuidad para el consumo.

Para el trabajo, primero se llevd a cabo la separacion de los poliminerales del
pimenton utilizando el método de separacion de fracciones inorganica-organica con
agitacion y lavados de peréxido y acido, se prepararon las muestras y reposaron en
incubadora. Antes de someter las muestras a irradiacion y conocer con qué
impurezas estaba relacionada la sefial TL de los poliminerales extraidos del
pimenton rojo, se determiné la composicién de la fraccion polimineral mediante la
técnica microscopia SEM.

Se obtuvieron los valores de referencia TL (para dos tamafios de particula 74 um y
149 pm) del fondo natural de las muestras, se analiz6 su propiedad
termoluminiscente entre 0.5-20 kGy. Se determiné el limite de deteccién TL del
polimineral irradiado a dosis distintas. Se determind el intervalo de la dosis-
respuesta, se evaluo la estabilidad de las sefiales TL durante el almacenamiento del
alimento a temperatura ambiente y el efecto de la luz verde, se midi6 la
reproducibilidad de sus sefiales y se analizo la estructura de las curvas de brillo a
ciertas dosis para determinar los valores de la energia de activacion y parametro de
frecuencia, relacionados a las trampas y defectos que son generados por la
ionizacion de los poliminerales del pimenton. Se propuso un método para la

identificacion de muestras de pimenton rojo irradiadas y no irradiadas mediante



curvas de brillo, considerando la norma europea EN1788 para la identificacion

incluso a dosis baja (0.5 Gy).

Para la irradiacién de las muestras se usaron los irradiadores gamma de ®°Co
Gammabeam 651PT de alberca profunda para dosis altas y el Gammacell-200 para

lograr las dosis bajas.

El trabajo se realiz6 en la Unidad de Irradiacion del Instituto de Ciencias Nucleares
UNAM.



OBJETIVOS

El desarrollo de esta tesis se enfocO a analizar las propiedades termoluminiscentes
(TL) del pimentdn rojo (Capsicumannuum) de origen mexicano cuando es expuesto
a radiacion gamma en dosis altas y bajas; y proponer una metodologia de
identificacion mediante la forma de las curvas de brillo del polimineral irradiado. En

base a esto se plantearon los siguientes objetivos:

» Identificar la composicion de la fraccion polimineral mediante microscopia
SEM.

= Obtener la sefal TL de los poliminerales obtenidos de muestras de pimentdn
rojo, en funcion de la dosis de radiacion, encontrar los intervalos de linealidad
a dosis altas y bajas para dos tamafos de particula (74 y 149 um) vy la
reproducibilidad de las sefiales TL.

= Encontrar los valores de los pardmetros cinéticos, tales como, la energia de
activacion (E) y el parametro de frecuencia (s) de las trampas responsables

de la emision TL. Se utiliz6 el método de levantamiento inicial (IRM).

= Obtener el limite de deteccién para identificar si el pimentdén fue sometido a

un proceso de radiacion previa a su compra.

= Se comparan las formas de las curvas de brillo de una muestra blanco
respecto de las irradiadas con y sin su lectura de fondo, para analizar la

influencia de trampas profundas en las emisiones TL.

= Se considera la norma europea EN1788 para nuestra propuesta de

identificacion del pimentdn rojo irradiado, incluso a dosis baja (0.5 Gy).

» Analizar la pérdida de las sefiales TL en funcion del tiempo sometidos a
diferentes condiciones ambientales (fading y el efecto de Luz Verde) sobre las

muestras.



HIPOTESIS

Los poliminerales contenidos en los alimentos proporcionan informaciéon cuando
son sometidos a procesos de radiacion, esta informacién se guarda en la estructura
policristalina en forma de defectos. Es decir, los electrones liberados durante la
radiacion son retenidos en vacancias o en niveles metaestables, y dejan tras de si
huecos de cargas opuestas. De ello, se espera que mediante la recombinacion éstos
defectos puntuales emitan sefales luminiscentes cuando la muestra sea calentada
(excitada por calor controlado) y se pueda analizar como respuestas
termoluminiscentes (TL), ya que estos cambios producidos en el proceso de
radiacion son caracteristicos del tipo del sélido y permitird la identificacion del
alimento procesado por radiacion ionizante y su andlisis de sus propiedades TL.



CAPITULO 1. INTRODUCCION

El mercado internacional de hierbas y especias es abastecido por distribuidores
expertos y con exigencias estandares para la exportacion. Para principios del 2007
se calculaba que el comercio de las especias se situaba alrededor de US $6000
millones en el mercado mundial y el sector sigue creciendo entre 5 a 6% por afo
(Peter, 2001), es por esto, la importancia de las especias y condimentos que deben
ser esterilizados y/o desinfectados por radiacion a las dosis adecuadas.

Las hierbas y especias estan a menudo contaminadas con altos niveles de
bacterias, hongos y levaduras. La mayor parte de la microflora originaria de la planta,
a saber, del suelo, agua y aire; esta presente en la superficie de la misma, pero los
patbgenos muy a menudo pueden crecer dentro del tejido de la planta (Chmielewski,
2005) si no son tratadas, las hierbas y especies tendrdn como resulta un deterioro
rapido del producto. Cuando se contaminan con bacterias patdégenas, pueden
resultar en serias enfermedades transmitidas por los alimentos (ETA’S), que es uno
de los problemas mas significantes de salud publica y una importante causa de
fallecimiento en el mundo.

Actualmente el objetivo es lograr materias primas con 6ptima calidad sanitaria, libres
de toxinas, materias extrafias y evitar las ETA’s. Para su comercializacién se debe
de tomar en cuenta la presentacion exigida por las normas nacionales o
internacionales como lo es el Codex Alimentarius.

El pimenton al igual que otras especias su sanitizacion se lleva a cabo mediante
irradiacion. Pertenece a la familia botanica de las Solanaceas; posee una gran
variabilidad genética y su nhombre cientifico Capsicum annum. Es a nivel mundial uno
de los productos horticolas mas cultivados, cuyo éxito radica en que tiene cuatro
destinos de consumo diferentes. El mas extenso es de consumo fresco; otro uso es
la desecacion para preparacion de pimenton, que se obtiene de la molienda de la
“cascara”, formada por los restos del pericarpio deshidratado; este es también el
origen de las oleorresninas que se utiliza en la industria alimentaria; y la fabricacion
de conservas usadas como especias son los empleos de esta hortaliza. México
ocupa el lugar nimero once entre los paises productores de pimientos a nivel

mundial, para el afio 2008 su produccion fue de 60000 toneladas (FAO, 2008).
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El Codex Alimentarius sugiere a los gobiernos implementar la tecnologia de
irradiacion de alimentos, con el fin de alargar vida de anaquel o una sanitizacion
adecuada, ademas de que es un método alternativo a la fumigacion que pronto sera
prohibida (en el afio 2015), por el impacto a la salud humana y ambiente.

La irradiacion de alimentos es un proceso donde el alimento se somete a energia
ionizante como los rayos gamma proveniente de isétopos tales como *°Co, **'Cs, o
también pueden exponerse a electrones de altas energias y rayos X de los
aceleradores comerciales de alta potencia. El uso de energia ionizante ha
demostrado ser benéfico y seguro. Dependiendo de la dosis a la que es expuesto el
alimento se pueden lograr varios efectos como la extensién de vida de anaquel y/o
mejoramiento en la seguridad microbiolégica (Sadecké, 2007).

En México se irradia gran cantidad de productos y materias primas para consumo
humano, aunque los alimentos irradiados son seguros y sanos, el consumidor debe
de ser capaz de elegir entre alimentos irradiados y no; para esta propuesta el
etiquetado es indispensable, y deben emitirse las normas correspondientes. Dado el
alto volumen de alimentos irradiados en México, es importante desarrollar o contar
con métodos confiables de deteccion para alimentos tratados por radiacion.

Existen varios métodos para la deteccién de alimentos irradiados, métodos fisicos,
quimicos y biolégicos (Calderdon, 2000). Sin embargo, para los alimentos
deshidratados el mas fiable es el método fisico que se basa en el fenédmeno de la
termoluminiscencia (TL) (Montiel Espinoza, 2008). La identificacion puede realizarse
mediante las propiedades de emision de luz de los poliminerales contenidos en el

propio alimento.



CAPITULO 2. ANTECEDENTES

2.1 GENERALIDADES DEL PIMENTON ROJO

Los pimientos segun las variedades y paises, se llama pimiento, péaprika, chile,
guindilla, ajies, etc. Pertenecen a la misma familia de los chiles. Ambos son
originarios de American del sur, de la zona de Bolivia y Peru. Recibieron el nombre
de “pimientos” porque los exploradores espafioles errbneamente los confundieron
con los granos de la pimienta, con la que no tienen relacion alguna. El pimiento
pertenece a la familia botanica de las Solanaceas y la especie que engloba toda las

variedades cultivadas es Capsicum annuum.

Segun el grado de maduracion los pimientos van del color verde al amarillo y al rojo.
Los que se cosechan cuando estan verdes no llegaran a ser rojos, porque solo
maduran en la planta, es decir, son frutos no climatéricos. Los pimientos se ponen
mas dulce a medida que maduran; por ese motivo los rojos son mas dulces que los

amarillos, que, a su vez, son mas dulces que los verdes.

Diferentes variedades del género Capsicum, son ampliamente cultivadas por sus
frutos, que se pueden comer frescos, cocidas, en polvo, en salsa, o se transforma
en oleorresina. Hay cuatro productos mayoritarios de consumo del pimentén. Otro
uso es la desecacién para preparacion de pimiento para pimentdn, que se obtiene
de la molienda de la “cascara”, formada por los restos del pericarpio deshidratados.
Este es también el origen de las oleorresinas que utiliza la industria alimentaria para
dar color y sabor. La fabricaciéon de conservas y el cultivo de variedades picantes,
usadas como especias, son los restantes empleos de esta hortaliza. EI mas
extendido es el de consumo en fresco. Cada una de estas aplicaciones se asocia

normalmente con un elenco especifico de variedades.

Es un ingrediente muy utilizado en la gastronomia de diversos paises, tanto por su
sabor no muy picante como para darle color a los platillos preparados, ademas

posee mayor contenido de vitamina C que los citricos.



2.1.1 Estructura quimica y estabilidad

El principal compuesto que da el sabor picante al pimenton es el grupo alcaloide
llamado capsaicina que son producidas en el fruto. La estructura de las capsaicinas
es similar a la pimienta. La capsaicina (CigH27NO3), trans-8-metil-N-vanillil-6-
nonenamida, es la mas abundante, seguida de la hidrocapsaicina, con menor
cantidad de nordihidrocapsaicina, homocapsaicina, homodihidrocapsaicia y otras. La
capsaicina es un polvo blanco, soluble en grasa formada a partir del acido
homovanilico que es insoluble en agua, inodora e insipida. La cantidad de
capsaicinas en una variedad puede variar dependiendo de la intensidad de luz y la
temperatura a la cual las plantas crecen, la edad de la fruta, y la posicion del fruto en

la planta.

El color rojo del pimenton es debido a los pigmentos de los carotenoides, incluido
capsantina capsorubina, criptoxantina, y zeaxantina, que estan presentes como
ésteres de acidos grasos. Los pigmentos mas importantes son las capsantinas y su
isdbmero capsorubin, que compone de 30-60% y 6-18% respectivamente del total de
los carotenoides del pimenton. La intensidad del color rojo es principalmente a la
funcién de las cantidades de estos dos pigmentos; las variedades espafiolas y
hangaras usadas para pimentén tienen una muy alta cantidad de capsantina y
capsorubina comparada con otras variedades.

Las capsaicinas en la oleorresina son muy estables, incluso en tratamientos a

temperaturas altas y periodos largos de almacenamiento.

2.1.2 Produccién del pimiento

Los principales productores son, India, China, Perd, Tailandia y Pakistan. México se
encuentra en el lugar nimero 11 (FAO, 2008).

En México se domesticé su cultivo y es donde se encuentra su centro de diversidad.
Se cultiva en muchos de los climas tropicales y templados de todo el mundo,
especialmente desde el norte de Colombia hasta el sur de Estados Unidos. También
se cultiva en Argentina. Es un cultivo importante por su consumo en México y en

Republica Dominicana.



Fig. 2.1.1 Produccién de Chiles y pimientos, secos en 2008.
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Tabla 2.1.1 Produccién- Chiles y pimientos, secos en 2008.

Posicion Region Produccion (1000% Simbolo Produccion Simbolo
Int) (T)

1 India 3771670 * 1269850

2 China 748482 * 252000 F
3 Pera 490078 * 165000 F
4 Tailandia 479697 * 161505

5 Pakistan 386122 * 130000 F
6 Bangladesh 349782 * 117765

7 Etiopia 341569 * 115000 F
8 Ghana 240583 * 81000 F
9 VietNam 233158 * 78500 F
10 Myanmar 210882 * 71000 F
11 México 178210 * 60000 F
12 Nigeria 148508 * 50000 F
13 Egipto 135439 * 45600 F
14 Repubhcag;:\;’gcratlca del 100985 . 34000 =
15 Rumania 98015 * 33000 F
16 Bosnia y Herzegovina 89105 * 30000 F
17 Céted'lvoire 59403 * 20000 F
17 Turquia 59403 * 20000 F
19 Nepal 48597 * 16362

20 Benin 44552 * 15000 F

* - Cifras no oficiales
F : Estimacion FAO



El cultivo en México es para el autoconsumo y para el comercio con Estados Unidos,
pais al que se destina, en invierno, buena parte de la produccion del norte de
México. La cosecha se realiza entre diciembre y junio, la cual se envia, a la costa
oeste de Estados Unidos, principalmente. También se destina al comercio con el
pais del norte parte de la produccion de los valles situados en la meseta central,
donde la cosecha es entre junio y septiembre (Peter, 2001). En las siguientes tablas
se muestran los principales paises exportadores e importadores de pimiento rojo

para Meéxico.
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Tabla 2.1.2. Paises Exportadores de México.

2011 2010 2009 2008 2007

(ene-jun) (ene-dic) (ene-dic) (ene-dic) (jul-dic)
Pais ( d\é?a:?ers) Volumen (kg) ( d\é?all?ers) Volumen (kg) ( d\é?all?ers) Volumen (kg) ( d\é?a:?ers) Volumen (kg) ( d\é?a:(r)ers) Vo(llgg)wen
Ucrania 0 0 70,000 25,000 0 0 0 0 0 0
Turquia 0 0 65,000 20,000 170,500 75,000 0 0 0 0
Alemania 0 0 61,000 20,000 4 4 0 0 0 0
EUA 20,075 3,317 16,171 4,140 153,817 47,358 197,434 31,027 70,313 39,948
Canada 2 15 9,500 10,000 173 43 230 52 96 24
Chile 6,102 600 5,069 750 0 0 157,300 13,000 0 0
Argentina 0 0 2,665 101 132 37 265 66 115 34
Guatemala 0 0 1,328 200 17 5 16,144 2,489 40 10
Belice 2,377 673 266 200 50 150 4,409 528 59 6
Costa Rica 0 0 203 20 34 8 35 13 52 17
Cuba 0 0 152 5 3,216 241 1,175 415 0 0
Honduras 0 0 113 30 0 0 0 0 0 0
Francia 0 0 15 10 0 0 0 0 0 0
Reino Unido 0 0 12 1 102 22 0 0 0 0
Brasil 0 0 5 1 28,926 6,578 60,178 13,802 0 0
Suiza 1 0 1 0 0 0 0 0 0 0
Japon 0 0 1 0 0 0 1 1 0 0
Emiratos Arabes Unidos 0 0 0 0 53,475 23,000 0 0 0 0
Colombia 0 0 0 0 38 6 2,176 285 45 10
Espafia 0 0 0 0 168 31 0 0 0 0
Hong Kong 0 0 0 0 0 0 109 25 0 0
Paises no declarados 0 0 0 0 152 3 4,834 97 1,070 21
Lituania 0 0 0 0 25,850 11,000 0 0 0 0
Letonia 0 0 0 0 64,000 25,000 0 0 0 0
Panama 0 0 0 0 9 2 38 7 47 14
El Salvador 664 100 0 0 0 0 20 7 6 3
Uruguay 0 0 0 0 9,969 1,224 7,928 1,040 83 16
Venezuela 0 0 0 0 41 8 75 14 22 7
TOTAL 29,221 29,221 231,501 80,459 510,673 189,723 452,351 62,871 71,948 40,111
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Tabla 2.1.3 Paises Importadores de México.

2011 2010 2009 2008 2007
(ene-jun) (ene-dic) (ene-dic) (ene-dic) (jul-dic)

Pais ( d\g?e:?ers) Volumen (kg) ( d\é?a:?ers) Volumen (kg) ( d\c{)lél;?gs) Volumen (kg) ( d\g?a:?ers) Volumen (kg) ( d\c{)laa:?ers) Vo(llt(Jg)\en
Brasil 5,843,388 1,340,374 4,286,143 1,512,220 4,399,661 1,728,487 8,282,986 2,670,955 3,014,811 850,701
Espafia 65,327 1,662 145,910 4,923 47,065 1,766 126,145 2,892 51,162 1,578
India 90,279 5,685 139,049 11,121 107,221 11,276 47,234 4,195 38,269 9,323
Italia 41,754 1,515 48,712 1,641 21,511 794 31,715 1,486 15,264 2,400
Vietman 122,237 18,770 41,888 5,374 43,167 9,730 34,616 4,634 17,049 2,297
E UA 21,277 1,601 36,722 3,018 31,406 2,639 41,881 4,988 8,525 987
Indonesia 0 0 8,926 1,586 8,052 1,499 18,729 2,905 7,760 630
Francia 19,344 1,887 4,622 467 1,160 15 5,231 228 3,500 273
Alemania 0 0 2,905 106 0 0 189 15 0 0
Turquia 0 0 200 3 466 6 0 0 0 0
Argentina 0 0 0 0 0 0 0 0 176 7
Camerdn 0 0 0 0 1,771 14 0 0 0 0
China 55 0 0 0 3,940 248 83 9 0 0
Guatemala 0 0 0 0 6,363 2,540 0 0 0 0
Sri Lanka 0 0 0 0 0 0 0 0 41,800 11,000
Marruecos 0 0 0 0 0 0 0 0 398 51
Madagascar 0 0 0 0 0 0 81 5 0 0
Malasia 0 0 0 0 0 0 22,404 3,193 0 0
Singapur 0 0 0 0 8 28 0 0 0 0
Sudafrica 0 0 0 0 0 0 1,222 282 0 0
Paises Bajos 0 0 0 0 0 0 0 0 48 6
TOTAL 6,203,661 1,371,498 4,716,802 1,540,564 4,671,791 1,759,049 8,612,890 2,695,801 3,198,762 879,257
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2.1.3 Principales usos en alimentos procesados

Hay importantes usos del pimenton en alimentos procesados, incluidos colorante,
saborizante, picante y en algunos farmacos se usa como un analgésico y repelente.
En muchos casos dos o mas de estas propiedades estan incluidas en el mismo
producto; por ejemplo, el pimentdn puede ser una fuente de color, picor y sabor.
Color

La paprika se utiliza en varios productos donde el color y el sabor son deseados
pero no el picante, en tales como; carne, salsas, quesos y productos lacteos, sopas,
embutidos y botanas como papas fritas. La oleorresina es usada como aditivo de
colorante y saborizante en una variedad de productos donde la textura es
importante, pero pequefias particulas del polvo de pimenton son indeseables.

Sabor

La oleorresina del pimiento rojo es usada como una fuente de picante en carnes
enlatadas, salchichas, cerdo ahumado, sopas, cremas para untar, y en algunas
bebidas como ginger ale. La oleorresina del pimentdn tiene ventajas sobre las
especias como el chile seco, por ser mas facil de manejar, mayor retencién de color
y su facilidad por mezclarse con otras sustancias.

Farmacéutico.

La oleorresina es la forma primaria del uso de los pimientos para fines
farmacéuticos. El requisito son los niveles contenidos de capsaicinas. Sus

principales uso son como analgésico y repelente.

2.1.4 Propiedades funcionales

Los pimientos son bien conocidos por sus beneficios a la salud. Sus propiedades
funcionales estan basadas en el contenido de las capsaicinas; esto incluye limpiar
los pulmones y los senos paranasales, proteccion del estomago al aumentar el flujo
de jugos digestivos, provoca fluidos en la boca ayudando a neutralizar los acidos
causantes de caries y ayuda a proteger el cuerpo contra el cancer a través de la
actividad de antioxidantes (Peter, 2001).

El uso de capsaicinas principalmente es en el alivio del dolor, ya que, provoca que el
cerebro libere endorfinas (analgésico natural), y genera una sensacion de calor, que

puede aliviar el dolor muscular y de articulaciones artriticas. También se ha
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reportado que contiene un anticoagulante que ayuda a prevenir los coagulos
sanguineos, y por lo tanto, pueden prevenir los ataques al corazén. Ademas de su

alto contenido de vitaminas como C, Ey A.

2.1.5 Calidad del pimentén

Los principales factores que afectan la calidad en los pimientos son el color y la
pungencia. En los pimientos Hungaros existen ocho grados de calsificacion. La
condicion del fruto en la cosecha del fruto, y hasta cierto punto la manera en que se
traten, determinard el grado de pimenton que se hara de los mismos. Las frutas se
clasifican en cosecha de color, sabor picante y aroma. El Grado 1 se utilizan para
hacer, las mejores notas de pimentdn (especial, la capsaicina-libre, y delicatesse),
mientras que los frutos de grado 2 se utilizan para hacer las categorias inferiores de
pimenton (dulce y semi-dulce). Los frutos de las cosechas mas tarde y los
rechazados de los grados superiores se utilizan para aumento, mientras que las
frutas que no pertenecen a cualquier otro grado se utilizan para el picante, que es el
grado mas bajo.

El Pimentdn espafiol se divide en tres tipos (dulces, semidulces, y picante) y cada
tipo se divide en tres grados (extra, selecto y ordinario) por el contenido de cenizas,
color y humedad. ElI mejor pimenton espafiol es dulce, grado extra, sin grado de
picante, de color rojo brillante y s6lo el 8.0% de humedad.

En México el pimentdn esta clasificado segun la NMX-F-001-1982, en tres tipos con
tres grados de calidad:

Tipo | Pimentén dulce

Tipo Il Pimentén semi-dulce

Tipo Il Pimenton picante

Grado A. Corresponde al producto obtenido de la molienda de Unicamente las
capsulas del fruto, sin mezcla de placentas ni semillas (dulce).

Grado B. Corresponde al producto obtenido de la molienda de la capsula entera
(semi-dulce)

Grado C. Corresponde al producto obtenido de la molienda de las placentas y

semillas (picante).
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El pimentdn en sus tres tipos con tres grados de calidad debe cumplir con las
especificaciones siguientes

La contaminacion microbiana no debe contener microorganismos patdgenos, toxinas
microbianas ni otras sustancias toxicas que puedan afectar la salud del consumidor
0 provocar deterioro del producto. Se permiten los siguientes limites: Por promedio
de 3% con plaga o moho, por cada 454 g, 50 fragmentos de insectos, por cada 25

gramos, o 6 pelos de roedor por cada 25 gramos (NMX-F-001-1982).

Tabla 2.1.4 Especificaciones Sensoriales del Pimenton rojo en México.
Grados de Calidad

A B C
Olor Fresco, ligeramente Fresco, ligeramente Fresco, aromatico,
dulce suavemente picante, aromatico, picante, libre de
picante, aromatico libre de rancidez y rancidez
y libre de rancidez. de olores extrafios. y de olores extrafos.
Color Rojo uniforme y Rojo uniforme y Rojo uniforme y
caracteristico caracteristico caracteristico del tipo
del tipo y variedad. del tipo y variedad. y variedad.
Sabor Fresco, dulce, Fresco, semidulce, Fresco, picante, y
suavemente ligeramente libre de sabores
picante y libre de picante y libre de extrafios.
sabores extranos. sabores extranos.
Aspecto Polvo Polvo Polvo

2.1.6 Valor nutricional

El pimentdn rojo posee un elevado valor nutritivo, principalmente vitaminas A, C y E,
y una elevada cantidad de antioxidantes (componentes que previenen desordenes
cardiovasculares, canceres y cataratas).

Un pimiento de 125 g tiene sélo 40 kcal. El contenido vitaminico varia segun el color.
A igual peso, tienen mas vitamina C que los citricos. Un pimiento rojo aporta 400%
del requerimiento de vitamina C para los adultos, y proporciona vitamina Bg y folato,

ademas de ser una excelente fuente de beta caroteno.
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Los pimientos de color bien marcado son ricos en bioflavonoides, pigmentos
vegetales que ayudan a prevenir el cancer, el acido fendlico, que inhibe la formacion
de nitrosaminas cancerigenas; y en esteroles vegetales, precursores de la vitamina
D. Los pimientos también proporcionan luteina zeaxantina, antioxidantes que se
relacionan con la reduccién de degeneracion muscular, principal causa de pérdida
de la vision en adultos mayores. El contenido Nutrimental del pimentén varia segun
la especie. En la tabla 2.1.5 se muestra la composicion nutrimental de los pimientos

dulces y picantes.

Tabla 2.1.5 Composicion nutricional: 100 g de parte comestible.

COMPUESTO CANTIDAD

Picante Dulce
Agua 87.74 ¢g 92.19¢
Calorias 40 27
Carbohidratos 9.46 g 6.43 g
Grasas 0.20g¢g 0.19¢
Proteinas 29 0.89¢
Fibra 15¢g 20g
Cenizas 069 0.3g
Calcio 18 mg 9 mg
Potasio 340 mg 177 mg
Fosforo 46 mg 19 mg
Hierro 1.2mg 0.46 mg
Vitamina A 10750 U.1. 5700 U.L.
Tiamina 0.09 mg 0.066 mg
Riboflavina 0.09 mg 0.030 mg
Niacina 0.95 mg 0.509 mg
Acido ascorbico 2425 190 mg

2.2 La radiacion

Radiacion o energia radiante consiste en la propagacion de energia en formas de
ondas electromagnéticas o particulas subatomicas a traves del vacio o en un medio
material, es decir en la materia. La radiacion se clasifica de acuerdo a su frecuencia;
ondas de radio, microondas, infrarrojo, visible, UV, rayos X, rayos gamma (Figura
2.2.1).

El espectro electromagnético abarca un intervalo de frecuencia o longitudes de onda
que pueden ser divididos en distintas regiones, las cuales se les denomina con

nombre particular.
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Figura 2.2.1 Espectro electromagnético.

La region de microondas, normalmente es utilizada para calentar alimentos y
bebidas. El area que abarca el UV se utiliza principalmente en la industria de
alimentos para esterilizar o disminuir dafio microbioldgico. Los rayos X se utilizan en
medicina como una herramienta que ayuda al diagnostico médico.

Cuando hablamos de irradiar alimentos se refiere a la accién de exponerlos ante una
fuente emisora de rayos gamma, rayos X o aceleradores de electrones con la
finalidad de esterilizar y/o alargar la vida de anaquel del producto. Los rayos gamma
provenientes del ®Co y *’Cs que tienen una longitud de onda muy corta y energia
alta. La energia proveniente del **’Cs tiene un valor de 0.661 MeV, mientras para el
®Co tiene dos energias principales de 1.17 y 1.33 MeV. Esos fotones gamma
pueden atravesar los productos y envases, por lo que es una ventaja para la

industria que no necesita re-envasar o volver a empacar sus productos.
221 Radiaciones ionizantes

La radiacién a, By y tienen diferente alcance en los materiales, gracias a la energia
que tiene cada tipo de radiacion. De manera, si damos valor de 1 al alcance de
penetracion de las particulas a, las particulas B tendrian un valor de 100, mientras

que los rayos y tendrian un valor de 10, 000 (Sears, 1999).

Mientras la radiacion a tan sélo penetra en las capas superficiales de la piel, la
radiacion B puede penetrar hasta tejido vivo del grosor de un dedo. Los rayos

gamma, son tan energéticos que soélo pueden ser detenidos por materiales densos,
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como una pared de concreto, plomo o varios metros de agua (Montiel Espinoza,

2008) como se observa en la figura 2.2.2

Alfa (o) =" T
BetallB)

Gamma E‘f}w

Papel, Films Laminas Metalicas
Ropa Delgada Madera Densa

Ropa Gruesa
B Pared Gruesa

Concreto
Pared Plomo

Figura 2.2.2 Poder de penetracion de la radiacion ionizante.

Irradiar, como se mencion6 anteriormente, es la exposicion de algun objeto frente a
una fuente emisora que a veces tiene la suficiente energia para arrancar los
electrones mas externos de los atomos y moléculas convirtiendo a los mismos en
iones. Cuando esto ocurre, se habla de ionizacion, por lo consiguiente, las
radiaciones que produjeron este fendbmeno son radiaciones ionizantes. La
ionizacién de los atomos y moléculas es uno de los fendmenos que sucede cuando

se irradian alimentos (Calderén, 2000).

El uso de la radiacién ionizante es muy amplio y actualmente, las instalaciones como
los irradiadores gamma emplean elementos radiactivos producidos en los reactores
nucleares, tal es el caso del ®°Co. Este isétopo es empleado como fuente de rayos

gamma para tratar alimentos y otros productos industriales.
2.2.2 Cobalto-60 (*°Co)

El ®°Co es la fuente de radiacién gamma maés usada en la investigacién y procesos
industriales, el cual es un is6topo radiactivo del **Co. Para obtener al ®°Co se expone
el *Co ante un haz de neutrones en un reactor nuclear, donde los 4&tomos cambian

su masa en una unidad, dando asf al isétopo *°Co.

Las fuentes de cobalto para los irradiadores, se fabrica en pellets o pastillas y se

encapsulan en doble barra de acero tipo lapices herméticos, los cuales son
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sometidos por los fabricantes a pruebas estandares de calidad internacional contra

fugas durante su uso en los irradiadores gamma.
2.3 Interaccién de laradiacion

Los rayos gamma (y) son emitidos por el nucleo, cuando éste se encuentra en un
estado excitado y decae a un nivel inferior de energia. Este tipo de radiacion no
posee carga eléctrica ni masa, por lo que, la interaccion con la materia no es por
atraccion o repulsion eléctrica. Si bien, existen un gran numero de tipos de
interaccion de la radiacién con la materia, al menos tres son de importancia en el

proceso de la interaccion (Navarrete & Cabrera, 1993; Vértes & Kiss, 1987):

1. Efecto fotoeléctrico
2. Efecto Compton
3. Formacién de pares
En estos tres mecanismos, la radiacion sera capaz de generar la ionizacion de la
materia.

1. Efecto fotoeléctrico
En este proceso los rayos gamma pierden totalmente su energia en el choque con
un electrén de las capas del atomo. Los electrones se retienen en sus capas
electrénicas con cierta energia. Para que alguno de ellos pueda ser arrancado y
haya efecto fotoeléctrico, es necesario que la radiacion incidente tenga al menos una
energia igual a la energia de union del electrén. El efecto fotoeléctrico no es posible
por interaccién de un rayo gamma con un electrén libre, ya que debe de intervenir
otra particula para que se conserve la cantidad de movimiento. El efecto fotoeléctrico
es mas probable cuando el electrén estd mas fuertemente unido. La probabilidad de
gue tenga lugar el efecto fotoeléctrico es notablemente mayor a energias bajas (< 2
MeV) y alta seccion eficaz como en el caso de un material atenuador como el plomo.
(Vértes & Kiss, 1987). A energias bajas, los electrones son emitidos preferentemente
formando un angulo de 90° en relacion con la direccion del foton incidente. A

energias mas elevadas, la distribucion se desplaza hacia adelante.

En esta interaccion, la totalidad de la energia del fotbn gamma se transfiere a un

electréon de las capas L y K del &tomo y es expulsado con cierta energia cinética. El
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fotdbn desaparece por completo y el exceso de energia en relacion a la energia de
union del electrén se convierte en energia cinética del electron. El fotébn no ioniza
mas que un solo atomo y el electrén desplazado puede excitar o0 ionizar numerosos
atomos y moléculas. La ionizacién interna causada por el efecto fotoeléctrico termina

con la emisién simultanea de rayos X, que también son un tipo de fotones.
2. Efecto Compton

En este efecto, el fotbn gamma sélo cede una parte de su energia al electréon de las
capas. El fotdn incidente se dispersa de su trayectoria con cierto angulo respecto de
su direccion incidente disminuyendo su energia y frecuencia. En esta interaccion se
conserva la energia y la cantidad de movimiento. El efecto Compton es una
interaccidn elastica entre el foton incidente y un electron libre o ligado fuertemente a
su nudcleo, que se supone en reposo. Cabe decir que si el electron esta ligado
fuertemente a su nucleo, todo el &tomo experimenta retroceso por la interaccion con

el fotdn incidente.
3. Formacién de pares

En este proceso, el fotbn gamma desaparece totalmente y en su lugar aparece el
par negatron-positrén (por lo que se dice que el foton es absorbido cerca del
nucleo); se trata de una trasformacion de energia en materia. Como la suma de las
masas en reposo del negatrén y positron equivalen a una energia de 1.02 MeV, ésta
habra de ser la energia minima de la radiacion gamma para que pueda tener lugar la
formacion o produccién de pares. Luego entonces la formacion del par depende de
la energia del foton gamma y del nimero atdbmico generalmente alto del elemento de

la interaccion. La formacion ocurre en el campo colombiano del ntcleo atdmico.

El negatron y el positron pierden rapidamente su energia cinética por colisiones con
los atomos o particulas circundantes. Una gran cantidad de positrones formado en
esta interaccién se transforman con 0.51 MeV en radiacion de aniquilacién. Asi,
estos son los tres procesos responsables, principales, de la absorcion de los fotones
o rayos gamma. Cuando el fotbn gamma posee alta energia, tanto el efecto
Compton como el efecto fotoeléctrico disminuyen en ocurrencia, al considerar un
absorbedor con Z alta como el plomo (Beiser, 1978). A elevadas energias del fotén,
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el mecanismo predominante de pérdida de energia es la produccion de pares. Por lo
tanto la intensidad de la radiacion puede disminuir exponencialmente con el espesor
del material absorbente, de aqui que la radiacion pueda atenuarse utilizando

blindajes de espesores adecuados.

2.4 Dosimetria del irradiador Gammabeam 651 PT de alberca

profunda

Todo irradiador que utiliza fuentes radiactivas selladas necesita renovar sus fuentes
periodicamente, para mantener un campo de radiacién lo mas uniforme posible en el
transcurso del tiempo, debido a que la actividad del material radiactivo esta sujeto a
la vida del radionuclido utilizado.

El Instituto de Ciencias Nucleares UNAM cuenta con un irradiador semi-industrial
tipo alberca profunda, llamado Gammabeam 651 PT. Es utlizado para irradiar
principalmente muestras de laboratorio de investigacion, productos industriales de
empresas cosmeticas y complementos alimenticios o materias primas. Utiliza fuentes
radiactivas selladas de ®°Co, la vida media del ®°Co es de 5.2 afios. Este irradiador
cuenta con 9 modulos independientes para mover las fuentes radiactivas, en cada
modulo se pueden colocar dos fuentes tipo lapiz, de lo que resulta una razén de
dosis variable que permite irradiar distintos productos. Las fuentes estan colocadas
en posicién de irradiacion o de blindaje biolégico por medio de un sistema neuméatico
y una consola de control remoto con sus sistemas auxiliares de seguridad y
proteccion radiologicas.

La actividad total de material que puede contener el irradiador es hasta 280,000 Ci.
Las paredes de concreto reforzado que se utilizd para el blindaje en el irradiador,
permiten igualar a los niveles de la radiacion en el exterior, la cual es igual al fondo
natural.

Las fuentes del irradiador lograron alcanzar una actividad aproximada de 80,000 Ci
en una recarga realizada en agosto de 2011.

Para irradiar las muestras o los productos industriales, es necesario determinar la

razon o tasa de dosis en los diferentes sitios en donde pueden colocarse las
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muestras o los productos, de manera precisa. Las razones de dosis se pueden
calcular por medio de una dosimetria, utilizando un sistema dosimétrico adecuado a
la intensidad del campo de radiacion (alejado o cerca de las fuentes de Co-60) y al
tipo de material mas frecuente a irradiar. Cada vez que se recarga o cambia la
colocacion de las fuentes se debe realizar la dosimetria porque el campo de
radiacion puede variar.

La dosimetria es la medida de un cambio fisico o quimico producido en un dosimetro
por el paso de la radiacion a través de él, dependiendo de la cantidad de energia
absorbida, dicho cambio sirve como una medida de la dosis absorbida (Azamar,
1982). Existen dosimetros primarios, (como es el caso de los sistemas
calorimétricos, por camara de ionizacién o de semiconductores), los cuales permiten
conocer la dosis absorbida en forma absoluta. Los dosimetros secundarios, se
tienen que comparar con los dosimetros primarios para poder conocer la dosis
absorbida. Los dosimetros pueden ser quimicos o fisicos, dependiendo del cambio
gue se produzca en €l debido a la radiacion. Por lo que se puede decir que la
dosimetria fisica es una medicion directa y la dosimetria quimica que es una

medicion indirecta (tabla 2.4.1)

Durante el tiempo de interaccidn de la radiacion con la materia, la radiacion deposita
cierta energia medida como dosis, que comunmente se llama dosis absorbida
(Martin & Harbison, 1979).

La dosis absorbida estd definida para cualquier tipo de radiacion y cualquier medio
absorbente, la dosis absorbida ha tenido dos unidades especiales, que fue el rad y el
Gray (Gy) que se usa actualmente como unidad internacional aceptada. Un rad es la
cantidad de energia absorbida por gramo de materia irradiada en cualquier medio y
es igual a 100 erg/g, 1 rad = 6.24x10"® eV/g y su equivalencia a Gray es 100 rad =
1Gy Mientras que el Gray es la cantidad de radiacion absorbida que disipa un Joule
de energia por kilogramo de masa, esto es, 1Gy = 1J/kg en el S.I. (Gray & Read,
1936).
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Tabla 2.4.1 Dosimetria.

Tipo de Medicion

Mide la energia

proveniente de

Calorimetria radiacion gamma

absorbida por un cuerpo

Directa Fisica que aumenta
temperatura.
Camara de lonizaciéon Mide la ionizacién

producida en un gas por

la radiacion.

La dosis de radiacion se

Indirecta Quimica Fricke determina por el cambio

guimico producido en un

sustrato estable.

Los materiales solidos, liquidos o gaseosos, pueden responder a la ionizacién que
provoca la radiacibn gamma, desde dosis relativamente pequefias (del orden de
mGy) hasta grandes (MGy). Para conocer una distribucién de dosis alrededor de una
fuente pequefia o grande, generalmente puede utilizarse un material o sistema
dosimétrico ya sea del estado sélido o solucion acuosa, que posea como
caracteristicas principales (ICRU, 1980):

Amplio intervalo de respuesta lineal a la dosis 0 que manifieste proporcionalidad del
efecto a la dosis absorbida, sus sefales reproducibles a dosis definidas, que sea
idealmente independiente de la energia de los fotones que interaccionan,
independencia de su respuesta a distintas razones de dosis y de la temperatura de
irradiacion, ademas que no pierda informacion del depdsito de energia al transcurrir
el tiempo. Un intento de tener esas cualidades dosimétricas han sido los llamados
dosimetros primarios o de referencia, y a los cuales se refieren o comparan las
propiedades de los dosimetros secundarios. Un buen dosimetro que ha sido

utilizado con bastante frecuencia por sus buenos resultados para determinar dosis
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en campos amplios de baja y alta intensidad de radiacion, ha sido el dosimetro
secundario o solucion quimica de Fricke, de lo cual se describe més adelante.

2.4.1 Dosimetria quimica

En un dosimetro quimico la dosis absorbida por el dosimetro se puede determinar
cuantificando los cambios quimicos producidos por la radiacion en el medio. Las
sustancias dosimétricas que presentan cambios quimicos cuando son expuestos a

un proceso de irradiacion se les llama dosimetro quimico.

Para el célculo de la dosis o energia absorbida por el dosimetro o sustancia (como el
sulfato ferroso propuesto por Fricke y Morse en 1929) (Fricke & Hart, 1966), se
requiere conocer el rendimiento radiolitico G (numero de moléculas descompuestas
o transformadas por cada 100 eV de energia absorbida de la radiacién) del producto
estimado en la reaccion, la cual es determinada comparando el sistema quimico con
alguno de los dosimetros absolutos (Diaz Herndndez, 1976; ICRU, 1980). Los
dosimetros quimicos, por esto son dosimetros secundarios, son utilizados por su

gran conveniencia.

La cantidad que miden es la dosis exacta absorbida la cual puede convertirse a
dosis absorbida en otros materiales. La dosis absorbida D por el dosimetro se puede
calcular de la siguiente manera (McLaughlin et al., 1989; ASTM-E1026, 1984)

_ M
=tw

Donde mj, es el nimero de moléculas del producto p producidas por la radiacion por
kilogramo, G, es el nimero de moléculas del producto p por Joule.

Se puede relacionar el nimero de moléculas producidas por kilogramo (m,) con el
numero de moléculas producidas por litro del producto p (Cp), conociendo la

densidad del medio (p), por medio de la relacion:

mcp

P=7

Por lo tanto, la dosis absorbida se puede escribir como:
CP

b= pG(p)
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Si el cambio quimico producido por la radiacién en el dosimetro, se puede cuantificar
por medio de la absorcién espectroscopica, utilizando un espectrofotdmetro y una

longitud de onda. Se puede utilizar la ley de Lambert y Beer, para escribir:
DO.=¢LC,

Donde

D.O. es la densidad 6ptica o absorbancia

L es la longitud del camino éptico

C, es el nimero de moléculas del producto p por litro

¢ es el coeficiente de extincion molar o absortividad molar del producto p

Por lo tanto la dosis absorbida se puede calcular mediante la expresion

__Do.
eLpG(p)

D es la dosis absorbida por el dosimetro en Gy

¢ es el coeficiente de extincién molar o absortividad molar del producto en L mol™cm’
1

L es el grosor de la celda del espectrofotometro, que generalmente es 1 cm
p densidad de la solucién dosimétrica en kg L™
Gy es el rendimiento radiol6gico del producto p en mol J*

2.4.2 Dosimetro de Fricke

H. Fricke propuso este sistema como un dosimetro para rayos X en 1929 (Fricke, et
al., 1929). La reaccion fundamental en este dosimetro es la oxidacion de una
solucion &cida de sulfato ferroso a la sal férrica en presencia de oxigeno y bajo la
influencia de radiacion. El intervalo del dosimetro puede ser de 20 - 400 Gy, y en
este intervalo el cambio quimico es proporcional a la dosis absorbida. La dosimetria
acuosa se basa en las reacciones de solutos, formando nuevas especies via
radiolisis del agua. Se busca determinar la dosis absorbida en el medio expuesto a
la radiacion, a partir de los cambios de la concentracion de los productos de la
reaccion. La solucion acida de ion ferroso se oxida facilmente por la radiacion
ionizante y pasa a ion férrico y las reacciones que ocurren en el dosimetro acuoso

de Fricke es de la siguiente manera:
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Radiacién gamma + H,0 — H°+ OH
Fe*? + OH — Fe*®+ OH~

H+ 0, - HO,

Fe*?+ HO, > Fe*™® + HO;

HO; + HY - H,0,

Fe*?+ H,0, -» OH + OH™ + Fe™3

En la preparacion del dosimetro de Fricke se utiliza una solucién de sulfato ferroso
(FeSO,) o sulfato ferroso amoniacal (Fe (NH4),SO,) 10°M, de tal manera que,
cuando se expone con rayos gamma, el ion ferroso (Fe*?) se oxida y se transforma
en ién férrico (Fe*®). La produccion de este ion es practicamente proporcional a la
dosis absorbida por la solucion. La reaccidon se tiene que realizar en medio acido,
para ello se utiliza acido sulfarico (H.SO4) 0.4M (pH=0.5). El rendimiento de la
produccién del ion Fe** decrece en ausencia de oxigeno, por lo tanto, la solucién se
tiene que saturar con oxigeno o prepararla en presencia de aire, la concentracion de

oxigeno en el aire es de alrededor de 0.25 mol/m>.

También se utiliza cloruro de sodio (10°) que se agrega para eliminar los efectos de
cualquier impureza organica en la soluciéon con agua tridestilada, y se utiliza material
de vidrio lavados con mezcla crémica y secados en estufa. La linealidad de la
respuesta del sulfato ferroso se restringe a dosis de 20 a 400 Gy, donde la cantidad
baja de oxigeno no afecta al rendimiento radioquimico. Se elige la longitud de onda
de 304 nm en un espectrofotometro por ser la longitud de onda correspondiente al

ion Fe*.

Para calcular la dosis absorbida por el dosimetro Fricke, se utiliza la relacion
siguiente (Miller & McLaughlin W, 1981; Spinks & Woods, 1990):

_ NDO100
- dO0QFE) A

G
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Para este dosimetro:

N= es el nimero de Avogadro, 6.022 x 10?® moléculas mol™

€ = coeficiente de extincién molar, 2174L/mol™* cm™

f= factor de conversion para transiciéon de eV mL™, 6.245 x 10
L= longitus del paso 6ptico, 1cm

p=1.024 kg/L a 25°C

G(Fe™) =15.6 moléculas/100eV

La ecuacion general se reduce a:
=278D.0. (Gy)

Con esta ultima expresion se determina la dosis absorbida por el dosimetro de
Fricke para radiacion gamma del Co-60, pues para otro tipo de radiacion se generara

un rendimiento radiolitico G(Fe*®) de distinto valor.
2.5 Irradiacion de los alimentos

A finales del siglo XIX cuando se descubre la radiacion ionizante, surge la idea de
usar la radiacion para la esterilizacion y destruccion de microorganismos patégenos
presentes en alimentos de consumo humano y de animales, cuyo efecto inmediato
es disminuir los riesgos de enfermedades transmitidas por los alimentos (Cruz
Zaragoza, 2004; Kaempffer, 2005).

En 1905 se propone probablemente por primera vez la irradiacion en alimentos como
cereales y forrajes, mediante a una exposicion a radiacion procedente del radio o
cualquier otro elemento radiactivo (Calderén, 2000). Entre las ventajas que
describen, esta la naturalidad del método, ya que, es una simple imitacion de la
naturaleza. En 1947 dos investigadores, Brasch & Hubert, co-inventores de un
acelerador de electrones en Alemania, mencionan la posibilidad de emplear este tipo
de energia para irradiar carnes, huevo, leche y otros bienes de consumo, aunque
reconocen que es posible que los alimentos presenten cambios organolépticos,
podrian ser evitados si se combina el proceso de irradiacion con la ausencia de aire
y baja temperatura. Sin haber tenido éxito en su pais, la propuesta estaba muy
planteada desde entonces. Enseguida de ese periodo, en Estados Unidos, la
USAEC (United States Atomic Energy Commision) y la Armada Americana, y por su
parte la Unidn Soviética casi al mismo tiempo, iniciaron proyectos de investigacion

sobre la utilidad de la radiacion ionizante en los alimentos; el principal logro de esta
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investigacién se materializé con la construccién de plantas especificas de cobalto-60
con la unica finalidad de irradiar alimentos. La primera irradiacion de alimentos con
fines comerciales tuvo lugar en Alemania en 1957, cuando un industrial dedicado a
comercializar especias, decide mejorar la calidad higiénica de sus productos

irradiandolos con un acelerador de Van de Graff (Calderén, 2000).

En 1970 se crea el primer Proyecto en el Area de la irradiacion de Alimentos, con la

finalidad de facilitar y promover la irradiacion de alimentos en mas paises con el
patrocinio de la Agencia Internacional de Energia Atomica (IAEA, por sus siglas en
Inglés; International Atomic Energy Agency) con sede en Viena. Asi también la
Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la Agricultura (FAO) y la
Organizacion para la Cooperacion y el Desarrollo Econémicos (OECD) y mas tarde
la Organizacién Mundial de la Salud (WHO). Se logro reunir a 24 paises para iniciar
estudios serios sobre preservacion, desinfestacion y esterilizacion mediante la
irradiacion. Se realizaron varios congresos y comparaciones de resultados, entre
ellos participd la UNAM por México, y finalmente en noviembre de 1980 el Comité de
expertos para la irradiacion de alimentos (JECFI) concluye que “la irradiacion de
alimentos a una dosis maxima de 10 kGy no representa ningun riesgo para la salud
humana”, tampoco presenta problemas nutricionales y/o microbioldgicos, es decir, se
logra eliminar a las poblaciones bacterianas presentes en los distintos alimentos
tales como vegetales y frutos secos y frescos analizados. Tampoco el alimento
queda radiactivo, porque la energia de los fotones gamma para el tratamientovno es
tan alta para cambiar los niveles atdbmicos, y por lo tanto los productos tratados por
radiacion no se vuelven radiactivos. Sin embargo, el uso de la radiacion en alimentos
es de amplia utilidad y a la vez muy especifica para determinado tipo de alimento es
decir la dosis depende de las propias caracteristicas organolépticas del producto;
color, textura, aroma, y del contenido de agua o deshidratado, grasa, vitaminas, etc.,
propias del alimento (FAO/IAEA, 1970; Hirneisen et al., 2010; Molins, 2004; Cruz-
Zaragoza et al., 2011).

Hoy en dia la fuente de radiacion principal que se utiliza para tratar a los alimentos
es la de rayos gamma proveniente del ®°Co, y también rayos X o electrones

acelerados que se obtienen de los haces de electrones de aceleradores comerciales
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disefiados para tal finalidad. Pero siempre de energias limitadas para evitar que se
induzca radiactividad en los medios con los que interacciona la radiacion, y los
valores de energias son: igual o inferior a 5 MeV para rayos X y de 10 MeV para
electrones generados por aceleradores. Dependiendo del tipo de alimento y el
proposito (Tabla 2.5.1), es importante la recomendacion de utilizar radiacion
(gamma, rayos X o electrones acelerados) que tengan una penetracion mayor que
pueda inactivar enzimas y microorganismos de la superficie, o bien tenga el mismo

efecto en el interior del alimento.

Actualmente el Codex Alimentarius mundial (Codex Alimentarius Commission, 2003),
sugiere a los gobiernos implementar la tecnologia de irradiacion de alimentos, con el
fin de alargar vida de anaquel y aumentar las cualidades higiénico-sanitarias del
mismo. Ademas es un método alternativo a la fumigacion que usualmente es con
oxido de etileno (EtO) que pronto sera prohibida (en el afio 2015 para paises en vias
de desarrollo), debido principalmente por el impacto a la salud humana y ambiente.
El uso de energia ionizante ha demostrado ser benéfico y seguro, es un método de
conservacion, que presenta dos cualidades basicas: alargar la vida media del

producto y aumentar las cualidades sanitarias del producto.

Los objetivos que se buscan al irradiar un alimento son diversos y se clasifican en
funcién de la dosis que se requiere para alcanzar el fin propuesto (Tabla 2.5.1)
(Calderon, 2000). Para tal finalidad se han determinado limites de dosis que son
guias y no necesariamente las dosis exactas, pues depende del tipo de producto asi
como su etapa de maduracion y regién geografica en donde se han cultivado y
cosechados, es decir, mayor o menor humedad, altitud con mayor o menor oxigeno,

y tipo de suelos, principalmente:

Dosis Baja (hasta 1 kGy). Se aplica para retardar procesos fisiologicos, como
maduracion de frutas frescas y vegetales, ademas de controlar insectos y parasitos

en los alimentos.

Dosis Media (1-10 kGy). Reduce patdogenos, mohos y levaduras presentes en la

superficie o en el interior del alimento; ayuda a mejorar propiedades tecnoldgicas de
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los alimentos, como reducir los tiempos de coccion de vegetales deshidratados; y

para extender la vida de anaquel de varios alimentos.

Dosis Alta (10-45 kGy). Para esterilizacion de alimentos pre-envasados, pre-cocidos,
y congelados, como; carne, pollo, mariscos y pescados. -Destruccion de patdogenos
como Salmonella, Listeria, Staphilococcus, Lactobacillus, incluyendo los

esporulados, como Clostridium botulinum y virus.
Un grupo de expertos (Goresline et al., 1964) sugiri tres términos nuevos:

Radapertizacion

Tratamiento de los alimentos con una dosis de radiacion suficiente para reducir el
nivel de microorganismos segun aspectos de esterilidad (excepto virus, se calcula
una reducciéon del 99% para la mayoria). Las dosis requeridas van desde 25 a 45
kGy.

Raditizacion

Radiacion ionizante suficiente para reducir el nivel de patdgenos no esporulados,
incluyendo parasitos, hasta un nivel no detectable por cualquier método reconocido.

Las dosis requeridas son entre 2 a 8 kGy.

Radicidacion

Tratamiento dado a los alimentos con una dosis de radiacién ionizante suficiente
para alargar la vida Gtil, mediante la reduccién de microorganismo esporulados. Las
dosis son de 0.4 a 10 kGy.

Sin embargo, esta terminologia tiene un rango de uso bastante restringido, por lo
que organismos internacionales (OMS) aprobaron dosis de tipo practico por
caracteristicas del producto. Generalmente, estas dosis de tipo practico estan en
armonia con estudios previos que verifican la viabilidad del proceso, asi como la
inocuidad en los alimentos. Por ejemplo en la Tabla 2.5.1 se muestran algunas dosis
recomendadas para alimentos aprobadas por la Organizacion Mundial de la Salud
(WHO) (FAO/OIEA/OMS, 1999).
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Tabla 2.5.1 Propdsitos de lairradiacién en alimentos.

Producto Dosis maxima Finalidad de la irradiacion
Productos pesqueros frescos y a) 1kGy a) Control de infestacién por insectos durante el
congelados almacenamiento
b) 2.2 kGy b)  Reducir carga microbiana y reducir microorganismos
patégenos
Bulbos y tubérculos a) 0.15 kGy a) Inhibir germinacién durante el almacenamiento (inhibicién
de brotes)
Cereales a) 1kGy a) Control de infestacién por insectos en el almacenamiento
b) 5kGy b) Reducir la carga microbiana
Frutos frescos, vegetales y a) 1kGy a) Controlar infestaciobn por insectos, reducir carga
leguminosas microbiana y retardar procesos de maduracion
Especias y condimentos a) 1kGy a) Control de infestacién por insectos
b) 10 kGy b)  Reducir microorganismos patégenos
Carne a) 7kGy a) Controlar infestacion por insectos, reducir carga

microbiana y reducir microorganismos patégenos

Es un método el cual presenta varias ventajas como lo son, evitar o disminuir el uso
de tratamientos quimicos utilizados en la tecnologia de alimentos, ya que estan
prohibidos o estan en vias de serlo. Mientras el uso de EtO es permitido en Estados
Unidos y en México también el bromuro de etileno, el uso de estos gases no es
permitido en los paises de Europa (Chmielewski et al., 2005) porgue es carcinégeno,
cuando se inhala, ademéas de que deja residuos en las especias, y ataca a la capa
de ozono. De aqui que en los acuerdos del Protocolo de Montreal y ratificados en
Tokyo (UNEP, 2000) para abandonar el uso de esos gases para el afio 2015 y

probablemente al 2020 todavia por algunos paises en pobreza.

Los expertos estan de acuerdo en que la radiacion no causa ningun cambio
toxicologico, por lo tanto no son necesarios los estudios toxicologicos, otras de las
ventajas que se tiene en este método es que se puede aplicar un gran numero de
productos en variedad de condiciones (envasados al vacio, baja temperatura,
productos enlatados, etc.). Pero también presenta algunas desventajas, de las que
podemos destacar y entre ellas una muy poderosa para el rechazo de este método
es su propio nombre. Normalmente, viene asociado con alta tecnologia,
radiactividad, tratamiento radionuclidos, y sobre todo el publico sensible a ciertas
opiniones le asocia con cancer, aunque bien se sabe que otros factores (gases,

productos quimicos muy toxico en el medio ambiente, elementos como el Cd en el
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agua, etc.) incluyendo la herencia genética puede predisponer al humano a la
aparicion del cancer. Como se ha visto anteriormente la ionizacion de los atomos y
moléculas es un fendmeno que tiene lugar cuando se irradia el alimento, por lo tanto,
irradiacion e ionizacion de alimentos son términos que vienen siendo utilizados de
forma analoga. La palabra ionizacion es probablemente menos agresiva y provoca
menos sensacion de rechazo por parte del publico (ICGFI, 1999).

Otra desventaja es que no puede ser utilizado para todos los productos, sin embargo
no existe diferencia con otros métodos (como congelacién) y llama la atencion que el
publico no indique que la congelacién sea un mal método de conservacion para el

alimento.

El argumento principal, que se utiliza tanto a favor como en contra, cuando se irradia
los alimentos es la pérdida de vitaminas, particularmente vitamina A y en menor
escala B; y E (Chmielewski et al., 2005). La radiacion no actia de forma semejante
en todo tipo de productos, y el grado de destruccién minima de la vitamina depende
de la composicion misma del alimento, por ejemplo: la Actividad acuosa (Ay), tiempo
trascurrido entre la irradiacion y el andlisis, condiciones de almacenaje previas y
posteriores a la irradiacién, dosis de radiacion y tasa de dosis, naturaleza y
concentracion de la vitamina, presencia y/o ausencia de aire, temperatura y otras
variables (Calderén, 2000). Asi el efecto de la radiacibn gamma en alimentos
expuestos a estas condiciones, depende de un conjunto de variables, que algunos
se pueden controlar (temperatura, atmésfera del producto, tiempo de almacenaje,
etc.) y se puede minimizar la pérdida de estos micronutrientes, es decir, la

irradiacion es un método que puede combinarse para el tratamiento del alimento.

Para los productos que presentan alta sensibilidad a las pérdidas de sabor y aroma,
la irradiacion es un buen método de esterilizacion, ya que, no altera
significantemente los componentes responsables de éstas caracteristicas. En
general, los macronutrientes alimenticios (carbohidratos, proteinas y lipidos) y la
mayoria de los micronutrientes (principalmente las vitaminas solubles en agua y en
grasas) no son visiblemente afectados por una dosis ionizadora con un intervalo de

10 kGy en relacién a los contenidos nutrimentales (Delincée, 1998).
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Para el consumidor, esta técnica significa posibilidades de mayor inocuidad de los
alimentos con la proteccion que confiere la irradiacion de los alimentos. Esta
comprobado que los alimentos irradiados son seguros y no contienen restos
radiactivos por la baja energia de los fotones utilizados como los provenientes del
Co-60.

2.5.1 Irradiacion de alimentos en México

La investigacion en alimentos irradiados en México comenz6 a finales de 1960 en la
UNAM, cuando el primer grupo de investigacion determiné el efecto de radiacion
gamma sobre los insectos que infestaban el maiz almacenado (Bustos et al., 1987).
En los afios 70's dos grupos diferentes de la UNAM llevaron a cabo una
investigacion con frutas y vegetales de interés nacional, y con maiz. Los estudios
contaban con el apoyo de la Agencia Internacional de Energia Atomica (IAEA),
Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (CONACyT), y Almacenes Nacionales de
Depésito (ANDSA). Estos estudios fueron para encontrar los niveles de dosis

apropiados para cada producto y extender su vida de anaquel.

Durante el periodo de 1977 a 1982, El Centro Nuclear de Salazar, hoy el Instituto
Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ) llevé al cabo investigacién en
esterilizacion por radiacion de productos tales como; jamon y tocino, control de
pudricion por hongos en fresas, retrasar maduracion en mangos, platanos y nopal, y
control de Salmonella en pollo. En 1983-1984, el ININ realiz6 un estudio dentro de la
industria mexicana para identificar su interés en la investigacion de alimentos

irradiados.

La irradiacion de alimentos en México dentro de la industria, comenzé formalmente
a finales de 1984 con la instalacion de un irradiador comercial en el Centro Nuclear
de Salazar-ININ. Aunque desde 1967 la UNAM habia comprado el primer irradiador
Gammacell-200 para fines de investigacién cientifica sobre la irradiaciéon de
alimentos como frutas y especias de consumo en Meéxico principalmente. Los

proyectos de investigacion prosiguieron en el Laboratorio Nuclear, hoy el Instituto

de Ciencias Nucleares de la UNAM, con la adquisicion de un primer irradiador
panordmico Gammabeam 650 y luego en 1986 un segundo reemplazo con el
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Gammabeam 651 de alberca profunda, que actualmente es utilizado para irradiacion
de productos de materia prima para la industria, asi también para fines de
investigacion en el area de alimentos irradiados y sus métodos de deteccion. Los
productos que mas se irradian en Meéxico para la industria alimenticia son; las
especias y condimentos seguido de verduras deshidratadas, cereales, carne
congelada, pescado, cacahuates, coco, crema de cacao, setas deshidratadas,
productos terminados como complementos alimenticios, cosméticos y plasticos
(Pifia, 1988; Cruz Zaragoza, 2004; Cruz Zaragoza, 1997)

2.5.2 Irradiacion de especias

Se irradian gran variedad de alimentos, a veces para su consumo interno y otras
solamente con fines de exportacion.

Entre los productos comerciales de mayor frecuencia para ser irradiados son las
especias y vegetales; la irradiacién es un método reconocido que, asegura la calidad
higiénica y facilita el tratado de alimentos (Sadeckd, 2007).

Las especias, incluso cuando son usadas en pequefias cantidades, son una fuente
potencial de microorganismos afadidos a los alimentos cocinados.

La mayoria de las especias son secadas al aire libre y los microorganismos pueden
ser trasmitidos por el aire y suelo en el que se encuentran. Los tipicos
microorganismos presentes en hierbas y especias son E. coli, Clostridium
perfringens, Bacillus cereus, y hongos toxicos, estas son de significante importancia
en salud publica.

Por esta razén muchos productores fumigan las especias con bromuro de metilo
para eliminar insectos o con 6xido de etileno para eliminar bacterias y hongos. El
tratamiento con energia ionizante es mas efectivo contra bacterias que los
tratamientos térmicos. La esterilizacion con calor pueden ser facilmente remplazadas
por irradiacion para las especias, ya que, la pérdida de sustancias aromaticas

termolabiles es menor en la irradiacién (Sadecka, 2007).

Las propiedades sensoriales de la mayoria de las especias se mantiene en buenas
condiciones con dosis entre 7.5-15 kGy (Chmielewski, et al., 2005) Generalmente las
propiedades sensoriales de las especias son mas resistentes a la irradiacion que
algunas hierbas. De hecho, las hierbas son mas sensibles al tratamiento de
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cualquier tipo. La radiacion no cambia las propiedades sensoriales o propiedad

funcionales en la misma medida que el EtO.
2.6 Normatividad de alimentos irradiados

El consumo de alimentos irradiados, ha sido estudiado a fondo en gran escala. Los
resultados de los estudios sobre nueve articulos alimenticios fueron evaluados
criticamente en 1976 por un comité mixto de expertos (OMS/FAO/IAEA) sobre el
consumo para humanos. ElI comité de expertos recomendd la “aceptacion
incondicional” de cinco productos irradiados (papas, trigo, pollo, papayas y fresas).
Tres alimentos recibieron “aceptacion provisional” (pescado, arroz y cebollas) y en
otro caso (champifiones) se decidié que la evaluacion se efectuaria mas adelante
(Vas, 1978).

A nivel global la falta de homologacion internacional es el mayor impedimento al
comercio internacional y constituye una barrera para el trafico de mercancias. La
unién Europea proporciona la regulacion de alimentos e ingredientes tratados con
energia ionizante. Hasta la fecha, solamente una categoria de alimentos ha sido
incluida en la lista de alimentos que pueden ser irradiados; y estas son las hierbas,
especias y condimentos. Aunque otras clasificaciones de alimentos han sido
nominadas. En contraste, Holanda, Bélgica y Francia realizan la irradiacion de gran

cantidad de alimentos de manera rutinaria (Alcérreca Sanchez, 2007).
2.6.1 Codex Alimentarius

En el afio de 1983 la comision del Codex Alimentarius del programa conjunto sobre
normas alimentarias de la FAO y OMS, aprobaron en forma de caracter mundial las
conclusiones sobre irradiacion de los alimentos que brinda seguridad a los gobiernos
y consumidores, en cuanto a la inocuidad y eficiencia de este método. En base a
esto elaboraron un protocolo sobre el uso adecuado de la irradiacion de alimentos,

dando origen a la base legal para la aceptacion de alimentos irradiados

La irradiacion de alimentos esta contemplada en el Codex Alimentarius, por lo que lo

autoriza, y lo recomienda. La Norma General sobre alimentos irradiados (CODEX
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STAN 106, 1983) menciona las condiciones generales de tratamiento, donde se ve

lo siguiente:

a) Podran ser utilizadas los siguientes tipos de radiaciones ionizantes: rayos
gamma procedentes de los nuclidos °°Co o '*'Cs, asi como electrones
generados por aceleradores cuya energia sea de hasta 10 MeV o rayos X
generados por maquinas que funcionen con una energia igual o inferior a 5
MeV.

b) La dosis absorbida para cualquier alimento deberd ser la suficiente para
lograr la finalidad tecnolégica sin comprometer la seguridad o salud del

consumidor; la dosis no debera exceder 10 kGy.

c) Los requisitos en materia de seguridad, eficacia, personal y documentacion
necesarios para el funcionamiento y la inspeccién oficial en condiciones

satisfactorias.

En cuanto a la manipulacion de alimentos antes y después de la irradiacion,
menciona la aplicacion de buenas practicas de manufactura, aplicacion de los
puntos Criticos de Control (HACCP) cuando sea el caso, por consiguiente, los
requisitos de envasado para preservar la calidad de alimentos irradiados (CODEX
STAN 106, 1983, Rev. 1-2003).

Hasta ahora, se ha aprobado colectivamente en 41 paises, la irradiaciéon de mas de

60 diferentes alimentos (Chmielewski et al., 2005).

2.6.2 Normatividad en México

En lo que respecta a la normatividad en México la irradiacion de alimentos, especias,
condimentos asi como materias primas y aditivos alimentarios, fue aprobada la
NOM-033-SSA1-1993, que se publicé en 1995, en la cual, se decretaban los limites
de dosis minimas y maximas de irradiacion permitidas en alimentos, pero aun faltaba
contemplar algunos alimentos como carnes rojas y blancas. Sin embargo, esta
Norma fue cancelada en el afio 2004. Argumentado que las dosis que pueden
aplicarse en nuestro pais no representa un riesgo por si misma, lo que ocasiona una

salida de divisas, sin aportar contribucion alguna a la reduccion de riesgos sanitarios
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y que no existe metodologia analitica que permita demostrar que un producto ha
sido irradiado. Esto provoca un trato discriminatorio con respecto a lo de otros
paises en que se permite la irradiacion de materias primas y productos a dosis
mayores que las establecidas en la Norma Oficial Mexicana (Aviso cancelacion de
NOM-033-SSA1-1993). Sin embargo, ésta Norma fue vetada sin el suficiente
conocimiento de lo que se exponia, ya que, si existen métodos para la deteccion de
alimentos irradiados, y se han hecho suficientes investigaciones acerca del valor
nutricional de estos alimentos, como se muestra en el Codex Alimentarius y en
numerosas normas Europeas vigentes en su comercio actual. En México, el Instituto
Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ) hizo un comunicado cuando se objet6
esta Norma, donde recalca que continuard con sus servicios de irradiacion en
alimentos, materias primas y aditivos alimentarios para el fin de sanitizacién, y se
regira bajo la normativa internacional (Norma del Codex Alimetarius) que siempre ha
permitido la irradiacién de productos deshidratados a dosis no mayores de 10 kGy.
Este hecho ha permitido también continuar irradiaciones de alimentos en otros

irradiadores en México.

2.6.3 Etiquetado de alimentos irradiados

Los consumidores deberian de ser capaces hacer su propia elecciéon entre un
alimento irradiado y uno no irradiado y para este proposito el etiquetado es
indispensable. Una forma de crear conciencia entre la gente sobre los alimentos
tratados con energias ionizantes, es el etiquetado. No obstante, el JECFI llego a la
conclusién de que, al igual que, no se requiere el etiguetado para otros procesos de
uso comun, no existe razén cientifica valida para identificar los alimentos irradiados

con una etiqueta. Sin embargo, pareciera que para el publico puede ser importante.
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Figura 2.6.1. Radura es el simbolo oficial de los alimentos irradiados
(Alcérreca Sanchez, 2007)

En los casos de Estados Unidos y Canada, los productos irradiados pre-envasados o
a granel deben de estar etiquetadas con el simbolo internacional de irradiacion, y
algun texto que describa el procesos, como ‘“irradiado” o “tratado con energia
ionizante”. En algunos casos se recomienda describir los efectos tales como
destruccion de bacterias dafiinas (Chmielewski et al., 2005).

Sin embargo, en Canada, cuando el producto contiene algunos ingredientes
irradiados que representen el 10% o mas, se pide etiquetarlos con la leyenda de
“‘irradiado”, similar situacién en la Union Europea donde el etiquetado debe también
incluir la fuente de la energia ionizante. Con el objetivo de una mejor proteccién e
informacion objetiva al consumidor, respetando su libre eleccion. Es necesario crear

un acuerdo internacional de etiquetado de productos alimenticios irradiados.

El etiguetado de un alimento irradiado es indispensable para comprobar el
cumplimiento con los reglamentos, la deteccion de alimentos tratados con radiacion
es altamente deseable. En México, el etiqguetado o logotipo de producto tratado con

radiacion, practicamente no existe en el mercado y tampoco su vigilancia oficial.

2.7 Deteccion de alimentos irradiados

Un método de deteccion debe de ser especifico para la irradiacion, es decir no debe
de haber otros procesos que produzcan los mismos cambios en los alimentos. El
método de ensayo debe ser capaz de identificar claramente si el
alimento ha sido irradiado a lo largo detodala vidade anaquel del alimento
(Beneitez et al., 1994; EN 1788, 2001; Bortolin, et al., 2005).
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Toda técnica de identificacion depende de tres etapas: la primera tiene lugar
enseguida de que la irradiacion produce sus efectos, la segunda etapa es mientras
el fenobmeno es conservado como una memoria de ionizacion, y la tercera es la
medida.
Algunas de las caracteristicas que se deben considerar antes de seleccionar un
método de deteccion son:
a) Selectividad para detectar ingredientes irradiados mezclados con alimentos
no irradiados.
b) Dependencia del resultado con las variables del proceso: tasa de dosis,
temperatura, etc.
c) Dependencia con las variables de almacenamiento antes y después de la
irradiacion
d) Precision y reproducibilidad.
Los métodos para detectar alimentos irradiados se pueden clasificar en (Calderén,
2000; Molins, 2004):

1. Métodos del ADN
2. Métodos Bioldgicos y Microbiologicos

I.  Medida de epifluorescencia
ii. Tests especificos: Elisa
iii.  Métodos histoquimicos
iv.  Resistencia a la oxidacién
v. Bacterias resistentes a la radiacion y radiosensibilidad
3. Métodos Quimicos

i.  Analisis de hidrocarburos volatiles
il. Determinacion de o-tiroxina
iii. Determinacion de ciclobutanonas
iv. Determinacion de carbohidratos
V. Espectroscopia de Resonancia Magnetica Nuclear (RMN)
Vi. Electroforesis de proteinas
Vil. Determinacion de grupos sulfidrilos

4. Métodos Fisicos
a. Solidos
i.  Resonancia de espin electronico
ii. Luminiscencia
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b. Sistemas Hidratados

I.  Medidas de viscosidad

ii.  Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)
iii.  Conductividad eléctrica
iv.  Analisis por difraccion de rayos X

No existe un método universal de deteccidn para todo el alimentos irradiado, los que
existen son dependientes de las caracteristicas del tipo de alimento. La Norma
Codex, recomienda los siguientes métodos de deteccién de alimentos irradiados

segun su contenido.

Tabla 2.7 Métodos generales para la detecciéon de alimentos irradiados (CODEX STAN

231-2001).
Producto Método Principio
Alimentos que contienen EN 1784:1996 Andlisis de hidrocarburos mediante

grasa cromatografia de gases

Alimentos que contienen EN 1785:1996

grasa

Andlisis de 2-alquilciclobutanonas
mediante cromatografia de
gases/espectofotometria

Alimentos que contienen EN 1786:1996

hueso

Espectroscopia de respuesta espectral
amplia

Alimentos que contienen EN 1787:2000

celulosa

Espectroscopia de respuesta espectral
amplia

Alimentos que contienen EN 1788:2001 Termoluminiscencia

minerales de silicato

Alimentos que contienen EN 13751:2002 Luminiscencia fotoestimulada

minerales de silicato

Alimentos que contienen EN 13708:2001

azucar cristalina

Espectroscopia de respuesta espectral
amplia

EN 13783:2001
NMKL 137(2002)

Hierbas arométicas,
especias y carne picada
cruda

Técnica de filtro epifluorescente
directo/ Recuento aerbbico en placa
(DEFT/APC) (Método de seleccion)

EN 13784:2001

Alimentos que contienen
ADN

Ensayo cometa del ADN (Método de
seleccion)
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2.8 Poliminerales

Un polimineral es un sélido homogéneo con una composicion quimica definida pero
no fija, que tiene una determinada estructura cristalina, estable para unas
condiciones termodinamicas definidas, y ademas formado normalmente mediante un
proceso inorganico. Solido homogéneo significa que esta constituido de una Unica
sustancia solida que no puede ser subdividida fisicamente en simples componentes
quimicos. La estructura determinada es la parte fundamental y caracteristica de cada
mineral, que sirve para diferenciarlos de todos aquellos conjuntos de compuestos
amorfos, etc.; ademas, que es estable en un rango de temperatura y presion

determinada.

En los alimentos existen minerales, que pueden ser propios o intrinsecos del
alimento y los extrinsecos los cuales no forman parte de alimento y se pueden
clasificar en elementos de adicién; que se agregan intencionalmente al alimento
(como el NaCl) y contaminantes, los cuales se incorporan al alimento durante su

elaboracion o tratamiento.

Para fines de este trabajo definiremos poliminerales, a todo el conjunto de minerales
extraidos en los alimentos. Los poliminerales que se encuentran en los alimentos se
consideran micronutrientes naturales, éstos son portadores de informacion a
procesos de tratamiento que han sufrido, y la mantienen adn en largos periodos de
tiempo. Por lo tanto son de utilidad cuando se quiere establecer parametros que
sirven para identificar si el alimento fue sometido a alguna irradiacién, ya que
estando presentes durante la irradiacion, guardan la informacion en forma de

defectos en la red cristalina (Kitis et al., 2005; Guzman, et al., 2011)

En los alimentos, los minerales estan presentes en diferentes cantidades vy tipos de
minerales de silicato por ejemplo cuarzo y feldespatos (MAFF, 1993; Delincée,1998;

Gbomez Ros et al., 2006; Cruz Zaragoza, et al., 2012).
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2.8.1 Clasificacion de los minerales

Generalmente los minerales suelen clasificarse segun criterios quimico estructurales;

esto es, se establecen distintas clases en funcion del anién o aniones predominantes

en una estructura. Asi se tienen las siguientes clases (Hurlbut, 1997; Aitken, 1998)

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7

8)

Sulfuros. Son todos aquellas combinaciones de aniones del azufre (S),
arsénico (As), antimonio (Sb), telurios (Te), con varios cationes (Fe, Co, Ni,
Cu, Zn, Mo, Ag, Cd, Sn, Pt, Au, Hg, Pb, Bi). Los minerales de este grupo
forman el cuerpo de lo que comuUnmente se considera yacimiento de

explotacion industrial. Por ejemplo, galena (PbS); pirita (FeS,).

Haluros. Conjunto de minerales formados por la combinacién de CI, Fy |, con
varios cationes. Comprende una serie de compuestos, con enlace tipicamente

i6nico. Ejemplo, halita (NaCl); fluorita (CaF,).

Oxidos. Conjunto de minerales formado por combinacion del oxigeno con

varios cationes, como; periclasa (MgO), corinddn (Al,Os3).

Hidroxidos. Grupo hidroxilo (OH) combinados con varios catones, como la
gibbsita (Al(OH)3).

Carbonatos/nitratos. Los carbonatos comprenden un total de 69 minerales
(Calderén, 2000), en los cuales los grupos moleculares aniénicos CO3? estan
mantenidos juntos en la estructura mediante cationes intermedios. Los
correspondientes nitratos son quimicamente y estructuralmente muy
parecidos a los carbonatos. Entre estos minerales estan, la calcita (CaCO3); la
magnesita (MgCOg3); etc.

Boratos. Grupos aniénicos BO, combinados con varios cationes, tales como:
bérax NazB405(OH)4‘8H20.

Sulfatos. Grupos SO, combinado con diferentes cationes. Entre ellos la
anhidrita (CaSQy)

Cromatos, tungstenatos y molibdatos. Son un grupo de aniones CrOy, WOy,

MoOy, combinados con varios cationes. Ejemplo; schelita (CaWOy,).
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9) Fosfatos, arseniatos y vanadatos. Representan un grupo de 240 especies
minerales, pero de presencia limitada. Estan caracterizados por la presencia
de grupos aniénicos POy (fosfatos), AsOy (arseniatos) y VOx (vanadatos)
combinados con cationes. Un ejemplo de ellos son (CePQO,), apatito
[Cas(PO4)s(F, Cl, OH)].

10)Silicatos. Representan la combinacion del silicio con atomos de oxigeno para
formar unidades estructurales de tetraedros de SiO, solas o combinadas
entre si. Son el grupo de minerales mas cuantioso en la corteza terrestre. Los
silicatos vienen siendo clasificados de acuerdo al tipo o unidad estructural que

forman las unidades tetraédricas.

Tabla 2.8.1 Clasificacion de los silicatos de acuerdo al tipo o unidad estructural.

Tipo de Unidad presente Clasificacion Mineral caracteristico
Tetraedros aislados Nesosilicatos Olivino
Tetraedros dobles Sorosilicatos Epidota
Tetraedros ciclicos Ciclosilicatos Berilo, turmalinas
Cadenas Inosilicatos Piroxenos
Planos tetraedros Filosilicatos Micas
Tetraedros tridimensionales Tectosilicatos Cuarzo, plagioclasas

(feldespatos Ca-Na,

feldespatos potéasicos)

En el pimentdn rojo los minerales estan presentes en diferentes cantidades y tipos

de silicatos como cuarzo y feldespatos.

a) Feldespatos. Son los silicatos mas abundantes en la litosfera. Grupo de
minerales constituidos quimicamente por alumosilicatos de NA, K, Ca y Ba.
Los feldespatos son elementos fundamentales de las rocas igneas y
metamérficas. Estan formados por tetraedros de dos tipos SiOs* y AlO4”,
unidos unos con otros por medio de todos sus oxigenos activos en forma de

andamiajes tridimensionales indefinidos.
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b) Cuarzo (SiO,). El cuarzo es de los minerales mas abundantes que forman
parte esencial de la estructura de rocas igneas, sedimentarias y
metamorficas, y también es comunmente encontrado en depdsitos de
cavernas 0 minas junto a otros materiales duros o preciosos. Su estructura es
de tipo prismas trigonales (cuarzo-alfa) y hexagonales (cuarzo-beta),
terminados en forma romboédrica o piramidal. También llamado cristal roca,
dependiendo de la cantidad de iones como impurezas que estén presentes,
su coloracion varia, pudiendo ser blanco, gris, rojo, rosa, amarillo, verde,

plrpura, negro e incoloro.

K Al5i=0s
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Figura 2.8.1 La composicién de los feldespatos mas comunes puede expresarse en
funcion del sistema: ortoclasa (KAISi;Og) - albita (NaAlSi;Og) - anortita (CaAl,;Si,Osg)
Donde se distinguen las dos series de las plagioclasas y de los feldespatos alcalinos
0 potésicos.

2.8.2 Defectos puntuales en un sdélido cristalino

En un sélido cristalino perfecto, los &tomos ocupan posiciones ordenadas en una
estructura reticular periédica, por lo que la existencia de cualquier alteracion en esta
estructura constituye un defecto. Los cristales reales no presentan estructura

idealsino que tienen una gran cantidad de imperfecciones o defectosde la red.
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Cuando un sdélido cristalino es expuesto a la radiacion ionizante, se producen
electrones libres y consecuentemente “huecos”. Estos portadores de carga migran
por el cristal hasta quedar atrapados en las imperfecciones o trampas. El concepto
de trampa esta muy ligado al defecto. En realidad, una trampa es un defecto capaz

de atrapar electrones (o huecos) (McKeever, 1985).

Un defecto en un sélido representa cualquier anomalia (composicional, estructura,
vibracional) presente en un cristal. Cualquier desviacion en la composicion quimica,
periodicidad estatica o dinamica de un sélido debe tenerse en consideracion para
establecer la categoria de sus defectos. No sélo se consideran los defectos aquellos
generados a escala atémica (sustitucion de un &tomo por otro), sino a nivel
electrénico (creacion de una vacante por expulsion de un electron) o incluso

vibracional (modificacion de modos vibracionales de un atomo o molécula).

Los defectos en un sélido vienen clasificados en funcion del nUmero o atomos o

moléculas que afectan. Estos son (Galwey, 1967; Dekker, 1968)

1. Puntuales. Son aquellos que afectan a un atomo o a un niumero muy reducido
de ellos.

2. Lineales. Afectan a una fila reticular (conjunto de atomos en una direccion);
por ejemplo, las dislocaciones.

3. Planares. Representan una anomalia que afecta a un plano reticular, por
ejemplo, una macla. En general, a este tipo de defectos se les conoce con el
nombre de politipos.

4. Tridimensionales. Afectan a un conjunto de atomos o a una aparte de una
estructura cristalina; por ejemplo, las inclusiones fluidas o precipitados.

Los defectos puntuales, son alteraciones del cristal en algun sitio, y consisten en la
ausencia o exceso de iones, estos a su vez pueden ser intrinsecos cuando exista un
atomo o ion extra donde no debia de haber (denominado defecto Frenkel) 6 que falte
uno de los 4&tomos o iones dentro del cristal (vacancia), esta puede ser de un ién
negativo o positivo (defecto Schottky). Mientras los defectos extrinsecos son
impurezas, iones distintos a los que forma la red pueden ser sustitucionales
(impurezas que reemplazan a algun ion de la red), o intersticiales (impurezas o iones
extrafios que se acomodan en el espacio libre entre los iones de la red). Estos
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defectos se agregan de manera que se mantiene la estequiometria y la neutralidad
eléctrica. En particular las impurezas en los poliminerales jugaran el papel principal

en el proceso termoluminiscente para la deteccion de alimentos irradiados.

En un modelo simple que describe a los soélidos. Los iones impureza, generan
subniveles de energia en la banda prohibida o gap, ésta banda esta localizada entre
la banda de valencia y conduccion. La banda de conduccion corresponde a los
electrones mas externos y por lo tanto los mas susceptibles a la ionizacion, ya que,
estan menos atraidos al nacleo, a diferencia de los electrones que se encuentran en
la banda de valencia que requieren de mayor energia para ser ionizados. Las
recombinaciones entre electron-hueco se llevan a cabo en la banda denominada
gap, ya que los subniveles de esta banda pueden actuar como trampas de
electrones o cargas, y retenerlos hasta que se dé una estimulacion con luz o calor,

generando asi la luminiscencia (Garlick & Gibson, 1948; Rendell, et al., 1994).
2.8.3 Identificacion de los poliminerales

La forma e intensidad de la curva de brillo, esta ligada con el tipo de mineral que
constituye la muestra en estudio. Por lo que, es importante conocer e identificar los
minerales presentes en la muestra de pimenton rojo. Las muestras se analizaron con
la técnica SEM-EDS (Microscopia Electrénica de Barrido-Espectroscopia de Energia

Dispersa).

El SEM es una herramienta muy util para la investigacién de materiales y analisis de
fallas ya que puede generar imagenes de gran aumento (hasta 20.000X) comparado
con el microscopio Optico con una mayor profundidad de campo. Ademas, el
contraste en una micrografia electrénica representa la topografia y la composicion de
la superficie como elementos diferentes y la topografia de la superficie emite cierta

cantidad de electrones caracteristicos del elemento y de la superficie.

La EDS es una técnica analitica utilizada en conjunto con el SEM. La EDS se usa
para la caracterizacién quimica de un espécimen utilizado en conjunto con el SEM
para microanalisis composicional. Es util para la caracterizacion de materiales ya

que puede realizar microanalisis cualitativos y semi-cuantitativos de un espécimen
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con un aumento relativamente bajo (~25X) hasta llegar a un aumento importante
(~20.000X).

La técnica de caracterizacion SEM-EDS permite: La identificacion quimica y las
fases de un material desconocido, ayuda a determinar su morfologia, y la
determinacion de la distribucion elemental de fases a través de un mapeo con

electrones acelerados que producen rayos X.

2.9 Termoluminiscencia.
Para la deteccion de hierbas y especias se emplea el método de termoluminiscencia
(TL).
El fendbmeno de TL consiste en la emision de luz al calentar, un material que ha sido
expuesto previamente a la radiacién, al calentarlo por debajo de su temperatura de
incandescencia.
La energia almacenada, es liberada por calor estimulando en el mismo un tipo de
respuesta en forma de fotones, normalmente en el visible, ultravioleta o infrarrojo
(McKeever, 1985; Delincée, 1998).
La emision luminiscente estimulada por calor, de ahi su nombre TL, muestra que la
sefiales TL estén relacionadas a la fraccibn mineral contenida en los alimentos.
Siendo las sefiales TL irradiadas mas grade en comparacién con aquellas sin
irradiar, es decir, la debida al fondo natural de radiacion en la Tierra. (McKeever,
1985).
Usualmente la excitacion inicial tiene lugar por cualquier tipo de energia (UV, X,
etc.), y el tratamiento térmico generada por la plancheta sobre la muestra del
polimineral en un equipo TL solo sirve para vaciar o estimular por relajamiento
(vaciado) la energia acumulada o impartida por la radiacion ionizante.
Para que el fendmeno de TL pueda ser observado debe haber algunas condiciones:
a) El compuesto a estudiar debe, preferiblemente, ser un sélido cristalino.
b) Ser aislante o semiconductor.
c) Haber sido expuesto a una fuente de energia radiante natural o artificial.
En otras palabras, bajo ciertas circunstancias el material es capaz de emitir luz bajo

ciertas condiciones de calentamiento. Dicha luz es independiente, y debe ser
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discriminada de aquélla, procedente del sistema o de la misma muestra, de

incandescencia.

BANDA DE CONDUCCION
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ionizacion = hv
por h L o ,_r’
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radiacion _T OO OO0 iaaticda
recombinacion
BANDA DE VALENCIA
(i) Irradiacion (1) Calentamiento

Fig. 2.9 Proceso del fendbmeno de la termoluminiscencia. E, es la energia de
activacion, T es la trampa para electron, T,, es la trampa para hueco, L, y hv es la
energia del foton que proviene de la recombinacién.

El fendbmeno de TL puede ser asociado a tres procesos:

lonizacion

La energia ionizante arranca electrones de los orbitales atémicos, creando de esta
forma pares de electron-hueco (e-h). El electrén viaja por la banda de conduccién
hasta que queda atrapado en algun defecto cristalino denominado trampa que puede
ser un subnivel o un ion que retiene a la carga. El correspondiente hueco quedara
atrapado en otra trampa.

Almacenamiento de la energia

La energia que se imparte al cristal, en este se generan los pares e-h y seran
retenidos por las trampas.

Las trampas normalmente relacionadas con algun tipo de defecto o imperfeccion
cristalina, estan localizadas en la denominada banda prohibida (banda gap) y su
posicion, en energia respecto a la banda de conduccién (energia de activacién E),

puede estar mas o menos alejada de las correspondientes bandas de conduccion y
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valencia. A mayor dosis, se debe esperar mayor poblacién de e-h, es decir, digamos
que se almacena energia debido a las dosis que se traduce en forma pares e-h que
seran retenidos o atrapados.

Recombinacion

Cuando el electron es activado térmicamente, es decir se le suministra energia
térmica al sistema, el mismo logra abandonar la trampa, viaja por la banda de
conduccion y va hacia subniveles donde se recombina con huecos atrapados,
produciendo fotones. En esta situacion el centro con hueco atrapado se convierte en
lo que se conoce con el nombre de centro de recombinacion (Calderén, 2000).

La luz emitida suele representarse en funcion de la temperatura aplicada al sistema,
dando lugar a una curva conocida con el nombre de curva de brillo o de
termoluminiscencia (TL).

La curva de TL esta compuesta de uno o varios maximos (picos TL) pudiendo ser los
picos simples o compuestos.

Las curvas representan las distintas recombinaciones de los pares electron-huecos,
gue almacenados en el sélido en distintas trampas (con diferentes energias de
activacion), tiene lugar en el mismo cuando al sistema se le incrementa la
temperatura de forma creciente y uniforme. La forma de la curva TL es el resultado
de varios factores, velocidad de calentamiento, tamafio de grano, tipo y dosis de
radiacion, tratamientos previos a la muestra, presencia de impurezas y de la

estructura de la sustancia (Calderdn, 2000; Heide et al., 1990; Teuffer Zufiiga, 2005).

2.10 Determinacion de los parametros termoluminiscentes

Durante el fendmeno de TL parte de la energia absorbida por el cristal es emitida
durante el calentamiento en forma de luz, obteniendo como resultado una curva de
brillo caracteristica del material. La forma de dicha curva depende del namero,
intensidad y posicién de los picos que la conforman. Cada pico esta caracterizado
por ciertos parametros cinéticos tales como: el orden de la cinética (b), energia de

activacion (E) y el factor de frecuencia (s).

El parAmetro b esta relacionado con las probabilidades de reatrapamiento y

recombinacién de cargas. Cuando se considera nula la probabilidad que un electrén,
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gue ha sido liberado de una trampa vuelva a ser capturado por esa u otra trampa, se
dice que es cinética de primer orden, pero cuando existe igual cantidad de centros y
huecos probables para recombinarse de forma simultanea al excitar téermicamente el

material hablamos de cinética de segundo orden (Furetta, et al., 1998).

El valor de E depende de la profundidad de la trampa y s esta relacionado con los
modos vibracionales de la red. Su valor debe esperarse cercano al orden de la
frecuencia vibracional del cristal, esto es, 10* s’. A menor energia E, mayor
probabilidad de que el electron intente salir de esa trampa y, por tanto, la
probabilidad de éxito es mayor. Con lo cual el mismo resulta ser inestable. Estos

estados se conocen con el nombre de metaestables.

En la actualidad se utilizan varios métodos experimentales para determinar dichos
parametros. Dentro de los métodos mas usados estan; el método de levantamiento
inicial, métodos basados en diferentes razones de calentamiento y métodos basados

en la forma de la curva de brillo (Furetta, 2003).

2.10.1 Método de levantamiento inicial

El Método de levantamiento inicial o Initial Rise Method (IRM) fue propuesta por
Garlick y Gibson (Garlick & Gibson, 1948) sirve para determinar la energia de
activacion de un pico aislado. Dicho método es independiente del orden de la
cinética, y tiene en consideracién la parte baja de la temperatura de un pico, la
cantidad de electrones atrapados puede ser asumida como constante, siendo la
dependencia con la temperatura despreciable (Furetta, 2003; Favalli, et al., 2006).
Para evitar el error debido a una disminucion en el nimero de electrones que
guedan atrapados, es necesario restringir el intervalo de temperatura de tal manera
que los datos de la intensidad alcanzada no sea mayor al 15% de la intensidad del
maximo del pico, es decir, la parte inicial de la elevacion del pico.

El método IRM utiliza la expresion

I(T) = C exp(-E/KT)
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donde C es una constante y k la constante de Boltzman (8.62 x 10 eV/K). Trazando
un grafico de In(l) en funcién de 1/T se obtiene una linea recta, con pendiente -E/K,
a partir de la cual se puede calcular E como se ha realizado en la seccion de

resultados.
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CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se describe el desarrollo experimental que se siguid para la

extraccion de polimerales asi como la irradiacion y los experimentos realizados.

Tabla 3.1 Materiales y equipos utilizados

Material

Equipos

Vaso de precipitado 1000 mL
Vaso de precipitado 100 mL
Probeta 500 mL

Agitador magnético

Agitador de vidrio

Pipetas pasteur

Vidrio de reloj

Espatula

Tamiz N° 100 y 200

Viales de plastico con tapa
Discos de aluminio de 6 mm de
diametro

Pinzas para los discos

Caja de cerillos

Balanza analitica

Equipo para destilacion
fraccionada

Parrilla eléctrica con agitacion
magnética
Irradiador autoblindado
Gammacell 200 con *°Co
Gammabeam 651PT

alberca profunda con ®°Co

Irradiador

Equipo termoluminiscente

Harshaw modelo TLD 3500
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Fig. 3.1.2 Diagrama de flujo del desarrollo experimental
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3.1 Obtencidn de los poliminerales del pimentdn rojo

Se llevé a cabo la extraccion de los poliminerales mediante la separacion de las
fases orgénica e inorganica, basandose en la técnica par de disolventes. Se pesaron
25 g de la muestra entera en polvo en un vaso de precipitado de 1 L con una
disolucién de 400 mL de etanol/agua 60:40. Se agité de manera constante durante
24 h hasta la precipitacion de la materia inorganica que es el polimineral en el fondo
del vaso.

Se dejé sedimentar para la eliminacion del etanol por decantacién y se adicioné
aproximadamente 400 mL de agua bidestilada y se procedié a la extraccion del
sedimento con una pipeta pasteur. Se hicieron varios lavados sucesivos con agua
bidestilada hasta la remocion casi completa de restos de materia organica. Se
agrego H,O, a los poliminerales en un vaso de precipitado de 100 mL y se dej6é que
terminara de oxidar la materia organica residual. Enseguida se lavaron con agua
bidestilada y se les afadié HCI, se reposé por una semana para quitar color y la
materia organica restante, y un ultimo lavado de los poliminerales con agua
bidestilada y se secaron con acetona en la estufa a 60 °C. EI rendimiento de los
poliminerales fue del 25%

3.2 Tratamiento de residuos.

La disolucién acuosa de etanol se recuperdé mediante una destilacién fraccionada, se
agreg6 aproximadamente 600 mL de la disolucién en un matraz de bola de 1 L y
calentando con una parrilla hasta una temperatura de 80 °C, el etanol recuperado se

colecto en una probeta de 1000 mL para una nueva extraccion.

La parte organica del pimentdn rojo se desecha en el contenedor respectivo de

materia organica.

El peroxido se elimind con suficiente cantidad de agua y se desecha a la tarja; el HCI
se neutraliza con NaOH y es eliminado por la tarja.
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3.3 Obtencion del tamafio de particula

Los poliminerales obtenidos se pasaron por diferentes nimeros de mallas para la
obtencién de los tamafios de particula; para obtener el de 149 ym se pasaron los

poliminerales por la malla N° 100 y para el de 74 ym se paso por la malla N° 200.
3.4 Dosimetria de irradiacion (Frike)

Para determinar el sitio de irradiacion y las dosis requeridas para la muestra de
pimentdn rojo en la camara del irradiador, se realiz6 una dosimetria de solucion
Fricke, que consta de H,SO, (0.4 M), sulfato ferrosos amoniacal hexahidratado (10°)

My NaCl (10°M),mL 0.1 gy 0.015 g respectivamente por litro de solucién.

El agua purificada que se us6 para la disolucion fue preparada en un equipo
especial, el material de vidrio se horneo 3 horas a 180 °C. Para este material se
evito tocar con la mano, la boca del tubo, todo esto para evitar contaminacion de
materia organica. La solucion se vierte en tubos de ensayo 16x150 y se coloco en la
posicion numero 2 sobre el vértice interno a 130 cm de piso. Se variaron los tiempos
de irradiacion de 1, 2, 3, 5, 7 y 10 min. El analisis de las soluciones irradiadas se

hizo por espectrofotometria a 304 nm por ser la longitud de onda del Fe®*,
3.5 Irradiacién de las muestras a dosis altas y bajas

Para la preparaciéon de la muestra a irradiar se pesaron 4 mg de los poliminerales de
pimentdn rojo en discos de aluminio por duplicado para cada tamafio de particula y
se mezcld con una gota de acetona para distribuirlos en la base del disco en una

cajita cerrada para evitar la luz del ambiente.

La caja de aluminio se coloco6 en la posicién 4 exterior (figura 3.5 a) del irradiador
Gammabeam 651PT con una razon de dosis de 50.7 Gy/min para el mes de marzo
de 2011, mientras que el Gammacell 200 tenia una razon de dosis de 0.2804 Gy/min
para abril de 2011. Para dosis de 1 kGy a 30 kGy se coloco la muestra en la posiciéon
namero 1 (figura 3.5 b) con una razéon de dosis de 90.27 Gy/min para agosto 2011.
Se calculo el tiempo de exposicion para alcanzar la dosis deseada. Las dosis de
interés fueron de 0.5 Gy hasta los 30 kGy, donde dosis de 0.5 a 100 Gy fueron
irradiadas en el irradiador Gammacell 200 y dosis de 55 Gy hasta 30 kGy. Se
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irradiaron en el Gammabeam 651PT Ambos irradiadores instalados en la Unidad de
Irradiacién y Seguridad Radiol6gica del ICN UNAM.

a)

Figura 3.5 Posiciéon de irradiacién de las muestras en la camara de irradiacion del
irradiador gammabeam 651 PT del ICN UNAM. a) posicidn 4 ext. b) Posicion 1.

3.6 ldentificacion de muestras irradiadas y no irradiadas mediante curvas de
brillo

Para comparar la forma de la curva de brillo de muestras irradiadas con lectura
previa de fondo y sin lectura de fondo. Se pesaron 4 mg de muestra en discos de
aluminio para ambos tamafios de particula (74 y 149 um) por duplicado vy se
irradiaron a 1 kGy, se obtuvieron cinco puntos, las muestras no se les tomé lecturas
de fondo para ser sometidas a irradiacion. Esto con el fin de saber si la lectura de
fondo es proveniente de la radiacion natural de fondo o la muestra fue sometida a un

proceso de radiacion anterior.

Se irradio el LiF: Mg, Ti, conocido como TLD-100 a 5 Gy. Se ocuparon dos muestras
(A y B); el tratamiento térmico previo a la irradiacion fue de 2h a 100 °C. Se leyo¢ la
lectura de fondo del TLD-100 y después se colocaron en una caja petri pequena
dentro de la mufla. Después se colocaron en un metal para su rapido enfriamiento y

se procedi6 a la irradiacion.
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3.7 Pérdida de la sefial TL a temperatura ambiente o fading

El fading es la pérdida de la sefial en funcion de tiempo. Muchas de las hierbas y
especias que son irradiadas se almacenan por largos periodos de tiempo en
diferentes condiciones y ambientes. En el laboratorio se tratd6 de simular algunas

condiciones a las que estan expuestas, para después analizar la sefal.

[{peei)

Para evaluar la pérdida de la sefal, se eligieron las muestras etiquetadas como “a
de los tamanos 74 y 149 um debido a que presentaron mejor intensidad
termoluminiscente. Se irradiaron los poliminerales a una dosis baja de 40 Gy y alta
de 1 kGy en el irradiador Gammabeam. Las muestras irradiadas se dejaron en el
laboratorio a temperatura ambiente y en obscuridad. Periédicamente se tomaron las
lecturas de TL en diferentes intervalos de tiempo; para la dosis baja (40 Gy) los
tiempos fueron de 0, 3, 6,10, 15, 20, 30, 60, 90, 180, 360 y 720 minutos, 24 y 48 h;
para las dosis altas (1 kGy) los tiempos fueron de 1, 2, 4, 8, 12,24y 48 h, 4, 7, 15,

20 y 30 dias para la toma de las lecturas.
3.8 Efecto de la luz verde

Para la realizacion de este experimento se eligieron las mismas muestras utilizadas
en fading, ya que el objetivo era el mismo, analizar la pérdida de la sefial en
diferentes condiciones de almacenamiento. Se irradiaron a 40 Gy en Gammabeam.
Después de ser irradiadas se expusieron a la luz verde en diferentes intervalos de
tiempo: 0,1.5, 3, 6, 10, 15, 20, 30, 60, 90 y 180 minutos para obtener la respuesta TL

3.9 Reproducibilidad de las Sefales

Con el fin de saber si los poliminerales del pimentdn rojo presentaban una buena
reproduccion de la sefial. Se pesaron por duplicado nuevas muestras del polimineral
en discos de aluminio, 4 mg para cada tamafio de particula y se irradiaron a dosis

relativamente baja (40 Gy) y alta (1 kGy) en Gammabeam para obtener 10 datos.
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3.10 Obtencidn de las sefales termoluminiscentes (TL)

Para todas las sefiales TL obtenidas se utilizd el equipo Harshaw 3500 con
atmoésfera de Nitrogeno. Las lecturas se hicieron desde temperatura ambiente

hasta los 400 °C utilizando una razén de calentamiento lineal de 2 °C/s.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Dosimetria Fricke

Antes de irradiar los poliminerales es necesario determinar la razén de dosis en la
posicion en la cual se pondran las muestras. Se llevo a cabo la dosimetria en la
posicion namero 2 (Figura 4.1) a 130 cm del piso del irradiador Gammabeam sobre

el vértice interno.

Figura 4.1 Posicion 2 sobre el vértice interno a 130 cm del piso.

La solucion de Fricke se prepard de acuerdo a lo explicado en la seccion anterior, y
se expusieron los tubos de ensaye de 5 mL por duplicado. En esa posicién 2. En el
espectrofotometro, se leyo la absorbancia en la longitud de onda en 304 nm, que es

la longitud de onda correspondiente al Fe **.

Se realizaron por duplicado las irradiaciones de la disolucion Fricke para cada
tiempo y se obtuvo un promedio de la absorbancia (la absorbancia promedio se
muestran en la Tabla 4.1) Esta densidad 6ptica se multiplica por el factor antes
calculado de valor 278, para cada valor obtenido, la cual nos da la dosis en Gy.
Para obtener el valor de la razon de dosis, se realizo un grafico de dosis en funcion
del tiempo, obteniendo una recta. La pendiente resultante es la razén de dosis
(grafica 4.1).
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Tabla 4.1 Dosimetria Fricke, absorbancia promedio y dosis de la posicién 2 a 130 cm

del piso
Tiempo(min) Absorbancia posis
(Gy)
1 0.037 10.300
2 0.086 23.825
3 0.109 30.305
5 0.207 57.477
7 0.287 79.792
10 0.423 117.561
12 0.475 132.111
15 0.586 162.788

La grafica 4.1 muestra que la pendiente es 11, por lo tanto, la razén de dosis es
11Gy/min para la posicion 2.
Conociendo este valor, se puede calcular el tiempo necesario de exposicion de la

muestra, para alcanzar la dosis necesaria.
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Grafica 4.1. Relacion lineal de la Dosis en funcion del tiempo
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4.2 Rendimiento de poliminerales del Pimenton rojo

Tabla 4.2 Rendimiento de separacion del polimineral en el Pimentdn rojo

Masa de la Poliminerales Rendimiento
muestra obtenidos
954.4699 g 2.432 g 0.25%

La cantidad de poliminerales obtenida fue de 2.432 g por lo que el rendimiento fue
de 0.25%, ya que los minerales presentes en el pimentdn rojo es del orden de

miligramos, se trato de extraer la mayor cantidad posible

4.3 Caracterizacion de la Fraccion polimineral del pimentén
rojo

Para la fraccion polimineral se llevo a cabo la caracterizacién de los poliminerales.

La identificacibn se hizo por medio de la espectroscopia electrénica de barrido
(SEM) acoplado a un detector EDS para determinar la composicién. Se utilizo el
equipo SEM de la USAI de la Facultad de Quimica UNAM.

Los resultados de EDS (Figuras 4.3) muestran que la fraccion polimineral del
pimentdn rojo, el principal componente es el cuarzo y elementos que generalmente
lo acompafian como; feldespatado sodico-calcico y potasico, asi como otros iones
impurezas (Ti, Mg). Que estan presentes dependiendo del tamafio de particula. En
estas figuras los picos mas altos corresponden a los elementos con mayor
abundancia en la muestra, asi el pico del O, y Si, el mayor. Cada figura 4.3
corresponde a los elementos presentes en el tipo de tamafio. En la figura 4.3 a) los
elementos que corresponden a todos los tamafios de particula, pero cuando se
separan los tamafios se observan diferentes elementos presentes, como el Ti en 74
um y Mg en 149 p (figuras 4.3a) y 4.3b)).
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Figura 4.3 b) Determinacién por EDS de la composicion de la fraccién polimineral del

pimentdn rojo 74 um
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Figura 4.3 c) Determinacion por EDS de la composicién de la fraccion polimineral del

pimentén rojo 149 um

Los elementos llamados impurezas que se encuentran entre los diferentes tamafios
del polimineral hacen que la respuesta TL sea diferente y la forma de la curva de
brillo no sea igual en su forma, es decir, que los picos TL estén situados en

diferentes temperaturas para los dos tamafios de grano.

Las imagenes o micrografias de los poliminerales del pimenton rojo se obtuvieron
por medio del SEM (figuras 4.3.1). Las imagenes mostradas van desde 250 hasta
2000x de aumento; donde se puede observar la superficie de éstos. Los cortes bien
definidos y grises corresponden al cuarzo mientras que los bloques porosos (74 um)
y los bloques que se observan crecimiento de algunos cristales (149 um)
generalmente corresponden a los elementos Titanio, magnesio y aluminio que son

las impurezas.
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Figura 4.3.1 Micrografia por SEM de los poliminerales extraidos del pimentdn rojo. (a)
74 um (b) 149 um (c) Todos los tamafios. Los numeros debajo de las imagenes

muestran el acercamiento que se les hizo.
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En la tabla 4.3 se exhibe un promedio de los elementos presentes en la
composicién de los poliminerales del pimentdn rojo, y como se observa el O, es el
elemento mas abundante, seguido del silicio, esto es, porque son los elementos
componentes del cuarzo y algunos feldespatos. Los demas elementos se
encuentran en pequefias cantidades porque son impurezas (como Mg, Tiy Fe) o son

los elementos que forman parte de los feldespatos (Na, K, Ca, Al).

Tabla. 4.3 Composicién promedio de elementos presentes en la fraccion polimeneral

del pimentdn rojo en los diferentes tamafios de particula.

Tamarfio

74 um

Elemento C O Na Al Si K Ca Ti Fe

% 231 459 081 323 237 131 063 0.39 094

Tamafo

149 pm

Elemento C O Na Mg Al Si K Ca Fe
% 1895 47.09 1.19 0.08 3.18 27.16 1.23 0.69 0.42
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4.4 Comportamiento TL del pimentdn rojo

4.4.1 Irradiacion de los poliminerales a dosis altas y bajas
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Figura 4.4.1 Curvas de brillo de la fraccion polimineral del Pimentdn rojo. Tamafios de granos

de 74 umy 149 um, expuestas de 0.5-100 Gy (dosis bajas) en el irradiador Gammacell-200.
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Figura 4.4.2 Curvas de brillo de la fraccion polimineral del Pimentdn rojo para 74 um y 149um

de 55-1000 Gy en el irradiador Gammabeam.

Las figura 4.4.1y 4.4.2 muestran las curvas de brillo de TL del pimentdn rojo, en el intervalo
de dosis 0.5-1000 Gy. Cada pico en la curva TL se debe a una clase distinta de trampa, los
maximos de temperatura en la figura 4.4.1 a), se observan bien definidos y se localizan
alrededor de 90 °C y 140 °C. En ambos tamafios de particula se nota la diferencia de las
estructuras de las curvas de brillo, mientras que para el tamafio de 74um el pico de TL
ubicado en 130 °C después de 70 Gy empieza a unirse con el siguiente pico, en 100 Gy
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comienza a crecer mas que el primero, formando ahora un pico mas grande y ancho pero
manteniendo su maximo en 130 °C. Es decir, a mayor dosis se van llenando mas
eficientemente las trampas porque hay mayor ionizacioén y en consecuencia mas electrones
libres para ser atrapados con lo que se definen mejor los picos TL.

El tamafio de 149 um muestra la aparicion de un pequefio hombro alrededor de 200 °C que
va en aumento con el incremento de la dosis desde 15-100 Gy. Se nota la aparicion de otro
pico en 360 °C, a partir de 15 Gy, estos dos ultimos picos de mayor temperatura son
caracteristicos del cuarzo que posee picos TL hacia regiones de alta temperatura de la curva
de brillo (Kitis, et al, 2005; Montiel Espinoza, 2008).

El efecto de la dosis es notable, ya que al aumentar la dosis los picos aumentan su
intensidad. Aunque los maximos se situaron casi siempre en el mismo valor de temperatura
lo que indica que se trata del mismo tipo de trampa involucrada en las recombinaciones que
generan a los picos termoluminiscentes. La altura del pico y el area bajo la curva son

proporcionales a la energia que se deposita por la radiacion ionizante.

En un cristal, la energia necesaria para activar un mecanismo de recombinacién u otro sera
diferente, por lo que durante el calentamiento predominara a temperaturas mas bajas aquel
proceso que necesite proporcionar a los electrones una menor energia. Tanto si la
recombinacién se debe a la liberacion de huecos, como a la liberacién de electrones, ambos
electron-hueco se pueden re-combinar.

Al incrementar la temperatura de la plancheta en la muestra, aumenta el nimero de
electrones que escapa de los estados intermedios produciéndose un incremento de la
intensidad registrada. A mayor tamafio de particula pueden tener mayor probabilidad de que
las trampas re-atrapen las cargas que previamente fueron liberadas en otros subniveles de
menor energia o profundidad.

Cuando las muestras fueron irradiadas a dosis mayores de 55-1000 Gy (figura 4.4.2)
muestran cambios en las estructuras de las curvas de brillo, como puede apreciarse para el
tamafno de 74 um el primer pico ubicado en 90 °C crece hasta saturarse con dosis alta y se
une al segundo pico ubicado a los 130 °C en dosis arriba de 300 Gy.

Para el tamafo de 149 um el primer pico en 90 °C se observa hasta las dosis de 55y 60 Gy.
Para las dosis posteriores ese mismo pico se desplaza hacia una temperatura mayor a 100

°C, disminuyendo en intensidad, lo que indica que la alta ionizacién hace el efecto de que
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posiblemente solo permanezcan estables las trampas mas profundas. Cuando estas son
excitadas por calor la recombinacion de los defectos provoca que se note como un solo pico
(Montiel, 2008), lo que antes se observaba en dosis mas bajas. También se puede percibir
gue a partir de 250 Gy las curvas de brillo solo se presentan como una sola banda ancha, es
decir, una curva sin picos TL. Esto es debido al proceso de emision TL que practicamente la
totalidad de los electrones o cargas que en un principio se encontraban atrapados en los
estados intermedios se han recombinado y provoca un limite de emision termoluminiscente
(TL) en donde se agota la liberacion y recombinacion de las cargas con los huecos en los
centros luminiscentes (Kitis et al, 2005; Ramos Reyes, 2010).

Conforme el Codex Alimentarius establece que las dosis maximas de irradiacion para
especias y condimentos son hasta un maximo de 10 kGy, se considero el intervalo de dosis
altas para la radiacion de las muestras hasta la dosis de 20 kGy.

Cuando las muestras se irradiaron a dosis altas (0.1-20 kGy) (figura 4.4.3), la estructura de
las curvas de brillo son diferentes en dosis de 0.1-0.8 kGy (figura 4.4.3 a) y b)). Para 74 pum,
se observan dos maximos TL, el primer pico (80-82 °C) va creciendo conforme aumenta la
dosis, y se va uniendo con un segundo pico hasta generar una sola banda en 8 kGy, es
decir, llega a la saturacién (figura 4.4.3 d)). Este desplazamiento del primero pico (fig. 4.1.3)
a una temperatura mayor que en figuras anteriores no se observaba, indica que se liberan
trampas de los niveles menos profundos, cercanos a la banda de conduccién, y van llenando
las trampas mas profundas por lo que los maximos TL se van formando a temperaturas mas

altas.
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Figura 4.4.3 Curvas de brillo de la fraccion polimineral del Pimentén rojo para 74 um y 149 um

de 0.1-20 kGy (Dosis Altas) en el irradiador Gammabeam.

70




El tamafo de particula de 149 para las misma dosis (0.1-0.8 kGy), se observa apenas un
pequefio pico en 80 °C que alcanza la saturacion, el segundo pico que se encuentra a una
temperatura de 320-350 °C va en aumento conforme aumenta la dosis, esto es, que
trampas mas profundas se activan y tienen una mayor contribucion a las emisiones TL de las

muestras.

Estos picos que aparecen en (320-350 °C) son caracteristicos del cuarzo, ya que éste posee
picos TL hacia regiones de alta temperatura en las curvas de brillo (Montiel, 2008).

Para dosis mayores a 1 kGy, en ambos tamafios de particula, las curvas de brillo resultan
ser bandas anchas, porque a altas dosis se ocupan casi en su totalidad todas las trampas y
se genera una sola banda. Es importante destacar que el pico de menor temperatura que se
encuentra en 80°C correspondiente al pico del cuarzo, cuando la dosis tiende a aumentar
ese pico se une a otro de mayor temperatura, lo que indicaria un despoblamiento de cargas

atrapadas debido a la alta ionizacion y las cargas son re-atrapadas hacia trampas profundas.

4.4.2 Determinacion de energia de activacion (E) y parametro de

frecuencia(s)

Una vez que se obtuvieron las curvas de brillo de todas las dosis de interés, se procedi6 a
realizar los calculos de los parametros cinéticos E y s por el método de levantamiento inicial.
Para la realizacion de estos célculos se tomaron en cuenta las curvas de brillo de las figuras
4.4.1y 4.4.2 Las dosis se eligieron a partir de 15 Gy, de modo que los picos en las curvas se

pudieran observar de manera definida.

Para obtener el valor de E, se realiz6 un grafico de In(l) en funcion de 1/T, obteniendo una
recta de pendiente m=E/k. Los resultados de la energia de activacion que se muestran en la

Tabla 4.4.2 son un promedio que se genero de las dosis calculadas.

Tabla 4.4.2 Célculo de la energia de activacion por el método de levantamiento inicial (IRM)

para ambos tamafios de particula

Tamafio de particula (um) Tm(K) E(eV) s(s™)
74 362+2.3 0.95+0.06 2.25x10"?
149 364+3.3 0.93+0.05 1.21x10%
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Cada pico TL en la curva de brillo, indica la presencia de diferentes trampas o centros de
recombinacion con distintos valores de energia. A cada valor de E corresponde un valor de
temperatura para liberal el electrén, por consiguiente cada tipo de material correspondera un
maximo de temperatura y una curva de brillo. La energia calculada fue para distintas dosis,
pero se trata de un mismo pico y por lo tanto, del mismo tipo de trampa y profundidad por lo

gue los valores de E son muy parecidos para ambos tamafos de particula.

En cuanto a una posible interpretacion de los parametros cinéticos (E y s) Randall y Wilkins
dieron un significado fisico de acuerdo a su modelo. Describieron la trampa como un pozo
de potencial con valores de energia E de profundidad, y s es el valor de la frecuencia con la
gue los electrones golpean las paredes de la barrera de potencial y el coeficiente de
reflexion, cuyo valor permite escapar a la carga de la trampa que la mantenia retenida. De
acuerdo a esta definiciéon, el valor de s se debe esperar cercano al orden de la frecuencia
vibracional del cristal (Furetta, 2003). Es de sefialarse que los valores del factor de
frecuencia estan dentro de lo esperado en la teoria que son de 10° a 10** s (Chen & Kirsh,
1981).

El célculo de s es una medicion indirecta por lo que se ve afectado por otras variables tales
como E y Tn. Se calcul6 el error de s por medio del método de propagaciéon de errores,
siendo dicho error despreciable, dando del orden de AS= 10712, El calculo del error de s se

puede ver en el Anexo 2.

4.4.3 Limite de deteccidn

Dado que el consumidor deberia de ser capaz de elegir si quiere un alimento que fue
tratado por irradiacion o no. Para este propdsito el etiguetado de los alimentos que son
expuestos a la radiacion es indispensable, pero en México practicamente eso no ocurre y las
etiquetas son retiradas por el comerciante, se hace necesario desarrollar metodologias de
laboratorio para identificar a los alimentos tratados por radiacion ionizante. De aqui que la
deteccién TL, entre otros como ya hemos referido antes, sea una alternativa eficaz para la

identificacion. Entonces es muy importante su deteccion o identificacion TL.
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Para determinar el limite de deteccidn que indica si el alimento en estudio fue expuesto a

una fuente de radiacién ionizante. Se analizaron las respuestas TL de las muestras

irradiadas.

Se utilizé el valor de la sefial TL de la muestra irradiada (TLi) y la sefial de la muestra sin

irradiar (TLf) es decir la lectura de fondo; si el cociente de estas sefiales (TLi/TLf) es menor

gue 1 entonces la muestra no fue irradiada; si es igual a 1 no se sabe si la muestra fue

irradiada, y si el cociente TLI/TLf> 1 la muestra fue irradiada y tiene un limite de deteccion

TL. Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 4.4.3

Tabla 4.4.3 Limite de deteccion para los diferentes tamafios de particulay muestras.

Tamafio

de

particula 74"a" 74 "b" 149"a" 149"p"

Sefial TL Sefial TL Sefial TL

Dosis de Sefial de Sefial de Sefial Sefial  Sefial

(Gy) fondo(nC) TLi(nC) TLI/TLf fondo(nC) TLi(nC) TLI/TLf fondo(nC) TIi(nC) TLI/TLf TIni(nC) TIi(nC) TLI/TLf
0.5 32.49 0.29 31.95 0.28 40.9 0.37 43.91 0.65
1 58.95 0.53 86.02 0.74 99.72 0.90 85.68 127
2 94.71 0.86 115.3 0.99 97.64 0.88 63.62 0.95
3 119.1 1.08 120.8 1.04 110.8 1.00 81.04 1.20
4 138.3 1.25 147 1.27 138.1 1.24 113.6 1.69
5 144.8 131 158.8 1.37 162.9 1.46 125.3 1.86
6 160.6 1.45 167.4 1.44 183.9 1.65 159.6 2.37
8 110.6 207.4 1.88 116 220 1.89 111 247.3 222 67.26 160.8 2.39
10 169.5 1.53 254.5 2.19 291.9 2.63 198.3 2.95
15 259.8 2.35 341 2.94 400.7 3.60 295.6 4.39
20 421.5 3.81 442.8 3.81 552.4 4.97 399.8 5.94
30 569.3 5.15 606.6 5.22 791.8 7.12 567.7 8.44
40 705.7 6.38 755.7 6.51 979.8 8.81 682.7 10.15
50 816.4 7.38 965.4 8.32 1153 10.37 593.8 8.83
60 959.5 8.68 712.7 6.14 1114 10.02 640.8 9.53
70 1034 9.35 981.3 8.45 798.7 7.18 762 11.33
100 1489 13.46 1607 13.84 1341 12.06 995.8 14.81

*La tabla completa se muestra en el Anexo 1

A partir de estos resultados se estima que las muestras del pimentén irradiado pueden ser

identificadas a partir de 4 Gy para todos los tamafios de particula.
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4.4.4 Identificacion de muestras irradiadas y no irradiadas mediante

curvas de brillo

El fondo o blanco de los minerales, es una medida del efecto de la radiacion ambiental a la
gue estuvo expuesta la muestra. Es necesario medir esta sefial de fondo ya que de no
hacerlo existen trampas ya ocupadas en los minerales (fig.4.4.4 a)), entonces al irradiar el
material el nUmero de trampas ocupadas aumenta obteniendo asi una mayor intensidad TL
como se observa en las figuras 4.4.5 y por lo tanto existe una sefial y un pico TL mas alto
gue el obtenido cuando se obtiene previamente el fondo (F1).

Se observd que el pico TL de las muestras sin irradiar (fondol, F1), es decir, asi como se
obtuvo de la separacion, se situé a una temperatura elevada (aproximadamente en 300°C),
figura 4.4.4, que fue provocado por la irradiaciébn del ambiente. Mientras una segunda
lectura, fondo 2 (F2), ya no muestra la curva de brillo con su maximo como en el caso de la
primera lectura llamado fondo 1. La sefial TL como F2 se forma o corresponde a trampas
mas estables que se liberan después del calentamiento de la muestra hasta 400°C, al final
practicamente todas las cargas se han liberado de sus trampas. En dosis pequefias que van
de 0.5-10Gy (fig. 4.4.1a)y 4.4.1 ¢)) el final de la curva de brillo toma la forma del fondo 2
(fig. 4.4.4) ya que se trata de las mismas trampas, y estas se llenan mas eficientemente a

dosis mayores a 15 Gy, como el caso de la figura 4.4.4.1 c) para el mayor tamafio de

particula.
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Figuras 4.4.4 Curvas de brillo Pimentén rojo fondos de 74 pm y 149 um.
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Dado que en la muestra polimineral, sin irradiar todavia, puede influir el fondo (F1), se
analizo el caso de las muestras pero irradiando a 1 kGy. En las curvas de brillo (figura 4.4.5),
se observa una contribucion mayor de trampas ocupadas que influyen en la forma de la
curva TL, para lo cual se hicieron 5 repeticiones para cada muestra a la dosis fija.-Las
formas de las curvas de brillo son parecidas entre si cuando no se tomé lectura de fondo
(SF) (figura 4.4.5). Para ambos tamafios de particula la intensidad de la sefial en la que se
tomo lectura de fondo o blanco (CF), estan por debajo de todas las sefales SF (muestras
irradiadas con 1 kGy y sin haberse leido su fondo natural). Para 74 um existe una
disminucién de la sefial TL gradual conforme se sigue irradiando (SF1 a SF5) a la misma
dosis, pero no asi para 149 um, que después de la primera irradiacién tiene un descenso de
la intensidad TL de la sefial y se mantienen en el mismo valor. En este experimento la
intensidad de la sefial no aumenta conforme aumenta el tamafio de particula, sino que es
inverso, porque el tamafio mas pequefio que es el de 74 um presenta una mayor intensidad
que el de 149 um (figura 4.4.5). Esto puede ser debido al tipo de impurezas presentes en

cada muestra, y deberia de evaluarse la influencia de tales impurezas en las muestras.

74um 149um

Dosisé::(Gy 42x10" b Dosis 1kGy

—_ ors —— SF1
SF4 3.5x10" §E§

—— SF3
—— SF4

—— SF2
—— SF1 SF5
——CF

4.2x10"

3.5x10’

T 28x10" |

2.8x10

2.1x10"

2.1x10

Intensidad TL (u.a.)

1.4x10

1.4x107

Intensidad TL (u

7.0x10°

7.0x10° |-

0.0

300 400 00 L =
0 100 200 300 400

Temperatura (°C)

200

Temperatura (°C)

0 100

Figuras 4.4.5 Curvas de brillo Pimentén rojo Sin leer la lectura de Fondo (SF) para ambos

tamafios de particula.

En las Figuras 4.4.5, la muestra a la cual se ley6 su lectura de fondo y posteriormente se
irradio a 1 kGy (CF), muestra un pequefio hombro por arriba de 300 °C, (lo cual no aparece
en las curvas de SF), ello debido a que durante la primera lectura de su fondo se habian
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liberado las cargas de sus trampas. Estas ultimas, se vuelven a poblar con la dosis de 0.1y
0.2 kGy. Este efecto de la dosis se puede observar muy claro la figura 4.4.6, donde la ultima
parte de las curvas de brillo tienen forma similar a la del fondo correspondiente. El pico TL
observado en 320°C puede corresponder al cuarzo y se sabe que este es muy sensible a la
radiacion por lo que su intensidad TL aumenta con la dosis incluyendo los picos de alta
temperatura (Guzman, et al., 2011).

Como puede apreciarse de las curvas de brillo (figura 4.4.6), las muestras irradiadas
presentan picos TL hacia la region de menor temperatura (<200°C), mientras que el fondo
(lectura del fondo) indican que las curvas de brillo aparecen anchas y con maximo cercano
hacia 320°C. De aqui que se pueda inferir, observando la forma de las curvas de brillo si han
sido o no irradiadas las muestras de un condimento.
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Figuras 4.4.6 Curvas de brillo Pimentdn rojo con su respectiva lectura de fondo a dosis de 0.1
kGy y 0.2 kGy.

76



4.4.5 Emision termoluminiscente del LiF:Mg,Ti, comparado con

poliminerales de pimenton rojo

Sin embargo para la identificacion, se puede considerar un criterio no tanto cualitativo, sino
considerando el criterio del estandar europeo contenido en la norma EN 1788 (EN1788,
2001). En esta, se toma en cuenta la curva de brillo del LiF:Mg,Ti (conocido comercialmente
como TLD-100) en la regién de la curva entre 150-250 °C. Si se observa que las curvas de
brillo de las muestras poliminerales forman una banda o picos en ese intervalo se presume
gue la muestra ha sido irradiada. En el intervalo de 150-250°C el TLD-100 irradiado forma
los picos llamados IV y el V principalmente como centros de color o llamados F (un electrén
atrapado en una vacancia catidnica). Luego entonces cuando se ioniza una muestra
policristalina o cristalina, debe formar centros F. De aqui que ese criterio de identificacion
normado puede considerarse mas apropiado para la identificacion de las muestras
irradiadas.

Ademas el LiF:Mg,Ti es un cristal i6nico y pertenece a la familia de los materiales TL que
posee propiedades muy interesantes, a saber; linealidad, estabilidad, reproducibilidad, etc.,

caracteristicas utiles para realizar dosimetria de la radiacion.

Por las caracteristicas mencionadas, a continuacién se presenta la metodologia que se
siguié para las medidas TL y se comparan las curvas de brillo del pimenton rojo con el
intervalo del pico V del TLD-100, el criterio nos ayuda a determinar también si las muestras

fueron irradiadas.

Se utilizaron un par de cristales de TLD-100 comercial, de la marca Harshaw TLD. De
acuerdo a protocolos de tratamiento de este tipo de cristal, se expusieron previamente a un
tratamiento térmico de 200 °C durante 2 horas para vaciar todas las trampas ocupadas. Las
muestras de LiF se depositaron en una placa metalica a temperatura ambiente para que el
enfriamiento ocurriera rapido. Una vez realizado el proceso térmico se irradié el material a 5
Gy, aunque la norma europea considera 0.5 Gy. En nuestro caso, fue mas clara la curva de
brillo obtenida a 5 Gy tanto en intensidad como en los limites del pico V. Las muestras de
poliminerales de pimenton rojo que se utilizaron en este experimento se irradiaron 0.5 Gy
con gammas de °°Co debido a que es la dosis mas baja considerada en la tesis y también

porque el limite de deteccion fue de 4 Gy como se mostro en la tabla 4.4.3.
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La curva de brillo del LiF:Mg,Ti que se irradio a 5 Gy mostro 5 picos (Figura 4.4.7c), aunque
més claramente el el pico principal conocido como el V que normalmente esté junto con el
IV, pero consideraremos el criterio del intervalo entre 150-250 °C. La curva de brillo del
pimentdn presenta una sefial TL en el area donde se sitla el pico maximo del LiF, se puede

decir que la muestra fue tratada con radiacion.

En las figuras 4.4.7 se marcaron las zonas de temperatura (150-250°C) donde también se
muestra el pico de referencia del LiF, y se compar6 con las curvas de brillo del pimentén
rojo irradiadas a 0.5 Gy y su sefial de fondo. Las curvas de brillo del pimenton rojo presentan
sefial TL, en la zona marcada, no asi el fondo de las muestras, porque el fondo como se
menciond anteriormente, es la radiacion que recibié del ambiente natural. De acuerdo con
ese criterio del intervalo de temperatura en la norma EN 1788 podemos decir que las
muestras del pimenton han sido irradiadas, su identificacion por los picos a menor
temperatura también para los dos tamarfios de particula, por lo que este criterio es adecuado
para la identificacion y aun mas si las dosis son del orden de kGy. Este método por
comparacioén, ha indicado que se puede saber aun en dosis muy bajas si la muestra ha sido
tratada con radiacion.

Se puede proponer, como continuacion de este trabajo de identificacién, considerar ya sea el
cuarzo o el feldespato como muestras patrén para la identificacion de poliminerales de

alimentos.

Se realiz6 una prueba con muestra de cuarzo puro (99.99%) de roca, y como este no tiene
impurezas idnicas en su estructura, las emisiones TL fueron bandas anchas y de intensidad
muy bajas (figura 4.4.8) pero se identifica de su fondo o primera lectura del fondo (sin irradiar
en el laboratorio). En tanto el polimineral del pimentdn contiene impurezas que ya habiamos
identificado por EDS y por lo tanto sus emisiones TL fueron intensas comparadas con el
cuarzo y un pico alto situado a menos de 100 °C que se forma tipicamente en muestras de
cuarzo irradiado, el cual lo contiene el pimenton también. Por lo que se puede proponer que
en lugar de utilizar un cristal ionico como el TLD-100, seria deseable y mejor una muestra de

cuarzo de referencia pero con ciertas impurezas en concentraciones controladas.
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a 10 Gy.

4.4.6 Efecto Dosis- Respuesta TL

Para conocer si existe una relacion directa entre la dosis aplicada a las muestras y la
emision TL en poliminerales de Pimentdn rojo que fueron expuestos a radiacibn gamma a
dosis de 0.5-1000 Gy (dosis bajas) y de 0.1-20 kGy (dosis altas). Se muestran a
continuacion las graficas donde se aprecia esta relacion. En todas estas figuras se ve que
conforme aumenta la dosis que se le imparte a la muestra, la sefial aumenta y cuando el
tamafo de particula es mas grande la sefial aumenta poco, no tan apreciable como en otras
muestras poliminerales de otras hierbas y especias (Pineda Calzada, 2004; Tufifio Vazquez,
2007; Ramos Reyes, 2010).

De la Figura 4.4.9 a), los dos tamarfios de particula (74 y 149 um), existe una relacion lineal
de la respuesta TL en funcién de la dosis hasta 50 Gy: A medida que aumenta la dosis de
radiacion también aumenta la respuesta TL de los poliminerales del pimenton rojo. La region
lineal se encuentra entre las dosis de 10 Gy a 50 Gy para los dos tamafos de particula. Sin
embargo la respuesta TL aumentd conforme aumentaba la dosis hasta 1000 Gy; de aqui que
se eligié una dosis adecuada (40 Gy) para realizar los demas experimentos como fading y

efecto de luz verde. A partir de dosis mayores a 50 Gy se inicia aparentemente una region
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de saturacion, relacionada con la region de dafio posible de la fraccion mineral del pimentdn
rojo, en la Figura 4.4.9 b) donde las respuestas corresponden a dosis mas altas se puede
observar que no existe una region lineal por lo que hay una regién de dafio TL, que se
entiende como la disminucion de la respuesta TL a la dosis. En la muestra de 149 um se
puede percibir una pequefa region lineal a partir de 180 Gy hasta 400 Gy, pero no en la
muestra de 74 um. Por lo que se hizo un seguimiento a dosis altas hasta los 20 kGy (Figura
4.4.9 c), con el objetivo de buscar si en estas dosis existe otra region lineal y buscar las
regiones de dafio posibles de la fraccion mineral del Pimentén. Lo cual se debe a que el
cuarzo (uno de los minerales contenidos en la muestra de poliminerales extraidos del
pimentdn) tiene regiones de saturacion alta (Kitis, et al, 2005). Se encontr6 que ambos
tamanos de particula presentan una segunda region lineal que comprende de 0.1 a 3 kGy y
a partir de esta dosis comienza la disminucion en la sefial de las muestras, es decir,
comienza la region de saturacion. Esta evidencia de la saturacion, debe investigarse todavia

mas.
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4.4.7 Desvanecimiento (fading) de la sefal TL a temperatura ambiente

Para analizar la estabilidad de las sefales TL de los poliminerales de pimentdn rojo cuando
éste es almacenado, se realizé un fading a temperatura ambiente (28-30 °C) a dosis de 40
Gy vy 1 kGy. Los periodos variaron dependiendo de la dosis. A dosis baja (40 Gy) se realizé
hasta 48 h. El Fading a dosis alta (1 kGy) los tiempos fueron hasta 30 dias. La dosis de 1
kGy fue escogida para este experimento porque, a esta dosis segun la OMS
(FAO/OIEA/OMS, 1999), es la dosis permitida para Control de infestacién por insectos en

especias y condimentos.

El decaimiento TL integrado como sefal se muestra en las figuras 4.4.11. Ambas muestras
presentan una pérdida exponencial similar de la sefiales TL. Cuando los alimentos son
irradiados y almacenados a temperatura ambiente y en ausencia de luz, se promueve una
pérdida de la sefial TL en los minerales contenidos en éstos.

En la Figura 4.4.10 a) se observa un primer pico alrededor de 90° C, para la dosis de 40
Gy se puede ver una banda hacia los 110 °C, conforme pasa el tiempo disminuye la
intensidad de las sefiales y ese pico desaparece a partir de 180 minutos. Para 149 um este
mismo pico desaparece a los 360 min del fading (Figura 4.4.10 b))

La inestabilidad de dicho pico se debe a la formacion de subniveles superficiales formados
por trampas poco profundas, que mediante el almacenamiento a temperatura ambiente y sin
luz provoca su inestabilidad y por ende su recombinacién hasta desaparecer (Correcher, et
al., 1998; Montiel Espinoza, 2008).

En cuanto a dosis de 1 kGy, la forma de la curva se observa como una envolvente, con un
solo pico. Se puede ver (figura 4.4.10) que va disminuyendo la intensidad de la sefal
conforme pasa el tiempo, pero no sé logra observan un pico claro, eso indica que las
trampas en esta curva son mas estables profundas que para 40 Gy, por eso se necesita un

tiempo mayor para liberar a los electrones atrapados en dichas trampas.
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Figura 4.4.10 Curvas de brillo por efecto de temperatura ambiente (fading) 74 pmy 149 pym a
40 Gy y 1 kGy.

Se observa que conforme el tiempo de espera va en aumento, la temperatura del pico
maximo se va recorriendo, esto es mas evidente en la Figura 4.4.10 c). Cuando el pico
maximo comienza en 150 °C y después de 30 dias el maximo se recorrié hasta una
temperatura de 200 °C. Esto es, porque las trampas que se encontraba alli, eran mas

inestables vaciandose primero y quedando las menos variables.
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Tamafio 74pm (40 Gy)
Ecuacién Y= Al* exp(-x/t1) + YO

Y0=680.23679  +34.26588
A1=681.63239  +49.90572
t1=57.44083 +12.1217

Tamafio 149 pym
Ecuacion Y= Al* exp(-x/t1) + YO

Y0=512.07826 +18.73868
A1=404.80331 +27.97041
t1= 54.05664 +11.17431

Tamafio 74um (1 kGy)
Ecuacion Y= Al* exp(-x/t1) + YO

Y0=54.49497 +4.49669
Al=73.87077  +8.34393
t1=10.9060 +3.45165

Tamafio 149 pm

Ecuacion Y= Al* exp(-x/t1) + YO
Y0=59.42659 +4.53666
Al=78.53681 +6.76882
11=26.25376  +7.23491

Figura 4.4.11 Dosis-respuesta fading 74 um y 149 um a 40Gy y 1 kGy.

De acuerdo a estos resultados, se calcul6 el porcentaje de decaimiento de la sefial TL para
cada tamafio de particula.

Los resultados de las Tabla 4.4.6. y Tablas 4.4.6.1 muestran que para el tamafio de
particula de 74 pm, la sefial TL decae mas rapidamente que para el tamafio de 149 um para
las dos dosis. El decaimiento de las sefiales TL fue de tipo exponencial y la ecuacién general
es del tipo Y = Al * expo (-x/t1) + yO para ambos tamafios de particula. Donde Al es el valor
inicial de la sefal, x es el tiempo que transcurre antes de la lectura de las muestras, y yO es
el valor que tendria la sefial en intervalos muy grandes de tiempo. Esto es, después de algun

tiempo se puede seguir calculando el fading y saber su valor aproximado.
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Las sefales para 40 Gy, decae mas rapido ya que después de 48 h la sefal perdi6 casi el
50% de su sefial, pero para dosis de 1 kGy después de 1 mes la sefial perdi6 cerca del 70%.
La disminucion de la sefal tiene diversas causas entre las que destacan agentes externos
como la temperatura y la luz. La disminucion de la sefial también se puede deber a la
disminucién de los portadores de carga en los niveles “metaestables” (trampas) antes de
hacer la lectura de la seial TL (Ramos Reyes, 2010; Beneitez, et al., 1994; Cruz Zaragoza,
et al., 2012).

Por lo tanto la informacion obtenida de las mediciones TL del fading es muy util para
establecer el tiempo con que se cuenta para detectar al pimentdon rojo después de haber
sido irradiado y almacenado a temperatura ambiente. Se obtuvieron sefiales claras y
detectables, aunque todavia se puede seguir evaluando por un largo periodo de
almacenamiento. El tiempo de espera para aun ser detectado ha sido observado también
por otros autores y nuestro resultado esta de acuerdo (Bortolin, et al., 2005; Marcazzo, et al.,
2012).

Tabla 4.4.6 Porcentaje de pérdida o fading de la sefial TL de Pimenton rojo para los dos
tamafios de particula a temperatura ambiente (28-30°C) con dosis de 40 Gy.

Tamafio de particula (um) 74pum 149um
Sefial TL Sefial TL
Tiempo de espera (nC) % Pérdida (nC) % Pérdida

0 1409 0.00 935.6 0.00

3 min 1265 10.22 899.9 3.82

6 min 1285 8.80 846.2 9.56

10 min 1270 9.87 823.6 11.97

15 min 1181 16.18 846.1 9.57

20 min 1206 14.41 849.3 9.22

30 min 1096 22.21 680.1 27.31

1h 854.9 39.33 611.8 34.61

15h 865.5 38.57 636.6 31.96

25h 782.2 44.49 556.6 40.51

6h 826.7 41.33 520.1 44.41

12 h 635.8 54.88 470.8 49.68

24 h 585.5 58.45 539.9 42.29

48 h 671.9 52.31 482.7 48.41
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Tabla. 4.4.6.1 Porcentaje de pérdida de la sefial TL o fading del Pimentdn rojo para ambos

tamafnos de particula a temperatura ambiente (25 °C) con 1 kGy.

Tamarfo de
149um
particula (um) 74um
Tiempo de Sefial TL Sefial TL
espera (MC) % Pérdida (MC) % Pérdida
0 143.8 0.00 147.2 0.00
1h 108.3 24.69 135.2 8.15
2h 114.7 20.24 141.7 3.74
4h 97.41 32.26 113.9 22.62
8h 89.4 37.83 104.2 29.21
12 h 94.53 34.26 108.6 26.22
24 h 51.22 64.38 94.07 36.09
2 dias 69.58 51.61 83.11 43.54
4 dias 58.58 59.26 57.95 60.63
7 dias 54.77 61.91 64.44 56.22
15 dias 48.61 66.20 52.3 64.47
20 dias 55.71 61.26 69.78 52.60
30 dias 44.93 68.76 48.34 67.16

4.4.8 Efecto de laluz verde

Se hizo un seguimiento periddico de la pérdida de sefal TL provocado por la exposicion de

los poliminerales a la luz verde en condiciones de temperatura ambiente y oscuridad.

El decaimiento TL es similar para ambos muestras, (figura 4.4.13) y se ajustan a una
regresion exponencial. Para ambos tamafios de particula existe un comportamiento
decreciente de la sefial TL con respecto al tiempo, con excepcion de los tiempos que

mostraron recuperacion en sus sefiales como lo indica la tabla 5.

Al igual que en fading a temperatura ambiente, el decaimiento de las sefiales TL por luz

verde se ajusta a un tipo exponencial. La ecuacion es del tipo Y = Al * expo (-x/t1) + y0 para
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74 y 149 um. Por lo tanto, se puede seguir calculando la pérdida de la sefial en periodos

mas largos y asi conocer el valor aproximado de la pérdida de la sefial.

Las curvas de brillo obtenidas se muestran en la figura 4.4.12 Para los dos tamafios de
particula se puede observar que el primer pico, que aparece entre 85 y 90 °C que se
atribuye a la presencia de cuarzo, disminuye conforme aumenta el tiempo de exposicion,

pero el maximo se mantiene en la misma temperatura hasta desaparecer a los 90 min para

el tamafio de 74 um y 60 min para 149 um.

Este efecto se interpreta como la liberacion de las cargas de las trampas o de los centros de
recombinacion por accion de la luz verde. Esto sugiere que la luz verde afecta de igual
manera a todas las trampas generadas por la radiacion ionizante a la que se sometieron los

poliminerales al irradiarlos.
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Figura 4.4.12 Curvas de brillo por efecto de luz verde tamafio de grano de a) 74 um y b) 149

Hm.
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Ecuacion Y= Al* exp(-x/t1) + YO

Y0=635.37698 +108.95367
Al=516.01271 +101.90854
t1= 73.15844 +35.27059

Tamafio 149 um (40Gy)
Ecuacién Y= Al* exp(-x/t1) + YO
YO0= 381.25208 +77.9987
Al=422.16132 +104.4934

t1=17.31379 +11.07582

Figura 4.4.13 Dosis-respuesta de luz verde tamafio a)74 um y b)149 um.
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Tabla 4.4.8 Porcentaje de pérdida de la sefial TL de Pimentdn rojo para los dos tamafios de

particula por efecto de luz verde con una dosis de 40 Gy.

Tamafio de
particula (um) 74 uym 149 pm
Tiempo de Sefial TL
espera (min) Sefal TL (nC) % Pérdida (nC) % Pérdida
0 1149 0.00 749 0.00
15 1189 -3.48* 862.7 -15.18*
904.2 21.31 797.3 -6.45*
762.9 33.60 518.3 30.80
10 959.9 16.46 684.5 8.61
15 1082 5.83 439.4 41.34
20 1070 6.88 682.1 8.93
30 1012 11.92 408.9 45.41
60 833.5 27.46 342.5 54.27
90 791 31.16 527.7 29.55
180 681.1 40.72 281.8 62.38

*El signo negativo se debe al aumento de la sefial

El tamafio de particula de 149 um tuvo mayor porcentaje de pérdida de la sefial TL que el
tamafio de 74 um. Después de 6 minutos de exposicion a la luz verde, el tamafio de 74 pm
perdié el 33.6% de la sefial TL inicial mientras que el tamafio de 149 um perdi6 el 30.8% de la
seflal TL. Sin embargo al cabo de tres horas de exposicion a la luz verde, el porcentaje de
pérdida de la sefial TL de los dos tamafios de particula que no aumenté demasiado mientras
que el tamafio de 74 um tuvo una pérdida del 40.7% con respecto a la sefial original. El de
149 fue 62.38, mas del 50%, Esto ultimo indica que a partir de tres horas de exposicion a la
luz verde, los poliminerales del pimenton siguen perdiendo intensidad en la sefial TL pero de
manera menos acelerada que durante las primeras tres horas. Ya que generalmente no todas
las trampas pueden ser desalojadas totalmente por estimulacion optica. La pérdida mayor de
la sefial en el tamafio 149 um probablemente se debe a los restos organicos todavia

presentes en esa muestra.

90



4.4.9 Reproducibilidad de las senales

Con la finalidad de determinar la estabilidad de las sefiales TL y saber si se puede usar
como dosimetro. Se realizaron medidas de reproducibilidad de las sefiales a dos diferentes
dosis.

Las reproducibilidad de las sefiales se hicieron para ambos tamafios de particula, sometidos
a una dosis baja y otra alta; la dosis baja fue de 40 Gy, mientras que la dosis alta fue de 1
kGy. Se escogi6 esta Ultima dosis de 1 kGy, porque como se menciono anteriormente, es la
dosis que se utiliza para desinfestar.

Se graficaron las sefales obtenidas para cada ciclo y tamafio de particula (figuras 4.4.14),
se hizo un ajuste de datos para conocer la dispersion entre los puntos, y se encontré una

desviacion muy buena para 40 Gy de 0.3y 0.22 para 149 y 74 um respectivamente.

Respuesta TL(uC)

10 T T T T T T T . . 280 T T T T T T T
Pimenton rojo Pimenton rojo
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® 74um
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Figura 4.4.14 Reproducibilidad de la sefial TL a 40 Gy y 1 kGy.

Se puede ver que al aumentar la dosis, la dispersion de los datos también aumenta. Para la
dosis de 1 kGy los poliminerales de 149 pm presentan mejor reproducibilidad, ya que su
desviacion es de 3.15, y de 8.0 para 74 pm. No obstante los dos tamafos de particula
muestran buena reproducibilidad a ambas dosis; inclusive estan dentro del rango para ser
utilizados como dosimetros en productos industriales porgue la desviacion de éstos puede
ser de hasta 15% (Calderén, 2000).
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En las dosis altas, se puede observar que el tamafio de 74 pm después de varias
irradiaciones la sefial va decayendo, no es significativo ya que la desviacion esta aun por
debajo del 15%, y puede usarse como dosimetro, pero se tiene que hacer mas mediciones a
dosis mas altas para saber si existe un limite, en el que ya no sea posible que este material

se utilize como dosimetro.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES

Es muy comun irradiar hierbas y especias para su desinfestacion y sanitizacion, de aqui la
importancia de tener un método adecuado para la identificacion de alimentos tratados con
radiacion. Los resultados en esta tesis muestran que la termoluminiscencia (TL) es un

meétodo adecuado para la deteccion de tratamiento con radiacion ionizante del pimentdon rojo.

Los poliminerales extraidos del pimentdn rojo fueron identificados por espectroscopia SEM-
EDS, mostrando que el principal componente es el cuarzo y elementos que generalmente lo
acompafan como feldespato sddico-célcico y potasico, asi como otros iones impurezas, los
cuales estaran presentes dependiendo del tamafio de particula, el ibn Mg estaba presente
en 149 um, mientras que en 74 um en lugar de este elemento se encontré Ti. La sensibilidad
termoluminiscente muestra incremento cuando se aumenta la concentracion de iones titanio,
por lo que podemos decir que el tamafio de 74 um presenta mejor sensibilidad para estos
experimentos respecto al tamafio de 149 um, posiblemente, el fading esta relacionado con
estas impurezas, ya que el tamafio de 149 um su sefal decae mas rapido que la sefal de 74

gm.

La forma de las curvas de brillo depende de la dosis administrada y la composicion de los
minerales. En las curvas de brillo se noté un pico a temperaturas mayores, alrededor de
110°C y 320-350°C, que es el caracteristico del cuarzo. Este mineral fue identificado
mediante la caracterizacion de la fraccién polimineral utilizando espectroscopia SEM-EDS.

Se calcularon los pardmetros cinéticos, el valor de la energia de activacion E vy el factor de
frecuencia s. Estos valores se obtuvieron por medio del Método de Levantamiento Inicial
(IRM, por sus siglas en Inglés). La energia de activacion varia conforme al tamafio de
grano. La energia calculada fue 0.95 + 0.06 eV para 74 um, y 0.93+0.05 eV cuando es para
149 um. La frecuencia de escape para los tamafios de grano, fueron: s, = 2.25x10* sty

s149=1.21 x 10*2, valores que estan dentro del rango encontrado en la literatura.

El limite de deteccion para el pimentdn rojo fue de 4 Gy, es decir, se puede detectar si la
muestra fue irradiada a dosis de 4 Gy o mayores. Para la propuesta en esta tesis de
identificacion del pimentdn rojo irradiado se consideré el criterio de identificacion de

muestras de la norma europea EN 1788. De acuerdo con esa norma, comparacion de las
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curvas de brillo entre 150-250°C con el mismo intervalo de temperatura del LiF:Mg,Ti (TLD-
100), se encontré que la muestra habia sido irradiada incluso a dosis pequefia (0.5 Gy). Por
lo tanto, con la propuesta vertida en esta tesis se logré identificar que aun en dosis muy

bajas la muestra habia sido tratada con radiacion.

Sin embargo, para aplicar la norma europea EN1788 consideramos que seria mejor la
comparacion con una muestra de referencia de cuarzo, porque el pimenton rojo contiene al
mismo. Ademas se ha encontrado que las muestras de especias y condimentos de origen
mexicano contienen casi siempre al cuarzo como el mineral mayoritario en la composicién
inorganica del mismo. Por lo que el cuarzo podria ser considerado como muestra estandar
para la identificacién de poliminerales de alimentos irradiados, al que también debe primero

evaluarse.

Como caracteristica de material expuesto a la radiacién, el polimineral del pimento rojo
presentd una respuesta lineal de 10-40 Gy para ambos tamafios de particula. A dosis
mayores no existe un amplio comportamiento lineal de la respuesta TL, so6lo la muestra de
149 um fue la unica que presenté nuevamente regién lineal a partir de 300 Gy. En dosis
mayores a 400 Gy, las muestras presentaron una zona de saturacién que se ve disminuido
con el decrecimiento de las sefales, por lo que se supone que existe un dafio por efectos de
la dosis. Sin embargo, existe otra region lineal en ambos tamafios de particula para dosis
altas que va de 0.1-1 kGy. Después de estas dosis el pimentdn rojo presenté regién de

saturacion.

Respecto a la estabilidad de las sefales por efecto de luz verde y a temperatura ambiente,
claramente existe una pérdida de TL conforme avanza el tiempo de exposicion; sin embargo
la mayor pérdida de la sefal fue por efecto de luz verde. La pérdida de la sefial a
temperatura ambiente es menor por lo que se puede decir que solo afecta las trampas
superficiales. La pérdida de la sefial a temperatura ambiente a 40 Gy fue de 52.31% para 74
Mm en un periodo de 2 dias (2,880minutos) y 48.41% para 149 um en un periodo igual. En la
dosis de 1 kGy que se aplica para retardar procesos fisiolégicos, y control de insectos y
parasitos en los alimentos, la sefial es aun mas estable, pues la pérdida de la sefal fue de
68.76% y 67.16% después de 30 dias para 74 y 149 um respectivamente. Las expresiones
del decaimiento TL permiten también calcular la pérdida de la sefial a mayor tiempo posterior

94



a la irradiacion puesto que generalmente, las especias después de ser tratadas por

irradiacion se almacenan antes de llegar a su destino final.

Se obervéd de los resultados, que el tamafio de particula influencia a las sefiales TL y
presumiblemente es debido a las concentraciones de las impurezas que se encontraron
mediante espectroscopia SEM-EDS. También se atribuye el comportamiento similar en la
pérdida de la sefal TL, ésta decae mas rapido cuando el tamafio del grano es menor. Seria
interesante en otro trabajo a seguir, realizar un estudio sistematico sobre distintas

concentraciones de impurezas en tamafios de grano.

Con la finalidad de evaluar la estabilidad de la respuesta TL, considerando una misma dosis
y varias ocasiones a las muestras, éstas fueron irradiadas a una dosis de 40 Gy.
Presentaron mayor estabilidad, con una desviacion estandar de 0.229 para 74 y 0.307 para
149 um. Lo que indica una variacion menor en la sefial con respecto a la dosis de 1 kGy que
da un margen de +8.0 para 74 um y para 149 ym +3.15. La variacidon mas grande de 74um
puede deberse a la posible presencia de trazas de Ti, por lo que va disminuyendo la seiial
conforme se aumentan las réplicas. Sin embargo la variacién sigue siendo aceptable. En
esta tesis se ha medido el limite de deteccidon TL de la muestra, reproducibilidad de la sefial
y su variacién ante esta, de manera que el mineral del pimenton rojo pudiera utilizarse como

detector de radiacion o para fines de dosimetria.

Se puede decir que el fenbmeno de Termoluminiscencia es un método efectivo para la
deteccién de alimentos irradiados sélidos como lo son las especias. Comercialmente las
hierbas y especias se irradian a menos de 1 kGy para su desinfectacion y mayor a 10 kGy
para sanitizacion, por lo que permite la deteccibn comercial de hierbas y especias a esas
dosis. Sin embargo, en este caso del polimineral del pimentdn rojo no se observé linealidad
a dosis mayores de 0.6 kGy, pero podria ser de utilidad en dosimetria de alimentos que

requieran dosis relativamente bajas (0.5 kGy).

Este método puede considerarse nuevamente en México para reforzar las exportaciones de
frutas y especias principalmente, porque la Norma Oficial Mexicana NOM-033-SSA1-1993 ya
fue cancelada objetando que no existian métodos de deteccion para alimentos irradiados y
sin mejora de los productos mexicanos. Los productos alimenticios comerciales mas

irradiados son las especias y condimentos, por lo tanto, es comun la irradiaciéon del
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pimentdn deshidratado, usando radiacion gamma; por lo que se deberia de reconsiderar
nuevamente la NOM-033, especificar métodos de deteccidbn como los sugeridos por el
Codex Alimentarius y por la FDA para el tratamiento fitosanitario de los alimentos que se
exportan e importan en México. Asi también se debiera aplicar la norma NOM-055-
SCFI/SSA1-2009 para el control y supervision efectiva por las autoridades sobre el
etiquetado de los productos tratados con radiacion, pues existen tres irradiadores
comerciales en el pais que tratan a los alimentos. Ello también daria la oportunidad del
derecho al consumidor de elegir entre los productos del mercado y cubrir la laguna

normativa que tiene el pais.
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ANEXOS

ANEXO 1.

Tamafio

de

particula 74"a" 74 "p" 149"a" 149"p"

Sefal TL Sefial TL Sefial TL
de Sefial de Sefial de Sefial Sefial Sefial

Dosis (Gy) | fondo(nC)  TLi(nC) TLI/TLf |fondo(nC) TLi(nC) TLI/TLf |fondo(nC) TIi(nC) TLI/TLf | TIni(nC) TIi(nC) TLi/TLf
0.5 32.49 0.29 31.95 0.28 40.9 0.37 43.91 0.65
1 58.95 0.53 86.02 0.74 99.72 0.90 85.68 1.27
2 94.71 0.86 115.3 0.99 97.64 0.88 63.62 0.95
3 119.1 1.08 120.8 1.04 110.8 1.00 81.04 1.20
4 138.3 1.25 147 1.27 138.1 1.24 113.6 1.69
5 144.8 131 158.8 1.37 162.9 1.46 125.3 1.86
6 160.6 1.45 167.4 1.44 183.9 1.65 159.6 2.37
8 110.6 207.4 1.88 116 220 1.89 111 247.3 2.22| 67.26 160.8 2.39
10 169.5 1.53 254.5 2.19 291.9 2.63 198.3 2.95
15 259.8 2.35 341 2.94 400.7 3.60 295.6 4.39
20 421.5 3.81 442.8 3.81 552.4 4.97 399.8 5.94
30 569.3 5.15 606.6 5.22 791.8 7.12 567.7 8.44
40 705.7 6.38 755.7 6.51 979.8 8.81 682.7 10.15
50 816.4 7.38 965.4 8.32 1153 10.37 593.8 8.83
60 959.5 8.68 712.7 6.14 1114 10.02 640.8 9.53
70 1034 9.35 981.3 8.45 798.7 7.18 762 11.33
100 1489 13.46 1607 13.84 1341 12.06 995.8 14.81
55 1443 13.05 1275 10.99 1694 15.26 1114 16.56
60 1501 13.57 2062 17.78 2492 22.45 1131 16.82
70 1790 16.18 1531 13.20 1269 11.43 1442 21.44
80 1902 17.20 1979 17.06 1614 14.54 1501 22.32
90 3742 33.83 2408 20.76 1694 15.26 2194 32.62
100 4404 39.82 3549  30.59 3528 31.73 2675  39.77
120 2516 22.75 2808 24.21 2981 26.86 2233 33.20
140 2730 24.68 4171  35.96 3087 27.81 2442 36.31
160 6287 56.84 5121  44.15 3351 30.19 2616 38.89
180 7383 66.75 5569 48.01 5341 48.12 4995 74.26
200 6656 60.18 7569  65.25 6742 60.63 6235 92.70
250 7165 64.78 8034 69.26 8758 78.76 6582  97.86
300 11100 100.36 9477 81.70 11290 101.53 7790 115.82
350 13390 121.07 11990 103.36 12660 113.85 10120 150.46
400 16530 149.46 16340 140.86 14500 130.40 11340 168.60
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450
500
600
700
800
900
1000

13340
16210
14050
23030
24420
26780
28070

120.61
146.56
127.03
208.23
220.80
242.13
253.80

15420
15770
21690
30150
36260
38130
37020

132.93
135.95
186.82
259.69
312.32
328.42
318.86

18590
15770
18900
23140
25380
30530
33560

167.18
141.82
169.96
208.09
228.24
274.55
301.80

13190
13170
15490
17160
19650
23870
24580

196.10
195.81
230.30
255.13
292.15
354.89
365.45
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Anexo 2.

Calculo del error para la frecuencia de escape.

Por medio del método propagacion de errores se calculé el error de s para cada tamafio de
particula del polimineral de pimenton rojo. A partir de la siguiente ecuacion es posible

calcular el error al resolver las derivadas parciales.

+ AT, |2
8Tm

b= ae(2)

Donde los siguientes valores corresponden a los valores obtenidos del tamafio de particula de 74um
para la frecuencia de escape s, energia de activacion (E), asi como el promedio de la temperatura
maxima (T,,) correspondiente al primer pico de la curva de brillo y el valor de la constante de
Boltzman (k).

5= 2.25x10%1%st

E = 0.95¢V+0.06

T,, = 89°C = 362K+2.3

k = 8.62x107%eV/K

considerando la expresion (1), se puede derivar respecto de la energia de activacién y luego la

variacion de la temperatura (Tm),obteniendo:

. E . E

8z KTE 1 — KT !

il E“*E*exp ﬁm]+[g§‘*exp n‘Tm*EJ ............... (2)
E . E

] _ 2kTm o kTm T E

o= | e ¥ EXP m] + [ I k¥ EXp KTm _kT.-"i] ..................... (3)

Sustituyendo valores en las ecuaciones (2) y (3) se tiene
De (2): -1.6515 x 10"
Y de (3) 3.1574 x 10*®

y hacienda la suma de la ec. (1) se encuentra el valor del error asociado para el factor s:
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As = 006(1.65x10™%)+2.3(3.157x10%) = 1.717x10™*?

El valor obtenido para el error de s es despreciable, ya que, el valor del parametro de frecuencia es

de 5 = 2.25x1012571,

De la misma forma se obtiene el valor de error de s para 149 um. Las contantes para este tamafio de
grano son:

5 =121x101s?

E =0.93eV+0.05

T, =91"C = 364K+3.3

k= 862x10"5eV/K

De la ecuacion (2): -2.7142 x 10™*
Y de la ecuacion (3) : 7.1605 x 10
Entonces el valor de As calculado es:

As = 1.6x10™ para el tamfio de 149 um.

107



	Portada

	Índice

	Objetivos

	Hipótesis

	Capítulo 1. Introducción

	Capítulo 2. Antecedentes

	Capítulo 3. Desarrollo Experimental

	Capítulo 4. Resultados y Discusión

	Capítulo 5. Conclusiones

	Referencias

	Anexos


