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INTRODUCCION

La espectroscopia de infrarrojo es un método espectroscopico utilizado para la identificacion de
compuestos organicos e inorganicos y ha llegado a ser uno de los métodos mas utiles dentro del
laboratotio quimico, ya sea analitico, de control de calidad o de investigaciéon. Esta ha experimentado
una revoluciéon con la introduccién de instrumentos que permiten determinar rapida y
convenientemente los grupos funcionales de la estructura quimica de las muestras, ademas el analisis se

lleva a cabo con cantidades pequefas de material.

El quimico actual necesita una mejor preparacion analitica tanto en el aspecto tedrico como en el
experimental. Este Manual de Laboratorio de Espectroscopia de Infrarrojo pretende ser un auxiliar para
lograr dicha preparacion presentando los aspectos tedricos basicos e instrumentacion de esta técnica
espectroscopica, una guia metodologica breve para el manejo del equipo de infrarrojo marca NICOLET

Magna-560 y cinco practicas para la docencia en las diferentes licenciaturas del area de ciencias quimicas.

Los alumnos de la carrera de Quimica Industrial y Quimica a lo largo de su trayectoria académica
cuentan con asignaturas en las cuales pueden aplicar este método espectroscopico, una de ellas es el
laboratorio de Quimica Experimental Aplicada. Esta asignatura tiene como objetivo integrar y aplicar
conocimientos adquiridos en asignaturas anteriores y ayudar al alumno en su preparacion para que se
desarrolle mejor como profesional de la quimica. El conocer y tener experiencia en el método
espectroscopico de infrarrojo le dard a los estudiantes una herramienta mas para enfrentar y resolver

problemas a nivel industrial y también le permitira enriquecer el proceso ensefianza-aprendizaje.

Si el alumno selecciona este método espectroscopico, se interesa en el aprendizaje del mismo y en el
manejo del equipo, este manual le servira como guia para el desarrollo de sus proyectos en el laboratorio

de Quimica Experimental Aplicada.

En la realizaciéon de este manual se recopil6 la informacién bibliografica para redactar los principios
basicos de la técnica y la instrumentacién, posteriormente se desarrollé la guia metodologica para el
manejo del equipo de infrarrojo presentando a través de un texto agil y practico que orienta de forma

clara y concisa a cualquier usuario que requiera llevar a cabo el analisis de una muestra.




Se incluyen 5 practicas que pueden realizarse como ejemplo de algunas aplicaciones de este método
espectroscopico. Para facilitar el desarrollo de las practicas, se marca en cada una el objetivo que se
pretende alcanzar, se presenta la teorfa basica del método analitico, la informacién sobre la naturaleza de
la muestra que sera sometida al analisis y al final de cada una la bibliografia donde se puede encontrar

informacion adicional sobre los temas tratados.

Ademas, al final de este manual se presenta un anexo donde se han colocado los resultados obtenidos
mostrando los espectros de infrarrojo de las muestras asi como el analisis de resultados y conclusiones

de cada una de las practicas.




OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Elaborar un Manual de Espectroscopia de Infrarrojo, apoyandose en un estudio bibliografico, que
contenga las herramientas necesarias para apoyar al trabajo experimental de las asignaturas de Quimica

Experimental Aplicada y algunas otras de los planes de estudios de las carreras del area de quimica.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

® Presentar un manual de espectroscopia de infrarrojo que incluya los principios teoricos, la
instrumentaciéon y la metodologia para el manejo adecuado del equipo marca NICOLET
modelo Magna-560, con la finalidad de que la persona interesada pueda acceder facilmente al

manejo de este método espectroscopico.

® Disefar cinco practicas de espectroscopia de infrarrojo como apoyo didactico para los
estudiantes de las asignaturas de Quimica Experimental Aplicada de las carreras de Quimica y

Quimica Industrial para que refuercen el aprendizaje de este método espectroscopico.




CAPITULO UNO

GENERALIDADES




Capitulo 1

GENERALIDADES

1.1. INTRODUCCION A LOS METODOS OPTICOS DE ANALISIS

Un método o6ptico de anilisis se define como aquel en donde se mide la radiacion electromagnética que
emana de la materia como resultado de la interaccién con ella, se incluyen por lo tanto, todos los
campos del espectro electromagnético desde los rayos gamma a las ondas de radio, Figura 1. Estos
métodos opticos de andlisis se dividen en dos tipos fundamentales, los espectroscépicos y los no

espectroscopicos.

Los meétodos espectroscpicos se basan en la medida de la intensidad de la luz y la longitud de onda de la
energfa radiante. Estas medidas se muestran en los graficos denominados espectros. Los espectros se
deben a las transiciones de las particulas subatémicas entre estados de energfa caracteristicos y a las
vibraciones de los enlaces moleculares. Por otro lado los wmetodos no espectroscipicos se basan en la
interaccion entre la radiacién electromagnética y la materia produciendo como resultado un cambio en
la direccion o en las propiedades fisicas de la radiacion electromagnética. Ejemplos de estos métodos es

la refractometria, la difraccion de rayos x y la polarimetria.

Los métodos opticos mas utilizados son los espectroscopicos y en la mayorfa de ellos el fundamento es
la interaccion luz materia, en donde se mide la energfa de la luz absorbida o emitida y se identifican
facilmente por el prefijo egpectro, un ejemplo de estos métodos es la espectroscopia de infrarroja (Olsen,

1986; Conley, 1979).

Espectro visible por el hombre (Luz)

laoonm  |a50nm  [500nm | 550 nm goonAm  |650nm | 700 nm

— 1
Rayos Rayos Rayos X Y- Infrarroja Radar UHF Omnda media Fracuencia
chEmicas | Gamma ABIC VHE Onda corta  Onda larga @t remadsmants
baja
LIy ity Microandas — Radio ]
16m 1pm 1A 1nmm 1um tmm  dem im 1 hm 1 Mm
Longitud 15 14 -1 -12 ) 10 -4 -4 5 -4 -5 — 2] iy 25} ] 1 2 3 ] 5 [ T
de anda (m} 10 10 10 10 10 10 ] 10 (1] 10 (1] 10 10 1@ 10 10 10 10 10 10 10 o ]
2 2 7 2 1 7
frequencia (i) 102 0% 0¥ w0® 0™ w0"® w"” 0™ w® 0™ 0® 0" w" " w0* w' w w® w0 w' w? w?
[1 Zeta-Hz) {1 Exa-Hz) |1 Pata-Hz) i1 Tara-Hz) {1 Giga-Hz) il Maga-Hz) 11 Kile-Hz)y

Figura 1. Espectro electromagnético (http://upload.wikimedia.org)
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Generalidades

1.1.1. PROPIEDADES DE LA RADIACION ELECTROMAGNETICA

La radiaciéon electromagnética es la radiacion emitida o absorbida en forma de ondas electromagnéticas.
Una onda electromagnética esta formada por un componente de campo eléctrico y un componente de
campo magnético, mutuamente perpendiculares, que oscilan en el espacio con su frecuencia, su
velocidad y su intensidad caracteristicas. Los diferentes tipos de radiacion electromagnética se
caracterizan generalmente por su longitud de onda (A) o su frecuencia (). En la Figura 2 se muestra el

diagrama de una onda.

= & —

i
— ¥

Figura 2. Onda electromagnética

La Jongitud de onda se define como la longitud de un ciclo, o bien como la distancia entre los maximos y
minimos sucesivos. La frecuencia es el nimero de ciclos por segundo. Toda radiacion electromagnética se
mueve en el vacio con la misma velocidad (c), cuyo valor es de 2,9979X10"cm/s. Asf para toda radiacién
que se mueva en el vacio, se puede describir la Ecuacién 1 en la forma: (Creswell, 1972; Olsen, 1986;

Conley, 1979).

Ecuacion 1




Generalidades

1.2. INTRODUCCION A LA ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

La espectroscopia infrarroja ha llegado a ser una de las técnicas mas importantes para la determinacion
de la estructura molecular y de identificacién quimica. En sistemas organicos se aplica como técnica
analitica cuantitativa y cualitativa, para el estudio de materiales desconocidos, para obtener datos sobre
grupos funcionales y otras caracteristicas estructurales. A pesar de que solo se han estudiado
compuestos organicos, también los compuestos inorganicos dan espectros de infrarrojo tutiles. La region
del infrarrojo suele considerarse como la zona comprendida entre las longitudes de onda de 0.75-1000
um, que corresponden a los nimeros de onda 13300-10 cm™, la cual se subdivide a su vez en tres

regiones que se muestran en la Tabla 1 (Olsen, 1986; Conley, 1979; Morcillo, 1974).

Tabla 1. Subdivisiones habituales del espectro de infrarrojo

TIPO DE INTERVALO DE INTERVALO DE
REGION TRANSICION NUMERO DE LONGITUD DE
ENERGETICA ONDA (cm™) ONDA (um)
Infrarrojo proximo 6 Armoénicos 13300 - 4000 0.75-2.5

cercano

Infrarrojo medio 6 Vibraciones, rotaciones 4000 - 400 2.5-25
fundamental

Infrarrojo lejano Vibraciones del 400 - 10 25-1000
esqueleto, rotaciones

En el infrarrgjo proximo o cercano la mayoria de las bandas de absorciéon se deben a armoénicos de las
vibraciones de tensién del hidrégeno particularmente utiles para el analisis cuantitativo de varios grupos

funcionales. Los instrumentos utilizados son similares a los usados en region del visible.

En la region del infrarrojo medio o fundamental se obtiene una gran cantidad de informacién cualitativa y
cuantitativa acerca de los grupos funcionales y de la estructura molecular. En esta regién aparecen las
bandas de absorcién debidas a las vibraciones fundamentales de las moléculas, por lo que es la mas

comun y mas empleada en espectroscopia de infrarrojo.

La region del infrarrgjo lejano ofrece informacion, acerca de las transiciones rotacionales, modos
vibracionales de las redes cristalinas y vibraciones del esqueleto de moléculas grandes (Olsen, 1986;

Motcillo, 1974).




Generalidades

1.2.1. ESPECTRO DE ABSORCION DE INFRARROJO

El espectro de absorcion en el infrarrojo es el registro grafico del porcentaje de la radiacién absorbida (o
transmitida) por una muestra, en funcién de la longitud de onda o del nimero de ondas de la radiacion
infrarroja incidente. Este registro representa, para cada longitud de onda, la relaciéon de intensidades
transmitidas, con o sin muestra. Esta relacién denominada transmitancia T puede remplazarse por su
porcentaje (%T) o por la absorbancia (A), la cual se relaciona con la transmitancia mediante la relacion
A = log (1/7T). El espectro infrarrojo es caracteristico para cada compuesto, ya que no existen dos
espectros iguales para dos compuestos diferentes, cada espectro es como una huella dactilar (Morcillo,

1974; Rouessac F y Rouessac A, 2000).

1.2.2. FUNDAMENTOS DE LA ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

La espectroscopia infrarroja se basa en la medicién de la absorcion de energia luminosa en la region
infrarroja, la absorcion de esa radiaciéon promueve en una molécula, distintas vibraciones mecanicas de
atomos o grupos funcionales. La absorcién de radiacioén infrarroja se limita en gran parte a especies
moleculares para las cuales existen pequefias diferencias de energia entre los distintos estados
vibracionales y rotacionales. Se producen sélo estos efectos, debido a que los fotones producidos en el
infrarrojo poseen poca energia como para producir transiciones electronicas pero pueden provocar que
los enlaces se estiren y doblen, es decir pueden causar vibraciéon en las moléculas en las cuales los
atomos cambian su posicion relativa (Creswell, 1972; Conley, 1979; Olsen, 1986: Skoog, 1994; Rouessac
F y Rouessac A, 2000).

1.2.3. TIPOS DE VIBRACIONES
En moléculas sencillas es posible definir los tipo de vibraciones que tienen lugar entre los distintos
atomos enlazados e identificar la radiacién electromagnética que se absorbe para modificar su estado

vibracional.

En moléculas complejas esta posibilidad es mas dificil tanto por el elevado nimero de vibraciones como
por las interacciones entre los distintos centros vibracionales que se producen. Hay dos clases de

vibraciones basicas o fundamentales; de tensién o alargamiento y de deformacion o flexion, Figura 3.




Generalidades

Vibraciones de tension

Y

Simétrica Antisimétrica

X

Vibraciones de flexion

SA

Balanceo en plano Tijereteo en plano

|Aleteo fuera del plano Torsidn fuera del plano

XK

Figura 3. Tipos de vibraciones moleculares (Skoog, 1994).

NOTA: (+) indica un movimiento del plano de la pagina hacia el lector;

(-) indica un movimiento del plano de la pagina alejandose del lector.

Las vibraciones de tension o alargamiento producen un cambio continuo de la distancia entre los atomos sin

abandonar el eje de enlace.

Las vibraciones de deformacion o flexion se caracterizan por un cambio en el angulo de dos enlaces y se
clasifican en cuatro tipos: de tijera, de oscilacion en el plano o balanceo, de sacudida fuera del plano o
cabeceo y de torsion fuera del plano o trenzado. En moléculas de mas de tres atomos, ademas de las
vibraciones descritas, puede producirse interacciones o acoplamientos que dan lugar a cambios en las

caracteristicas de las vibraciones (Skoog, 1994; Olsen, 1986; Conley, 1979).

1.2.4. MODELOS VIBRACIONALES

Las caracteristicas de una vibracion atémica de tensién en una molécula diatémica son, en principio,
similares a un modelo mecanico consistente en dos masas unidas por un muelle (oscilador armoénico).
Para iniciar el desarrollo se considera la vibracién de una masa unida a un resorte que cuelga de un
objeto inmévil, la energfa potencial para un desplazamiento de la masa sobre su posiciéon de equilibrio

CS:
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.f’]_‘x )

fed ~

Epﬂfﬁ'nc*fnf =\ —

'az,-'

En donde k es la constante de fuerza y d la distancia recorrida por la masa.

La curva de energia potencial para una oscilaciéon armoénica simple, obtenida a partir de la ecuacion

anterior es una parabola, Figura 4.

alans s

Enargia

Figura 4. Curvas de energfa potencial en un oscilador arménico (1)

y oscilador no arménico (2) (Skoog, 1994)

En la posicion de equilibrio d=0, la energfa potencial es nula y alcanza el valor maximo cuando el

resorte esta extendido o comprimido a maxima amplitud. La frecuencia de esta vibracién, en ciclos por

segundo, tiene la expresion:

En donde m es la masa del objeto y k la constante de fuerza.
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Esta expresion de la frecuencia de vibraciéon se puede aplicar a un oscilador arménico formado por dos

bolas de masas m,, m, y a dos atomos unidos por un enlace en movimiento vibratorio.

A..

FHmn:

11+ 12

En donde m,y m, son la masa de las bolas o de los atomos, (#,72,/m,+ m,) es la masa reducida p y k la

constante de fuerza del muelle o del enlace quimico.

Sin embargo, el movimiento vibracional de dos 4atomos unidos por un enlace quimico difiere del sistema
de dos masas unidas por un muelle, debido a que la energfa vibracional de los atomos en una molécula

esta cuantificada y solamente son permitidos ciertos niveles energéticos, segun la siguiente expresion:

1 ‘ (1 h Ik
E = —+1"hV=,—+\) — —
2 , 2 2r \ u

En donde:

v es el numero cuantico vibracional, el cual toma valores de (0,1,2,3, etc)
h es la constante de Planck, (h=6,6252X10" erg seg)

v es la frecuencia de vibracion del enlace

1 es la masa reducida

La transicion entre dos niveles energéticos vibracionales consecutivos corresponde a un incremento de

energia vibracional, AE
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La absorcion de radiaciéon con energia igual a esta diferencia da lugar a la transicién vibracional que
queda reflejada en el espectro. Las radiaciones electromagnéticas con esta energfa se encuentran en la
region infrarroja del espectro electromagnético. La cuantificacion de la energfa vibracional en un sistema
molecular, no es la unica diferencia existente entre dos atomos unidos por un enlace (vibraciones
moleculares) y un oscilador armoénico definido por dos masas unidas por un muelle (mecanica clasica).
Cuando dos 4tomos se acercan entre si, en el movimiento vibratorio, se produce una repulsion entre los
dos nucleos con una fuerza que actia en la misma direccién que la fuerza restauradora del enlace. Este
efecto hace que en el extremo en el que los atomos se acercan, la energfa potencial se eleve rapidamente;
mientras que en el extremo, en el que los atomos se alejan al maximo, se produce una disminucién de la
fuerza restauradora y por tanto de la energia potencial, Figura 4. Las curvas de energfa potencial
correspondientes a un oscilador armoénico (dos masas unidas por un muelle) y un oscilador no armoénico
(vibraciones moleculares) son muy parecidas, sobre todo a energias potenciales bajas. La transicion
desde el nivel v=0 al primer estado excitado v=1 absorbe intensamente la radiacién electromagnética

exterior dando lugar a bandas espectrales fundamentales (Skoog, 1994; Olsen, 1986; Conley, 1979).

1.2.5. VIBRACIONES FUNDAMENTALES

Una molécula con varios atomos presenta un nimero elevado de vibraciones fundamentales que
depende de los grados de libertad de ésta. El nimero de grados de libertad de una molécula es igual a la
suma de las coordenadas que son necesarias para localizar a todos los atomos en el espacio. Un atomo
tiene (3) grados de libertad, pues se necesitan tres coordenadas para localizarlo x, y, z; todos los grados
de libertad son traslacionales. Si la molécula tiene "#"" atomos, los grados de libertad para ella son (3n),
los cuales pueden ser rotacionales, vibracionales y traslacionales. Los grados de libertad rotacionales de

una molécula se deben a la rotacion de ésta alrededor del eje que pasa por su centro de gravedad y es

preciso que en la rotacion el atomo cambie de posicion.

3n grados de libertad = traslacionales + rotacionales + vibracionales

Para las moléculas lineales Para las moléculas no lineales

Grados de libertad vibracionales = 3n — 5 Grados de libertad vibracionales = 3n - 6
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El nimero de vibraciones fundamentales de alargamiento es (n - 1) y el nimero de vibraciones
fundamentales de deformacion es (2n - 5), si la molécula es no lineal, y (2n - 4) si la molécula es lineal

(Creswell, 1972; Olsen, 1980).

No todas las vibraciones fundamentales de una molécula dan bandas de absorciéon de radiacion

electromagnética en el espectro, para que esto ocurra han de cumplirse las siguientes condiciones:

1) Se debe presentar un cambio en el momento dipolar de la molécula durante la vibracién, sélo en

estas circunstancias el campo eléctrico de la radiacion puede interaccionar con la molécula.

® El momento dipolar esta determinado por la magnitud de la diferencia de cargas y por la

distancia entre ambos centros de cargas.

® Jas moléculas diatomicas en las que los dos atomos son iguales (O,, N,) solo producen

vibraciones simétricas y por tanto no son activas en el IR.

® Moléculas simétricas como CH,, CCl,, C;H,, etc. no tienen momento dipolar permanente, pero
se puede desarrollar durante la vibracién y son capaces de absorber radiacion infrarroja.
2) No deben coincidir en la misma frecuencia varias vibraciones fundamentales.
3) Labanda debe ser suficientemente intensa.
4) La energia vibracional debe corresponder a una longitud de onda que esté dentro del intervalo de

trabajo del instrumento.

1.2.6. VIBRACIONES SECUNDARIAS

En los espectros de infrarrojos también pueden aparecer vibraciones secundarias conocidas como
"sobretonos", debidas a transiciones vibracionales de Av = +2 6 +3 de baja intensidad a frecuencia doble
o triple de la fundamental. Las "bandas de combinacion”, pueden aparecer como suma o diferencia de dos o
mas vibraciones fundamentales. La energia de una vibracién, y por consiguiente, la longitud de onda de
su banda de absorcién, pueden ser influidas por otras vibraciones de la molécula (Skoog, 1994; Olsen,

1986).
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1.3. ANALISIS CUALITATIVO

1.3.1. CARACTERISTICAS DEL ESPECTRO DE INFRARROJO DE COMPUESTOS
ORGANICOS

El espectro de infrarrojo de un compuesto organico muestra un cierto numero de bandas de absorcion
asociadas a ciertas unidades estructurales de la molécula, por ejemplo el grupo CH, en un alcano como
el CH;-CH,-CH,-CH,-CHj; tiene vibraciones parecidas a las encontradas en un gran nimero de otras
moléculas que tienen el grupo funcional metileno formando parte de su estructura molecular. Debido a

esto se ha conducido a la asignacion de las llamadas frecuencias caracteristicas de grupo (Conley, 1979).

Para facilitar la interpretaciéon de los espectros de infrarrojo se recomienda seguir la siguiente
metodologia:

1. Uniones C-H de alcanos, alquenos y compuestos aromaticos.

® Bandas en la region de 2850-3000 cm™ indican la presencia de uniones C-H de compuestos

saturados e insaturados.

® Bandas en la regién de 3000-3100 cm” indican la presencia de uniones C-H de alquenos y
compuestos aromaticos.

2. Dobles ligaduras de alquenos y anillos aromaticos
® Bandas en la region de 1600-1670 cm™ indican la presencia de dobles ligaduras de alquenos

® Bandas en la region de 1450-1600 cm™ indican la presencia de anillos aromaticos

3. Triples ligaduras: alquinos y nitrilos

® Bandas en la regién de 2000-2100 cm™ indican la presencia de triples ligaduras o nitrilos

4. Grupos funcionales oxigenados
® Banda amplia e intensa en la regién de 3000-3500 cm™ indican la presencia de uniones O-H.

® Banda intensa en la region de 1670-1900 cm™ indican la presencia de unién >C=0.

5. Grupos funcionales nitrogenados

® Banda en la regién de 2000-2100 cm'puede indicar la presencia de grupo nitrilo o de triple

ligadura.
® Una o dos bandas en la regiéon de 3000-3300 cm™ indican la presencia de uniones N-H.

® Dos bandas, una en 1350 y la otra en 1520 cm™ indican la presencia de grupo nitro.

-13-



Generalidades

Después de analizar el espectro en funcion de los puntos anteriores acudir a las Tablas para completar la

interpretacion. De la Tabla 2 a la Tabla 6 se muestran algunos ejemplos.

Tabla 2. Caracteristicas del espectro de infrarrojo de alcanos

TIPO DE NUMERO DE TIPO DE | NUMERO DE

VIBRACION

ONDA (cm™)

VIBRACION

ONDA (cm™)

Metilos

(-CH;)

Estiramiento
asimétrico

Estiramiento
simétrico
He A H

b,
o
SO

Torsién
asimétrica
M
{H 1
LS c -

I

Torsion
simétrica
AHY
H I ‘_H
B =
|

Metilenos

(-CH,)

Estiramiento
asimétrico

Jc"‘

Estiramiento
simétrico
H H
2
- =

Torsion de
Tijera
>el ¥

K j‘

Torsion de
Balaceo

1)
\-Hj

*,
>c

725-720

Isopropilo

(CH;),.CH-

Estiramiento
AH %
H-C-0

s
= CH
=,

H=C-H
x! f.{:'J

1380 y 1360

1170y 1145
débiles

i

Terbutilo

(CH,;), C-

Estiramiento

1380 y 1360

1255y 1210

‘\/\F

-14 -



Generalidades

Tabla 3. Caracteristicas del espectro de infrarrojo de alquenos y alquinos

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

ALQUENOS

Vinilo
n

i

Hstiramiento
asimétrico

2

NF T

H
Se-cd
H

HEstiramiento
simétrico
e

WH

Metileno
terminal

Torsion C-H
fuera del plano
R i+

pc=
H Hi+}

990 y 910

Estiramiento
asimétrico

Estiramiento
simétrico
X H
=E~..
Vil

Torsion
Hi*
=[_'._"'I‘I
“E i)

ALQUINOS

Hstiramiento

-C=C-H

-C=C
(posicion
terminal)

3325-3250

Estiramiento

-C =C-

2140-2100

Torsion

=C-H®

-C=C-
(posicion
central)

750-650

Estiramiento

-C =C-

2260-2190

-15 -



Generalidades

Tabla 4. Caracteristicas del espectro de infrarrojo de aromaticos, alcoholes y éteres

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

AROMATICOS

Hstiramiento

o

3150-3050

©

2000-1600
(sobretonos)

Estiramiento

O

Hasta cuatro
bandas entre

1600-1450

ALCOHOLES

Alcohol

R-OH

Hstiramiento

H
-0 -H

3650-3200

Estiramiento

,
-C - OH
I

1200-1050 Alcohol

1050 primario || R-OH
1100 secundario

1150 terciario

1200 fenol

Torsion

0 - HY

1500-1300

Torsién

() [+
-0 - H

ESTERES

Eter
(aromatico
y vinilico)

HEstiramiento
asimétrico

Eter
alifatico y
ciclico)

1275-1200 R
> (o)
R

Estiramiento
asimétrico

R{\ﬂ

R

1500-1070

Estiramiento
simétrico

Metoxilo
1075-1020
CH3;-0-R

Estiramiento
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Tabla 5. Caracteristicas del espectro de infrarrojo del grupo carbonilo

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

GRUPO CARBONILO

Acidos
Carboxilicos

R-C-OH
L]

Estiramiento
¥
H—fﬁ' -0-H
Q

3500-2500

Torsién
R -E:=0....H = U‘E;"H
OH 0

1420-1200

Estiramiento

R &
JC=0
O

1725-1700

Anhidrido

Estiramiento
asimétrico

RiC-0- C-
15"

1820

Estiramiento
simétrico

Estiramiento
simétrico y
asimétrico

W
R-C-0-C-R

1300-1050

Aldehido

Resonancia de
Fermi

C-H

2820-2720

Estiramiento
H “ —*
,LC=0
B

1740-1720

Cetona

R
Y=o
R

Estiramiento

,C=0
R

1715-1680

R ==

c=0
R

1100-1300

Estiramiento

H‘\ Y
’ﬂzﬂ
R-0

1750-1735

Estiramiento
simétrico y
asimétrico

Dos bandas entre

1300-1050
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Tabla 6. Caracteristicas del espectro de infrarrojo de aminas, amidas y nitro

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

TIPO DE
VIBRACION

NUMERO DE
ONDA (cm™)

Estiramiento
asimétrico
M
A
R-N .
& H

Estiramiento
simétrico
5H
n- N\
¥H

Torsion en el
plano

H
-N '!
\.Hq

1640-1560

Torsion fuera del
plano

Hi+}
s

- N
SH i+

900-650

Estiramiento
asimétrico
4H
R-C-N
0 *H

Estiramiento
Ll

R-C-N-H
o R

3350-3310

Estiramiento
asimétrico
’.'/H
R - g - NG'H

Torsion en el
plano

fHJ
o

1640-1560

NITRO

Estiramiento
asimétrico

.-;,D

R-N
¥ o

Estiramiento
simétrico
,f? o
R-N
W o

Hstiramiento
asimétrico
,f::f [ #]

Ar- N
w0

Estiramiento
simétrico
20

Ar—N#.

- O
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1.3.2. CARACTERISTICAS DEL ESPECTRO DE INFRARROJO DE COMPUESTOS
INORGANICOS

No es raro encontrar muestras inorganicas cuyo espectro de infrarrojo resulta diferente a los espectros
en compuestos organicos ya que las absorciones de carbono-hidrégeno no aparecen y el espectro consta
de un numero relativo bajo de bandas anchas. En los soélidos idnicos compuestos por iones
monoatémicos, como es el caso del cloruro de sodio, yoduro de cesio y bromuro de potasio, las tnicas
vibraciones de los iones provienen del desplazamiento de estos iones con relaciéon a los iones mas
proximos a ellos. Este sistema puede esquematizarse como un conjunto tridimensional de bolas y
muelles que representan, respectivamente, los iones individuales y las fuerzas que mantienen unido el

conjunto de iones. Los movimientos dentro del sistema se denominan vibraciones de red.

Las bandas espectrales resultantes son anchas y van apareciendo a energfas cada vez mas bajas
(frecuencias inferiores, longitudes de onda superiores), al aumentar los pesos atéomicos. Estas
vibraciones de red son la causa de la limitaciéon que aparece en la zona de baja frecuencia en la

transmision de lo cristales de haluros alcalinos.

En un sélido que contenga un ién poliatomico se presentara, ademas de las vibraciones de red
movimientos de la unidad poliatémica respecto a los iones cercanos (movimientos de rotaciéon) y
vibraciones internas de la propia unidad poliatémica. Estas ultimas vibraciones son muy similares a las
que presentan las sustancias organicas. La Tabla 7 resume los nimero de onda caracteristicos que se han
establecido para los iones poliatémicos inorganicos en la region de 3600 a 300 cm™ (Olsen, 1986;

Conley, 1979).
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Tabla 7. Bandas caracteristicas de absorciéon de compuestos inorganicos (Conley, 1979).

3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400

Agua de cristalizacion = —
_ 3
Boro: Ly s X3
N
Carbono: 0y w = ¥ M| wu
HCN(X-?'" i - - - -
b gt = g
Silicio.__ Siox™ - [ s
Silicatos Lo
Nitrégeno:  NOv L 3 ;:
NO;~ S, -
NH;* _H— # »
Fislow:  POCt_ : Lax| |-
HPO- Todas las bandas difusas == | 24
Azufre: i $ = 'EAI_
= L X
$,0: & & El -
- g X |2 =
o s[ 2 s
Selenio:  $¢0; s E.‘.
] SeOr? -
- . LA ~A 3
Con %" ' Bandas agudas de agua = I
Bromo: BrOy~ - i ;f.
Yod or 3 1635
0. — —
Vanadio:  VOy PR
" LACE :
Gome GO EN) =
W S L4
i : MoOy? - -
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Hierro: Fe(CN)g G -
[ | ] ]
4,0 um 50 um . 10,0 sm 15 sm 20 ym 25 um
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Capitulo 2

INSTRUMENTACION

2.1. CARACTERISTICAS OPTICAS DEL ESPECTROFOTOMETRO DE INFRARROJO

Los tres componentes basicos que caracterizan a un espectrofotometro de infrarrojo son una fuente de
radiacidn infrarrgja, que suministra la iluminacién incidente sobre la muestra que se estudia, un
monocromador que dispersa la energfa radiante en frecuencias y por una serie de rejillas o aberturas,
selecciona la banda estrecha de frecuencias que incide sobre e/ detector. Este ultimo componente

transforma la energfa de la banda de frecuencia en una sefal eléctrica que se amplifica lo suficiente para

ser registrada, Figura 5 (Skoog, 1994; Olsen, 1986; Conley, 1979).

Fayo Laser Detector

;

£
RRLLIURIRTRERTL INRTRTRNE LRELTE AL

-y

| #
)

o~
.-".ll““x

-

Fuente de radiacion !
nfrarroqa: huestra Rejilla o

ohar o Nernst. Monocrormador

-

v“

-,

Figura 5. Esquema simplificado de las partes principales de un espectrofotémetro de IR

2.2. FUENTE DE RADIACION

Generalmente se emplea un sélido inerte calentado eléctricamente a temperatura comprendida entre
1,500 y 2,000 K., el cual produce una radiacién continua que se aproxima a la de un cuerpo negro. El
cuerpo ideal capaz de emitir el maximo de intensidad de radiacion para una temperatura y longitud de

onda determinada recibe el nombre de cuerpo gris; entre los que destacan los siguientes:
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Emisor de Nernst.: Es un cilindro de un didmetro 1 a2 2 mm y 20 mm de longitud, construido de
oxido de zirconio y pequefias cantidades de 6xidos de itrio y torio. En los extremos del cilindro se alojan
las resistencias de platino para el paso de la corriente eléctrica, lo que permite alcanzar temperaturas de
2200 °K, y una emisioén de un 60 % con respecto al cuerpo negro. .a maxima intensidad de radiacion se

produce entre 1 y 10um (10000-1000 cm™).

Fuente Globar: Consiste en una barra de carburo de silicio de 5 cm de longitud y 0.5 cm de diametro.
Se calienta eléctricamente hasta temperaturas de 1500 °K. Tiene una radiacion estable entre 1 y 40 um
(10000-250 cm™) con una emisién del 75% respecto al cuerpo negro. Es semejante al emisor de Nerst

excepto en la region inferior a 2000 cm™ donde el Globar tiene mejor rendimiento.

Fuente de filamento incandescente: Esta formada por un espiral de alambre de niquel-cromo
calentado por el paso de la corriente eléctrica hasta una temperatura de 1900 °K. Produce menor
intensidad que los anteriores pero tiene una vida mas larga (Skoog, 1994; Olsen, 1986; Conley, 1979;
Rouessac F y Rouessac A, 2000).

2.3. MONOCROMADOR
Un monocromador tiene por objeto seleccionar haces estrechos de radiacion de pequefos intervalos de
frecuencias y hacerlos incidir sobre el detector una vez que han pasado por la muestra, es decir como

agentes dispersantes de la radiacion se emplean prismas'y redes de difraccion.

Prismas. Se construyen de un material transparente a la radiacion infrarroja, considerandose desechable
cuando la absorcién es superior al 50 %. Los materiales mas usados son el cuarzo fundido, solo aplicable a
radiaciones del infrarrojo cercano, el doruro de sodio cristalizado cuando la radiacién corresponde al
infrarrojo fundamental (2000-660 cm™) ampliable hasta 4000 cm™; el bromuro de potasio y €l bromuro de
cesio se emplean en el infrarrojo lejano. Las sales metalicas de las cuales se construyen estos materiales

son higroscopicas por lo que es necesario mantener una atmosfera ausente de humedad.

Las redes de difraccion, como sistema 6ptico dispersante de la radiacion, pueden construirse de
material estable como vidrio o plastico, recubierto de aluminio. Ofrecen un mayor poder de resolucion

(Olsen, 1986; Conley, 1979).
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2.4. DETECTOR

Las radiaciones infrarrojas no se pueden medir con detectores eléctricos similares a los utilizados para
detectar radiaciones UV-Vis, debido a la energia insuficiente del fotén correspondiente. En los
espectrofotéometros de dispersion los detectores son #érmicos 'y piroeléctricos; en espectrofotbmetros con

transformada de Fourier los detectores pueden ser pirveléctricos o fotoconductores.

2.4.1. DETECTORES TERMICOS

La respuesta se produce por el efecto de calentamiento que sufre un cuerpo negro al incidir sobre €l la
radiacion infrarroja. El elemento sensible del detector debe ser lo mas reducido posible y tener una
capacidad calorifica pequefia con el fin de que la diferencia de temperatura que se produzca sea lo mayor
posible (del orden de 10° °C). Asimismo, deben de estar aislados de la radiacién térmica que puedan

emitir otros objetos préoximos dentro del equipo.

Para detectar la radiacién en la region del infrarrojo, practicamente todos los espectrofotéometros de
infrarrojo utilizan detectores térmicos, hay tres tipos que son de uso mas difundido: zermopares, que
utilizan una unién termosensible de dos metales distintos para generar un pequefio voltaje cuando
cambia la temperatura, boldmetros estos son resistores que cambian su resistencia al variar la temperatura;

y detectores de Golay los cuales utilizan una camara de gas que se expande cuando la temperatura aumenta.

2.4.1.1. Termopares
Consisten en uniones termoeléctricas de dos piezas metalicas diferentes (platino-paladio, antimonio-
bismuto, etc.). Entre las dos uniones se produce una diferencia de potencial con la variacién de

temperatura, entre dichas uniones, al encontrarse dentro de un circuito eléctrico.

Una de las uniones (soldadura fria) se apantalla cuidadosamente y se mantiene a temperatura constante,
exponiéndose la soldadura caliente a la radiacién infrarroja con lo que aumenta su temperatura. La
diferencia de potencial entre los extremos depende de la diferencia de temperatura entre las soldaduras y
la cantidad de radiacion infrarroja que incide sobre la soldadura caliente. El termopar es capaz de

responder a diferencias de temperatura de 10° °C. La Figura 6 muestra la construcciéon de un termopar.
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Junta de merales
diferentes

Ventana de sal

Caja

con vacio Hoja de oro ennegrecid:
E 1da

(placa colectora)

Transformador de equilibrado
de impedancias

Salida

Figura 6. Caracteristicas de la construccion de un termopar (Conley, 1979).

2.4.1.2. Bolémetro

Es un tipo de termémetro de resistencia construido de platino o niquel, se denomina también, termistor.
Estos materiales presentan cambios relativamente grandes en la resistencia al paso de la corriente
eléctrica en funcién de la temperatura. Consiste en una cinta de platino o niquel, como elemento
sensible, pintado de negro y montado sobre un puente de Wheatstone por el que pasa la corriente
eléctrica; al incidir la radiacion cambia la resistencia y varfa la diferencia de potencial; el puente se
desequilibra y la corriente que pasa por el galvanémetro es proporcional a la intensidad de la radiacion.

La Figura 7 muestra la construccién de un bolémetro.

Ventana de sal
Caja
con vacio
Banda metalica
oscurecida

(termistor)

Salida

Bateria excitadora

Figura 7. Caracteristicas de la construccién de un bolémetro (Conley, 1979).
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2.4.1.3. Detector de Golay

Es un termémetro de gas que contiene xenén en una pequefia camara cilindrica con una membrana
negra. En un extremo del cilindro hay una ventana transparente al infrarrojo y en el otro un diafragma
flexible plateado por la parte exterior. En la superficie plateada se refleja un haz de luz hacia el catodo
de un fototubo. Al incidir la radiacién de infrarrojos se calienta la membrana negra, que hay en el
interior del cilindro y calienta al xenodn; el resultado es un aumento de presion en el cilindro que hace
variar la posicion del diafragma plateado. Esto modifica la fraccién de radiacién que incide en el catodo
del fototubo y la deteccién del mismo. Un diagrama esquematico de un detector de Golay se muestra en

la Figura 8.

Camara Espejo flexible

eumatica
" b \\\\\.\"&\\\\\W
b au::ﬂuinaulnano
\\\\'@'\

Luz

Monocromador
y cé Jula
de absorcion

Pelicula absorbente )
Imagen de Rejilla de
la rejilla de lineas lineas

Fotoceélula

Figura 8. Diagrama esquematico de un detector de Golay (Conley, 1979)

2.4.2. DETECTORES PIROELECTRICOS

Estos detectores se construyen con laminas cristalinas de materiales piroeléctricos, como el sulfato de
triglicina. El cristal piroeléctrico esta situado entre dos electrodos produciéndose una capacitancia que es
sensible a la temperatura. Por tanto, al incidir la radiacién infrarroja el cristal polielétrico se calienta y se
modifica la distribuciéon de cargas a través del cristal, lo que provoca una corriente eléctrica en un

circuito eléctrico externo.

La intensidad de la corriente depende, entre otras cosas, de la velocidad de cambio de polarizaciéon con
la temperatura. Una caracteristica de este detector es que tiene respuestas muy rapidas; lo que permite

medir las sefiales procedentes de un interferometro instalado en equipos con transformada de Fourier.
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2.4.3. DETECTORES FOTOCONDUCTORES
Son detectores de teluro de cadmio y mercurio y tienen una respuesta mas rapida que los detectores
polieléctricos por lo que tienen una amplia aplicaciéon en espectrofotémetros con trasformada de

Fourier.

Generalmente consisten en una pelicula delgada de un material semiconductor colocada sobre una
superficie de vidrio y sellada en una camara al vacio. La absorcion de radiacion infrarroja hace que los
electrones de valencia no conductores pasen a ser conductores, disminuyendo la resistencia eléctrica del

semiconductor.

En estos detectores se colocan en serie un fotoconductor, una fuente de voltaje y una resistencia. El
descenso de voltaje en la resistencia del detector esta relacionado con la intensidad de la radiacion

electromagnética que recibe (Skoog, 1994; Olsen, 1986; Conley, 1979; Rouessac IF y Rouessac A, 2000).

2.5. ESPECTROFOTOMETROS DE INFRARROJO

Estos equipos miden la radiacién infrarroja absorbida por las moléculas, lo que ocasiona una
modificacién en los niveles de energia vibracional, que permite identificar grupos funcionales (atomos
enlazados) en la molécula y la identificaciéon de la misma. Los dos tipos de espectrofotémetros mas

utilizados son los dispersivos de red'y los espectrofotémetros con transformada de Fonrier.

Existen claras diferencias entre los dos equipos; los espectrofotémetros con transformada de Fourier

son equipos mas modernos y presentan una serie de ventajas como:

® Los espectros se obtienen con gran rapidez, porque miden simultineamente la energia absorbida

por la molécula a todas las longitudes de onda, en la zona espectral del infrarrojo fundamental.

® Esta rapidez permite hacer multiples barridos espectrales para una misma muestra y calcular,

posteriormente, la media de todos ellos con lo que se mejora la relacién (sefial/ruido).

® Ja identificacion de la longitud de onda que incide sobre la muestra es mucho mas exacta porque se

utiliza un laser para el calibrado de la misma.

® Fl equipo tiene menos elementos a través de los cuales pasa la radiacion electromagnética, por lo
que la pérdida de intensidad de la radiaciéon en su recorrido hacia la muestra es menor. Esto permite

poder detectar absorciones de energia mas débiles.
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2.5.1. ESPECTROFOTOMETRO DISPERSIVO
La Figura 9 muestra un esquema de un espectrofotémetro convencional de doble haz, cuyo

funcionamiento se indica a continuacion.

Mokor
sincrono
1 iarafico
Referencia.l Atenuador Maotor
Ao >3- \ sincrono
F"-..‘ ‘+‘
Fuante?) 4’3‘ i .=....‘..:§, Red
x i X Detector
i WCortador a
N N
Muestra
Monacromador
Filtrador /rl Pre-
modulador. am
amplificador| |J R&ttificadnr P

SiNCHorD
Figura 9. Diagrama de un espectrofotémetro de

dispersion de doble haz para liquidos (Skoog, 1994)

La linea oscura gruesa indica enlace mecanico, la linea delgada enlace eléctrico y la linea de trazos
trayectoria de la radiacion. La radiacion procedente de la fuente se divide en dos haces, uno se dirige a
la celda que contiene la muestra y el otro a la celda referencia (vacia o con disolvente), el haz de
referencia pasa por un atenuador y se dirige al divisor periddico. El divisor peridédico es un disco

impulsado por un motor que deja pasar alternativamente el haz de muestra y el de referencia.

Se produce la dispersion de la radiacion por el prisma (monocromador), los haces llegan
alternativamente al detector y dan lugar a una sefial eléctrica, esta se amplifica y pasa al rectificador
sincroénico, aparato que esta acoplado mecanica o eléctricamente al divisor peridédico de forma que el
interruptor del rectificador y el haz que abandona el divisor periédico cambien simultaneamente. Si los
dos haces son idénticos en potencia, la sefial del rectificador es una corriente continua; si los haces
difieren en potencia se produce una corriente fluctuante o alterna cuya polaridad viene dada por el haz

mas intenso.
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La sefial del rectificador se filtra, modula y amplifica para impulsar el motor sincrénico en una direccion
u otra segun la polaridad de la sefial, el motor sincrénico esta conectado al atenuador y a la pluma del
registro y hace que ambos se muevan hasta alcanzar la anulacién, el atenuador del haz es el mecanismo
por el cual la potencia del haz de referencia se reduce para igualarse a la del haz que pasa por la muestra,
el mecanismo consiste en un peine de dientes finos que se estrecha hacia las puntas, este peine se opone
a la radiacion eliminando una fracciéon del haz de la misma, el peine se pone en movimiento cuando el
detector percibe una diferencia de potencial entre la muestra y referencia, otro motor sincrénico impulsa

el papel y varia la longitud de onda.

2.5.2. ESPECTROFOTOMETRO CON TRANSFORMADA DE FOURIER

El esquema de un espectrofotometro basado en la transformada de Fourier se muestra en la Figura 10.
En éste se observa que el rayo infrarrojo generado en la fuente A y posteriormente colimado y dirigido
hacia el interferémetro C por medio de un espejo fijo toroidal B. El rayo del laser de Helio-Ne6n sigue a
la radiacion infrarroja a través del interferometro con objeto de determinar el desplazamiento del espejo
movil y conocer la longitud de onda a la que se produce la absorcion de radiacion. A la izquierda del
compartimento de la muestra se encuentra un espejo toroidal ajustable D que conduce el rayo
procedente del interferémetro a la muestra. Desde el compartimento de la muestra el rayo llega a través

de una rendija a un detector térmicamente estable de tantalato de litio (Skoog, 1994; Olsen, 1986;

Conley, 1979; Rouessac F y Rouessac A, 2000).
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Figura 10. Diagrama de un espectrofotometro por transformada de Fourier
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2.5.3. ESPECTROFOTOMETRO NICOLET MAGNA-560
La Figura 11 muestra los componentes principales del espectrofotometro NICOLET Magna-560.

Obturador de purga

A Cubierta Rejilla

/ electronica ; o
Panel delantero \ Puerto de emisién

{fuente externa)

Puerta de acceso
al detector

R
b= Puerto externo
de radiacion

‘Area desecante

D te(} e
/ \\l

Compartimento de la muestra
{puerta deslizable)

Bandéja de la muestra
Compammento

de la muestra Puerto de rayos

especiales

Figura 11. Espectrofotémetro NICOLET Magna-560

En la Figura 12 se observa una vista superior de la disposicién 6ptica del sistema NICOLET Magna-
560. La linea discontinua que contiene flechas muestra el camino del rayo infrarrojo y los numeros

corresponden a cada parte del sistema 6ptico que a continuacion se describen:

®
(I
aﬂllll“!i

¥
L]

Vi
] /

({17t TIL

2

56 006 ® ®

Figura 12. Sistema 6ptico del equipo NICOLET Magna-560
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Interferometro: El rayo de luz de la fuente se refleja desde los espejos al interferometro, el cual
separa el rayo, modulando la intensidad donde la frecuencia de la luz infrarroja y posteriormente
recombina los rayos.

Laser: Se emplea como un calibrador interno en el instrumento de FT-IR porque esto permite que
se emitan luz de frecuencia conocida y constante. Todos los espectros son recogidos en puntos
exactos calibrados por el laser, los que generan la exactitud del nimero de onda de +0.01 cm™. El
laser ayuda a controlar la posicion del espejo movil (3) y sefiala la captura de fecha.

Espejo movik Este espejo esta dentro del interferémetro (1) y muestra el rayo infrarrojo reflejado
hacia la rejilla (4), se mueve hacia y fuera de la rejilla en un ciclo repetidor.

M¥ 'y esta localizado dentro del

Rejilla: Las rejillas son intercambiables tiene un soporte Talon
interferometro (1). La rejilla separa el rayo en dos rayos de energfa casi igual. Uno de los rayos es
reflejado de la rejilla a un espejo fijo (5). El otro rayo es transmitido por la rejilla a un espejo movil
(3) v este regresa a la rejilla donde los rayos se combinan nuevamente.

Espejo fijo: Este espejo esta dentro del interferometro (1), refleja el rayo de infrarrojo hacia la rejilla
).

Pasador de Ia rejilla: Se puede cambiar las rejillas (4) para usos diferentes. Girando de este pasador
suelta la abrazadera de la rejilla para que ésta pueda ser retirada del interferometro (1).

Area de almacenaje de Ia rejilla: Esta rejilla (4) se almacena aqui cuando no se emplea.

Espejo parabdlico: Este espejo dirige el rayo de infrarrojo al interferometro (1). Esta optica, se
controla por medio de la computadora la cual dirigen el rayo de infrarrojo de la abertura (11) al
interferémetro, o de una fuente de emisién externa al interferémetro.

Puerto de emision-fuente externa: Este puerto se puede usar para permitir que el rayo de una
fuente externa, entre al banco 6ptico y viaje al interferémetro (1).

Optica Passport ™: Esta 6ptica es controlada por la computadora, dirige el rayo de IR del
interferometro (1) al espejo del foco interno de la muestra (19) o a uno de los puertos de rayo
externos (10 o 26).

Lado derecho del rayo-puerto externo: Este puerto se puede usar para dirigir el rayo de infrarrojo
del interferometro (1) del banco 6ptico a un accesorio externo.

Abertura: Es un variable que uno puede ajustar para controlar la cantidad de radiacién infrarroja

que recibe la muestra o para alcanzar la maxima resolucion espectral.
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R

Fuente Infrarroja Ever-Glo™®: El rayo de radiacién infrarroja es producido por la fuente. El

sistema 560 puede estar equipado por una fuente de infrarrojo medio Ever-Glo™

o lejana, una
fuente de infrarrojo cercana (16) o ambas fuentes.

Espejo de seleccion de Ia fuente: Este espejo opcional dirige el rayo de la fuente de infrarrojo
cercana (10), cuando es seleccionado a la abertura (11). Cuando la fuente Ever-Glo (12) es
seleccionada, la fuente de espejo seleccionado mueven el camino de rayo.

Espejo de foco de Ia fuente: Este espejo se fija al rayo infrarrojo de la fuente (12) y lo dirige a la
abertura (11).

Fuente cercana de IR: Esto es una fuente opcional.

Fibra dptica del puerto del detector SabIRY®: Se puede usar este puerto para el detector
integrado SabIR. El puerto normalmente se oculta detrdas de un plato de cubierta sobre la parte
frontal del banco 6ptico.

Montaje de Ia Almohadilla del detector espectral: Esta posicion puede usarse para montar un
accesorio de detector de rayo de emision o un detector de SabIR.

Puerto de rayo externo Seaport®™: Se puede usar este puerto para el accesorio SabIR, un rayo
externo o un rayo de emision. El puerto normalmente se oculta detras de un plato de cubierta sobre
la parte frontal del banco 6ptico.

Espejo del foco de Ia muestra: Este espejo fija al rayo de infrarrojo del interferémetro y lo dirige
al compartimento de la muestra.

Compartimento de la muestra: Es donde se lleva a cabo el analisis de la muestra. Un rayo de
infrarrojo enfocado pasa por la muestra que llega al detector (23 o 25). El gas de purga entra en el
compartimento bajo la placa de base de compartimento de la muestra y fluye por encima de las
ranuras en la placa de base.

Sostenedor de Ia muestra: Este sostenedor se usa para colocar las muestras en el rayo de
infrarrojo.

Pantalla de energia o filtro: Se pueden poner pantallas de energfa opcionales y filtros, estos
controlan la cantidad o la radiacién infrarrojo que alcanza el detector (23 o 25). Las pantallas y filtros
son montados sobre un sostenedor el cual se puede instalar de todos lados del compartimento de la
muestra (20). Se pueden usar filtros restrictivos de amplitud de banda o pantallas de energfa para

acentuar ciertas regiones espectrales, prevenir la saturacion del detector.
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Posicion delantera del detector: Después de que son absorbidas las frecuencias especificas por la
muestra, el resto del rayo de infrarrojo se enfoca en el detector, el cual produce una senal eléctrica
en respuesta a la energia que lo golpea. La sefal se envia a la computadora para el tratamiento.
Espejo de detector de monoreflejo: Este espejo dirige el rayo de infrarrojo de la muestra al
detector seleccionado.

Posicion trasera del detector: En esta parte se puede instalar un segundo detector.

Lado izquierdo del puerto-rayo externo: Se puede usar este puerto para dirigir el rayo de
infrarrojo de la 6ptica de pasaporte (9) del banco 6ptico a un accesorio externo.

Fuente de energia: Esta fuente proporciona el poder con la electronica del banco 6ptico.
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Capitulo 3

GUIA METODOLOGICA PARA
EL MANEJO DEL EQUIPO

3.1. ENCENDIDO DEL ESPECTROFOTOMETRO DE INFRARROJO

1. Primero se enciende el equipo de Infrarrojo marca NICOLET Magna-560 con el botén negro que

se encuentra en la parte trasera superior izquierda.

2. Después de que concluye el escaneo de la banca 6ptica se prende la computadora, la cual trabaja con

sistema operativo Windows.
3. Se abre el software, en el icono de OMNIC E.S.P., que se encuentra en el escritorio, Figura 13.

4. Se maximiza la ventana de aplicacion inicial Figura 14 y se debe esperar 30 minutos para que el

equipo se estabilice, antes de utilizarse.

F]
OMNIC E.S.P..Ink

al|nicio| Hy 1111 AM

Figura 13. Icono de OMNIC E.S.P.
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“- OMNIC - [Window1]
@Eile Edit Collect View Process Analyze Report Window Help _|=|X|

Experiment:|Tran5m\55|on ; @ Bench Status
e S BRdEy | S Lol el SIEE =6
|No spectra selected ‘ J
100
a0
60
40
20
0
4000 3000 2000 1500 1000 500

48 Inicio «@-ommc L M 11:16 AM

Figura 14. Ventana de aplicacion inicial

3.2. SELECCION DE LOS PARAMETROS DE COLECCION DEL ESPECTRO DE IR

En el espectrofotometro de infrarrojo hay variables que controlan su funcionamiento, la resolucion
espectral, la exactitud fotométrica y la velocidad del barrido. Debido a la relacion entre estas, un cambio
en una de ellas influird sobre las demas, por lo tanto estos parametros han sido establecidos y no se

pueden cambiar, con estas condiciones los espectros se obtienen satisfactoriamente.

Para ver estos parametros se selecciona Collets, ubicado en la barra de mend, posteriormente se elige
Experiment Setup, como se observa en la Figura 15. Inmediatamente se desplegara una pantalla donde
apareceran todos los parametros, coleccion, banca dptica, calidad, avanzado y diagndstico, estos se muestran

desde la Figura 16 hasta la Figura 20.

® Coleccion de Datos
Esta funciéon permite seleccionar las condiciones en las cuales el espectro de IR va ser realizado. Se usa
la resolucién y el numero de barridos mas altas para que el espectro se obtenga con disminucion de
ruido y se hace correccion de H,O y CO, antes de tomar cada espectro para que las bandas debidas al

H,O y CO, se resten automaticamente en el espectro a analizar, Figura 10.
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B File Edit View Process Analyze Report Window Help _[&[X]

= aNeEle Experiment Setup... Ctri+G 7 Banch Status
=l S| BEE Match Spectrum Settings CiEE =g
W Collect Sample... Ctrl+S Q ﬁ

100 Collect Background... Ctrl+B
50 Display Background
Display Spectral Quality Reference
- Set New. Spectral Quality Reference
Advanced Diagnostics. ..
40
20
0
4000 3000 2000 1500 1000 500

RIANAIA =

i# Inicio|[@ OMNIC - [... W 1119 AM

Figura 15. Coleccién del espectro

LIDOS.EXP
TAdvanced ID/agnosffc ]

Qualty

u
Estimated time for this collection:  00:00:00

—File Handling
[ Save automatically [ Save interferograms

Data spacing: 15.428 cm-1 CHAOMMIC autosavel 0001 spa

Final format — Background Handling
@ Collect background before every sample
Correction; |H20 and COZ2 j g ¥ i

 Collect backaround after every sample

Experiment description  Collect background after 5000 minutes

Collect IB ench

I

=

This is the default experiment file.  Use specified background file
| Erawze.
Experiment title
Transmission
|
‘ 0K | Cancel | Save | Save As... | Open... | Help... |
HlTnicio][% OMNIC -T... W TTZ2ZAM

Figura 16. Propiedades con las que se colecta un espectro
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®  Banca Optica

En esta opcion es para observar los parametros de adquisicién como son la ganancia y la velocidad de
adquisicion, la apertura de las rejillas, la intensidad de la sefal del interferograma, el método de

adquisicion, etc., Figura 17.

X
Experiment Setup - SOLIDOS.EXP x|
Calflact Bench IOU@HW IAdvanced IDt'agnosfi'c ]

E Max:6.13 Min-3.57 Loc:1025 Gain:1 Sample compartment:
|Autogain j |Main j

Velocity Detector
l0.6329 &l [oTes ker -
Aperture Beamsplitter
ry

o5 & KBr H
@ Mindiax Source:

IR 5
©Peak to peak Accessory:

Transmittance j

Window material

1100 1000 a00

™ Sample shutl
Data paints Spectral Range e
vla " Single bearm Recommended map: 4000 -—-- 400
‘ 0K | Cancel | Save | Save As... | Open... | Help... |
Tl Inicio][% OMNIC - [... W TTZ23 AN

Figura 17. Condiciones de la banca 6ptica para coleccion del espectro

® Calidad
Esta funcion sirve para dar la calidad con la que se va a realizar el espectro de infrarrojo. Se selecciona

calidad espectro (spectrum) y los valores de los otros parametros se conservan como los maneja el equipo,

Figura 18.
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OMNIC - [Window1]
Experiment Setup - SOLIDOS.EXP

Figura 18. Condiciones de la calidad para coleccion del espectro

® Avanzado
La Figura 19 muestra los parametros que se debe utilizar para esta opcion, los datos contenidos son los

que el equipo maneja como minimo, los cuales funcionan perfectamente para obtener los espectros IR.

~ OMNIC - Window1]
Experiment Setup - SOLIDOS.EXP

Mone

Happ-Genze
20

[
[

17

Figura 19. Condiciones del avance para coleccion del espectro
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® Diagndstico
Esta funciéon permite evaluar el estado de cada una de las partes que integran al espectrofotémetro.

Ademas permite alinear la banca 6ptica y eliminar los datos de la alineacién anterior, Figura 20.

Experiment Setup - SOLIDOS.EXP X

Colfert TEJ anch IQuaﬂfy TAO‘ vanced ]Q_{ggg_ggﬁc_j ]

o X% |6 &

HeMe e

Maxi613  Min-3853  Loc:1028

I Wiew reference detector

1100 1000 800
Data points
‘ Align. | Reset Bench | Verify Smart Accessory |
! OK | Cancel | Save | Save As... | Open... | Help... |
TETnIciof[*% OMNIC - T... W TT30 AM

Figura 20. Condiciones para el diagnostico de la coleccion del espectro
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3.3. LECTURA DE LA MUESTRA
1. Para obtener lo espectros de las muestras solidas preparadas en pastillas de KBr, se da clic en Collect
que se encuentra en la barra de menu, posteriormente en Collect Sample, inmediatamente se

desplegara un cuadro de texto, donde se coloca el nombre de la muestra a analizar y se da clic en

OK, Figura 21 y 22.

“- OMNIC - [Window1]

E=| File Edit View Process Analyze Report Window Help _|5|X|
Experiment: | Trans Experiment Setup... Ctrl+G g Bench Status
ey BXR Match Spectrum Settings =g

100

Collect Background... Ctrl+B

0 Display Background
Display Spectral Quality Reference

&0 Set New Spectral Guality Reference
Advanced Diagnostics...

40

20

0
4000 3000 2000 1500 1000 500

sm|nucuo|@ommc [ W 11:32 AM

Figura 21. Ment para obtener el espectro de IR

“» OMNIC - [Collect Sample]

EJ File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help _ = x _II

Experiment |Tran5m|55|on L Q Bench Status
e BEe b e Ll e el CEEH 58
Add to Window1 I Ada
100
30 S
: Collect Sample | x|
B0 Enter the spectrum title:

|NITRATO DE POTASIO| |

il OK | Cancel |

20
0
4000 3000 2000 1000
| zzz 777 | |
b Collect Statu _Stop_|

=
§iﬁ|n|C|0|@'OMNIC L Hy 11:59 AM

Figura 22. Cuadro de dialogo para etiquetar la muestra

-39 -



Guia Metodoldgica para el Manejo del Equipo

2. Posteriormente aparecera un cuadro de texto Figura 23, el cual confirma si se desea realizar el

background, se da clic en aceptar.

“-OMNIC - [Collect Sample]
File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help _|=][X]
Experiment ‘Transm\ssion L| m
e S FRE HogE Tl Ol TR > 5
Add to Window] |

Add
100
” Confirmation [ x|
Background
oL Please prepare to collect the
background spectrum.
40
20 Aceptar Cancelar |
0
4000 3000 2000 1000
|z 77| \ | -
op
| v/ Collect Statu

=

8 Inicio I@ommc [ N 12:00 PM
Figura 23. Cuadro de didlogos que indica hacer background

3. Cuando el equipo termina de adquirir el background aparecera un cuadro de texto, Figura 24, donde
indica que esta preparado para leer la muestra, se procede entonces a colocar la pastilla de KBr

previamente puesta en el porta-muestra en el equipo, Figura 25 y 26, se da clic en aceptar.

<> QOMNIC - [Collect Sample]

B File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help _|=] x|
Experiment |Tran5mi55ion g Bench Status

i i =L .0 o TR % =15 %@fﬁl
[Addtowindows

Add
35
30
E
@
o 20
a
g 15
w 0 Confirmation E3
5 Sample
—_ Please prepare to collect the sample
4000 spectrum.
V' A 1
. Aceptar | Cancelar | e _More... |
— &

i Iniciol[® OMNIC - . Wy 12:03 PM

Figura 24. Cuadro de didlogos que indica colocar la muestra en el equipo de IR
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.?_{-;P_ NN RS A
e ¢

.

_

Figura 25. Pastilla de KBr en el porta-muestra

(b)
Figura 26. (a) Equipo de Infrarrojo marca NICOLET Magna-560,

(b) Colocacién del porta-muestra en el espectrofotometro de IR
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4. Cuando el equipo termina de leer la muestra aparecera un cuadro de texto donde confirma que ya

esta listo el espectro de IR de absorbancia contra nimero de onda de la muestra, se da clic en Yes,

Figura 27.

“- OMNIC - [Collect Sample]
B File Edit Collect View Process Analyze
Experiment ‘Transmission =

i A

Report Window Help

B [/ Bench Status
.,

Add to Window1 Confirmation x Add
& Data collection has stopped.
Add to Windowl?
5
8 Yiew Collect Status |
&
.E Yes No | Cancel |
O 4
0
g
<
° M
4000 3000 2000 1000
Wavenumbers (cm-1)
| STy 0 [32.000cm-1  |Peak Value: 0.07 |Bkg Age: 2 min More..
| Collect Staiu

= I — =
ammc.o @ OMNIC - [... W 12:06 PM
Figura 27. Cuadro de dialogo que indica que ya esta listo el espectro de IR

5. El espectro de IR de la muestra analizada aparecera en absorbancia contra nimero de onda, Figura

28, el cual se corrige y se cambia a transmitancia.

< OMNIC - [Window1]
Ex] File Edit Collect View Process Analyze

Report Window Help

Experiment ‘Transmission L g’ Bench Status
= e Tk ol S >4
|NITRATO DE SODIO | J

3]

5
[0}
2
8
5 4
2
Y

&)

M\M\A’_’_’\/

4000 3000 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

[*.(1920.000) v:(2.337)
Aala TE] ) S
i€ Inicio||# OMNIC - [... Ny 12:07 PM

Figura 28. Espectro de la muestra en absorbancia contra numero de onda
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3.4. CORRECION DEL ESPECTRO DE LA MUESTRA

1.

Si se requiere, se hace correccion de linea base, dando clic en Process que se encuentra en la barra de

menu y posteriormente en Awutomatic Baseline Correct, inmediatamente aparecera dos espectros, el

original y el espectro corregido, como se muestra en las Figuras 29 y 30.

“- OMNIC - Window1] Absorbance cri+a [ %]
B File Edit Collect View % Transmittance ctri+T [ X
Experiment: |Tram5miasion Other Conversions. .. Atls.
i i = A e e L Reprocess...

|NITFEATO DE S0DIO Retrieve Interferograms

< Baseline Correct...

Automatic Baseline Correct

5 Other Corrections...
Q
= Blank Ctri+Z
-g 4 Straight Line Ctri+Y
w
= Subtract... Ctri+U

; Fourier Self-Deconvolution. ..
M“ Smooth...

Automatic Smooth

4000 3000 sooo | Change Data Spacing...
VWay  Derivative...
(1462 B57) V.(5.855) Multiply. .. =
f Add .
| =

Spectral Math

simmc.o“%ommc : L. —— n

Rlmsmamlima Cummiimimas

Figura 29. Menu para obtener correccion automatica de linea base

7~ OMNIC - [Window1]

E5] File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help _|3|X]
Experiment ‘Transmission - \_f Bench Status

e BIEEd wnwei % Ol 2T g4
"NITRATO DE SCDIO | J

3

Absorbance

it N S

4000 3000 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

o

[xrz129 771) Y(-0 049)

D — =

&[4 0 P
i#® Inicio @ommc L W 12:14 PM

Figura 30. Correccién automatica de linea base del espectro de IR
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El espectro que aparece de color negro es el corregido, se puede identificar porque el nombre se
muestra con un asterisco y el que esta en color lila es el espectro original, por lo tanto es el que se
tiene que eliminar, se da clic en el espectro que estd de color negro el cual cambia de otro color,
luego se da clic en Edit que se encuentra en la barra de menu y posteriormente en Clear como se

muestra en las Figuras 31 y 32.

< OMNIC - [Window1]
File Qollect View Process Analyze Report Window Help

Experimer Undo Alt+BkSp L Vm
LIS oy Ctri+X ol ] Qlats) JTIEE ).
@ Copy Ctri+C | J

© Paste Ctrl+v

Paste Image

§ Clear CtrieDel
g Select Al Ctr+W
] Delete Annotation
= £
§ Options... Ctri+R
< Edit Menu...

¢ Edit Toolbar...
E ““—”‘/

4000 3000 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

\X(sosw 069) Y (5 9?4)

S —

58 Inicio @ommc I W 12:15 PM

Figura 31. Menu para eliminar el espectro original

< OMNIC -

[Window1]

Ex] File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help _|=|X]
Experiment ‘Transmission L g’ Bench Status
=as B : CEE ol CIEE 68
*NITRATO DE SODIO | J

3

Absaorbance

0 M

4000 3000 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

[:(3108. 8?0) ¥.(-0.251)

[

8 Inicio e@ommc L Ny 12:42PM

Figura 32. Espectro de IR corregido en linea base
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3. Cuando la muestra ya esta corregida se procede a cambiar el espectro a transmitancia, se da clic en el
icono de %T que se encuentra abajo de la barra de mend, Figura 33.

OMNIC - [Window1] =] x]
5] File Edit Collect View Process ad'lahrzze Report Window Help _[=]x]

Experiment: |Transrn|-a-a|on " Banch Staius
e B e lﬂﬂﬁ%%@ﬂ%ﬁﬁ
Lﬂ| MITRATC D: SODID
\.
250
0
, %T
2 a0
e
E 1m0
i
e
E o v
g N/«/\J
50
40010 3000 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm-1)

[%11340.852) ¥:(1.817)

|SIANAIAINTEH-— —— [
i#Iniciol| 4 OMNIC - [... My 12:17 PM

Figura 33. Espectro de nitrato de sodio en transmitancia

4. Para hacer mas grande el espectro se da clic en el icono rv/// z00m que se encuentra abajo de la barra
de menu, Figura 34. Con este icono se ajustara el tamafio a la pantalla y el espectro queda como se

muestra en la Figura 35.

- OMNIC - [Window1] =] x]
[5] File Edit Collect View Process .&mlm Report Window Help _|=|x]
Experiment: |Tr=rsn15=||:|n F Eemch Status

oo v = om .5 w E"l@ﬂ"..zﬂﬁ Ol = Eﬁﬁ

.[-w RATO DE SO0I0

Romz@mm | x|

2804 r
m
=
E 153_'],‘-,’,
= .”l
m I 1
L I J_(f’\ VAN

A000 3000 2000 1500 1000 S0

Wavenumbers (cm-1)

|}o0 1497 143) ¥ [150.511)

T S =
i#8 Inicio||+ OMNIC - [... W 1218 PM

Figura 34. Icono de Rooll/Zoom
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- OMNIC - [Window1]
File Edit Collect View Process Analyze Report  Window Help _ =] x|

Experimemt.|Transm|sswon L ? Bench Status
A W i o R O ol SEl =S
"NITRATO DE S0DIO | J

100

50

%Transmittance

4000 3000 2000 1500 1000 500
\Wavenumbers (cm-1)

[:(1375 238) V(23 829)

KA —— [
is8 Inicio «@»ommc L. W 12:20 PM

Figura 35. Espectro de IR ajustado al tamafio de la pantalla

5. Para terminar el espectro se colocan los valores de nimero de onda y de transmitancia en las bandas
mas significativas. Se da clic en el pico que se desee la banda, con el icono de herramienta de
anotaciones, que se encuentra en la paleta de anotaciones y se localiza en la esquina inferior

izquierda de la ventana., Figuras 36 y 37.

"~ OMNIC - [Window1 _|=]x]
@Elre Edit Collect iew Process Analyze Report Window Help _|&5|X
Expanmert Transrrission s Banch Status

% Transmittance

3000 1500 1000 500
Wavenumbers (em-1)

4000

311788 095 ¥i(-23,

e, |

W 12:22 PM

G Inicio|| & OMNIC - [...
Figura 36. Icono de herramienta de anotaciones
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[5] File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help
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=15]X]

Experiment ‘Transmission

\_f Bench Status

sl o

4] &

"NITRATO DE SODIO

| 4

%Transmittance

2931.30, 65,397

2419.88, 86.42¢

624,76, 97.680
81143, 90.378

109333, 82.204

166190, 48,181

1382.86. 0.060

4000 3000

2000

1500 1000 500

Wavenumbers (cm-1)

X(2328 244) Y (-30 667)

[ T[]

|—b
mq‘_

i Inicio||< OMNIC - [...

W 1227 PM

Figura 37. Espectro de infrarrojo de nitrato de sodio

3.5. IMPRESION DEL ESPECTRO

1. Se da clic en Report que se encuentra en la barra de ment y postetiormente en Template, como se

muestra en la Figura 38.

7> OMNIC - [Window1]
E=] File Edit Collect View Process Analyze Window Help

=1=2]X]

Experiment ‘Transmmsmn

N Tempate. BT

v = )| e

5

Preview/Print Report...

"NITRATO DE SODIC

New Notebook...
Add to Notebook...
o 100 View Notebook. ..
[&]
c
i
= 624,76, 97.580
E 5
c 2419.8b, BOAZE 81143, 90,378
m
I; 156150, 48181 1093.,33, 82.204
& 293130, 65,307
L 138z.86, 0.060
4000 3000 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)
030)

[x:(3167.938) ¥:(

¢ |

—
e, |

(R ANA _
B Inicio||® OMNIC - [...

Figura 38. Ment para obtener el espectro de IR impreso

W 1228 PM
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2. Enseguida aparecera un cuadro de didlogos como el que se muestra en la Figura 39, se da clic en

EJEMPLO.1pt y elegir Edit.

Select, Edit, or Create a Report Template

Preview of template:

Look for files in: = ey
c:\omnic\report [= omnic
&= report
o
=+
-
qccomporpt
gquant] rpt Drives: ';
quﬂntg.rpt 9* J >~ 2419,85, 86,486 811.487.580
quant3.rpt - c = 389,31, 43.273 i
{56100, 218107 % 2,204
293130, Bh.397
Currently selected template: EJEMPLO RPT w 1382.86, 0.060
o
i
File Name:
[EJEMPLO 1ot | Wavenumbers (cm-1)
Description: —— mmm, st raar 1
Close I Select Edit Create |
Show as: & Layout " Description
DOS Name: DOS Directory:
ejemplo._rpt c:\omnickreport

T 1]

Figura 39. Cuadro de dialogos para el formato de impresion

3. Inmediatamente se desplegara el formato de impresion donde aparece el espectro con el nombre de la
muestra que se etiquet6 al principio de la lectura, éste no se puede cambiar, solamente se puede

escribir algin otro dato adicional en el cuadro de texto que aparece al lado del nombre de la muestra,

Figura 40.

OMNIC - [Editing EJEMPLO.RPT] X
Eile Edit Collect View Process Analyze Report Window Help _ =] x|

§_,// Bench Status

Report ltem
Add
’T Delete
100 __Edi_|
8 To Back
c 80
o
= &0 Page |
Add
E 2410.85, 85.426 a1143, T0E
% wl B Delete
i 389,31 47273
s 20 l6sion, 4gapn) | 109333 822
= 2931.30, 65,397
e 1382.86, 0.060
-20
Help
4000 3000 2000 1000 Save As
VWavenumbers {cm-1)
: rNITRATU DESOOI0 | M—I Close
fpred trar 30 123050 308 K
Page 1 /2

8 Inicio|| OMNIC - [... W 1231PM
Figura 40. Hoja de impresion del espectro de IR
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5. Para guardar los cambios, se da clic en Sale s, inmediatamente aparecera un cuadro de texto
como se muestra en la Figura 41, y se le da clic en $7 y automaticamente se regresara a la

pantalla de inicio Figura 37.

“»OMNIC - [Editing EJEMPLO.RPT] — =] %]

File Edit Collect WView Process Analyze Report Window Help _ =] x|

7 Seren ot

m
)
3
(]
=
[99]
=
oy
o
j
73}

Report kem
Add
120 Delete
. Edit
§ A [V\\ A To Back
-l Confirmation X _
= Page
£ _Add |
e @ The data has changed. Do you want to save e —
i the changes?
s
Si No | Cancelar |
_Help_|
4000 3000 2000 1000 Save As
Wavenumbers (cm-1)
of e 30, 2
! rmTRAm DE 50010 | NANUALINFRARRUJD | &I
e [oed How 23 123038 200 ;I ;I
Page 1 /2

i# Inicio|[€ OMNIC - [... N 12:39 PM

Figura 41., Cuadro de didlogos para guardar cambios

5. Para imprimir el espectro de IR en el formato ya editado se da clic en Repor que se encuentra en la

batra de menu y postetiormente en Preview/ Print Report como se muestra en la Figura 42.

7> OMNIC - [Window1]
Ed File Edit Collect View Process Analyze Window Help _|3[X]

Experiment ‘Transmmsmn L‘ Template... Status
=
v = )| e | Preview/Print Report. ..
"NITRATO DE SODIO
150 New Notebook...
Add to Notebook... \(
® View Notebook. ..
Qo 100 \/]W "\J'
c
i
=
i 50 £36,19, 66,290
© 3419.05, 56061 2419.8€. 70483 100190, 78.336
l_
= 126867, 53.24¢
0 1661,90 33,021
139046, 5,867
4000 2000 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm-1)

[+:(1226 667} v:(140.098)

N Y 3 e —————————
i@ Inicio|| & OMNIC - [... W 12:33PM

Figura 42. Ment para imprimir el espectro de IR
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6. Enseguida aparecera el formato de como quedara impreso el espectro de IR, como se muestra en la

Figura 43, para imprimir se da clic en Prnt y para cerrar la ventana se da clic en Clse y

automaticamente se regresara a la pantalla de inicio Figura 37.

Close Help Zoom |

Print_| Change Templatd

<|Page1s2 > |

! 140
120
100

80

60

% Transmittance

20

]

-20

40 3419.86, 58861

2419.26, 70,483

1m61.90, 33.021

636,19, 66.290
100190, 78.336

126867, b3.246

139048, 5,287

4000

Hhomher of sanple scans: 2
homher of backgromd scms: 2
Resobarion: 16,000

Savple gn: 8.0

Miror velocity: 06329
Apertre: 95.00

3000 2000

Wavenumbers (cm-1)

*ITRATO DE SODIO

1000

MANUAL INFRARROID

Tue Feb 05 12:34:27 2008

Figura 43. Formato de impresion del espectro de IR

En el siguiente capitulo se presentan una serie de practicas, en las cuales se analizaron compuestos

organicos ¢ inorganicos en donde se aplico la metodologia mostrada en este capitulo.

-50 -



CAPITULO CUATRO

PRACTICAS




Capitulo 4

PRACTICAS

PRACTICA 1

ELABORACION DE UNA PASTILLA DE BROMURO DE POTASIO (KBr) DE
CUALQUIER COMPUESTO

OBJETIVO GENERAL

® Tratar una muestra solida de cualquier compuesto con bromuro de potasio como base por
medio de prensado para identificar la muestra en forma de pastilla y aprender el manejo del

equipo de espectroscopia de infrarrojo.

OBJETIVO PARTICULAR

® Obtener el espectro de acetona y benzofenona para observar las bandas caracteristicas en

infrarrojo del grupo funcional carbonilo

INTRODUCCION

La espectroscopia infrarroja se pueden analizar compuestos en estado sélido, liquido y gaseoso; el
recipiente de la muestra depende del estado de agregacion de la misma es construido de un material
transparente a la radiaciéon. Cuando se trabaja con muestras solidas, se tienen dos alternativas: una es
disolver la muestra en un disolvente organico, sin embargo no existen buenos disolventes que sean
completamente transparentes a toda la radiacién infrarroja y existe una dificultad para determinar con
exactitud la absorbancia por parte de las moléculas, la segunda alternativa es trabajar en estado sélido
preparando pastillas de bromuro de potasio o cloruro de sodio que absorben por debajo de 385 y 650
cm’' respectivamente. En caso de que las muestras sean liquidas hay dos metodologfas posibles, la
primera consiste en colocar directamente el liquido en el recipiente para liquidos, empleando el
accesorio ATR y la segunda elaborando una pastilla de bromuro de potasio. En la Tabla 1, se muestran
los intervalos de absorcion infrarrojo de algunos materiales en donde se podra comparar el intervalo en

el que aparecen las bandas caracteristicas de IR para cada compuesto estudiado.
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Tabla 1. Intervalos de absorcion infrarroja de algunos materiales

MATERIAL INTERVALO DE NUMERO

DE ONDA (cm™)

4000-625

4000-400

4000-740

4000-1111

4000-400

4000-400

4000-720

4000-600

4000-650

Acetato de metilo

3000-960

Acetona

3100-830

Agua

3650-650

Alcohol isopropilico

3600-650

Benceno

3100-650

Cloroformo

3000-650

Eter dietilico

3000-830

Metanol

4000-650

Tetracloruro de carbono

1610-960

I Polietileno 4000-400 I

Prdcticas

El bromuro de potasio es una sal de color blanco, higroscépica y soluble en agua y etanol. Su férmula es

KBr. Es necesario secarlo perfectamente antes de preparar la pastilla, ademas las pastillas deben

prepararse rapidamente o bien secarse antes de la obtencion del espectro de infrarrojo.

MATERIAL
® EHstufa marca Riossa
® Desecador
® Balanza analitica marca Boeco
® Mortero de agata
® Prensa
® DPastillador
® Porta muestra
® Pinzas
® Espatula
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® Micropipeta

® DPesafiltro

EQUIPO

® Espectrofotémetro de IR marca NICOLET modelo Magna-560

REACTIVOS
® Acetona GR
® Benzofenona GR

® Bromuro de Potasio GR

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Secar en una estufa, bromuro de potasio previamente puesto en un pesafiltro a 105 °C durante una
hora, dejar enfriar en un desecador.

2. Pesar de 300 a 400mg de bromuro de potasio en un mortero de agata, agregar un microctistal o una
microgota de la muestra a analizar, triturar hasta que la muestra se haya mezclado por completo y la
consistencia del sélido sea de un polvo fino.

3. Pasar la mezcla a un pastillador (Figura 1), comprimir a presiones de 1000 y 3000 Kg/cm?, hasta
obtener un disco claro o una pastilla lo mas compacta posible.

4. En este caso particular hacer dos pastillas, una para acetona y otra para benzofenona.

5. Transferir la tableta al porta muestra (Figura 2), proceder a adquirit el espectro en el

espectrofotéometro IR NICOLET Magna-560 siguiendo la metodologia referida en el capitulo 3.

Figura 1. Pastillador Figura Porta muestra
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RESULTADOS

® Presentar los espectros de absorcion obtenidos de las muestras de acetona y benzofenona.

® Buscar en la literatura o ayudarse de las Tablas refereridas en el Capitulo 1 (Tabla 2-6), las bandas
caracteristicas de infrarrojo (cm™) del grupo carbonilo para la acetona y la benzofenona, anotarlos en
la Tabla 1.

® Anotar los valores del numero de onda obtenidos experimentalmente en la Tabla 1 para su posterior

identificacién mediante su comparacion.

Tabla 1. Bandas de infrarrojo (cm™) de acetona y benzofenona

BANDAS DE BANDAS DE
COMPUESTO INFRARROJO INFRARROJO
TEORICAS (cm) EXPERIMENTALES (cm™)

Acetona

Benzofenona

ANALISIS DE RESULTADOS

Realizar el andlisis mediante la comparaciéon de las bandas del grupo carbonilo tedricas contra las

obtenidas experimentalmente en los espectros de absorcion y explicar el comportamiento de la banda

del grupo carbonilo para cada muestra en infrarrojo.

CONCLUSIONES

Segun los resultados, concluir de acuerdo a los objetivos y analisis de resultados establecidos.

BIBLIOGRAFIiA

1. Conley, R. T. (1979). Espectroscopia Infrarroja. (1a. ed.). Espafia: Alhambra.

2. Olsen, E. O. (1986). Métodos Opticos de Andlisis. Espafia: Reventé.

3. Skoog, D. A. (2001). Principios de Andlisis Instrumental. (5a. ed.). Espana: Mc Graw-Hill.

4. Motcillo, R. J. (1974). Espectroscopia Infrarroja. Espafia: Secretaria General de la Organizacion de los
Estados Americanos Washington, D. C.

5. Silverstein, M. R. (1974). Spectrometric 1dentification of Organic Componnds. (1st ed.). USA: John Wiley &
Sons.

6. Mufios, M. C. (1981). Métados Opticos, Pricticas de Instrumentacion Analitica. Parte 1. México: Limusa.
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PRACTICA 2

IDENTIFICACION DE NITRATOS E INFLUENCIA DEL CATION EN LA
APARICION DE LAS BANDAS EN INFRARROJO

OBJETIVO GENERAL

® Aprender a identificar las bandas de diversos nitratos por medio de espectroscopia de infrarrojo,

para su estudio en quimica inorganica.

OBJETIVO PARTICULAR

® Observar el corrimiento de las bandas del anién nitrato por influencia de tres cationes diferentes

de la familia I de la Tabla Periddica de los elementos.

INTRODUCCION

En los nitratos esta presente el aniéon NOj', son incoloros y neutros, son sales correspondientes al acido
fuerte HNO;, el cual es fuerte oxidante. Todos los nitratos son solubles en el agua, a excepcién de
algunas sales basicas, que se disuelven en acidos. Los nitratos inorganicos se forman en la naturaleza por
la descomposiciéon de compuestos nitrogenados como proteinas, urea etc., los nitratos se encuentran
en abonos, pélvoras y explosivos para pirotecnia. El nitrato de plata es un precursor importante para los
haluros de plata utilizados como sales fotosensibles en fotografia; el de plomo se emplea en explosivos y
tosforos; el de cobalto para decorar porcelana y loza y el de cobre para preparar papeles sensibles para
copiado. Como intermediario los nitratos estan presentes en el proceso de nitrificacion y desnitrificacion

que se utiliza en las plantas depuradoras de aguas residuales (Burriel et. al., 1985).

Los nitratos son moléculas del tipo XY, por lo tanto experimentan los modos normales de vibracion
mostrados en la Figura 1, la tensiéon simétrica no va acompanada por un cambio en el momento dipolar
de la molécula y no es activo en el infrarrojo. Los tres modos que quedan son activos en infrarrojo y asi
moléculas como SO;, BF; y BCl,, presentan tres absorciones en su espectro infrarrojo. Los espectros de
infrarrojo de aniones como [NO,| y [CO;] pueden registrarse en infrarrojo y el contraion

correspondiente también puede originar bandas en el espectro de infrarrojo.
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En las sales de los metales alcalinos las bandas de los espectros pueden asignarse al anidon. Las

posiciones caracteristicas de las bandas del grupo nitrato son en 1350-1380 y 815-840 cm’ (Conley,

1979).
X'¥; piramidal
7 N
Simbolo: ¥y V.4 P15 v
Infrarr.: Activa (r) Activa (@) Activa o) Activa ()
YX: plana
g + o
} 4 1
% = ; . e
i L Y =
Simbolo: y vy vy vy
Infrarr.: Inactiva Activa (g) Activa (x) Activa (o)
Figura 1. Modos vibracionales para moléculas del tipo XY, (Conley, 1979).
MATERIAL
® FHstufa marca Riossa
® Desecador
® Balanza analitica marca Boeco
® Mortero de agata
® DPrensa
® DPastillador
® Porta muestra
® DPinzas
® Espatula
® DPesafiltro
EQUIPO
°

Espectrofotémetro de IR marca NICOLET modelo Magna-560
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REACTIVOS
® Bromuro de Potasio GR
® Nitrato de litio GR
® Nitrato de sodio GR

® Nitrato de potasio GR

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Secar las muestras de los nitratos previamente puestos en pesafiltros en una estufa a 105 °C durante
una hora, enfriar en un desecadot.

2. Proceder a elaborar las pastillas de las muestras de nitratos a analizar, siguiendo la metodologia de la
practica 1.

3. Obtener los espectros de las muestras de los nitratos.

4. Comparar las bandas obtenidas en los espectros de los nitratos con las tedricas y discutir los

resultados.

RESULTADOS

® Presentar los espectros de absorcion obtenidos de las muestras.

® Buscar en la literatura o ayudarse de la Tabla refererida en el Capitulo 1 (Tabla 7), las posiciones de
las bandas de los nitratos en infrarrojo (cm™) y anotatlos en la Tabla 1. Anotar las posiciones de las
bandas mas representativas obtenidas experimentalmente para su identificacién mediante la

comparacion.

Tabla 1. Bandas de infrarrojo (cm™) de nitratos

BANDAS DE BANDAS DE
COMPUESTO INFRARROJO INFRARROJO
TEORICAS (cm”) | EXPERIMENTALES (cm™)

Nitrato de sodio

Nitrato de potasio

Nitrato de litio
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ANALISIS DE RESULTADOS

Realizar un analisis comparando las bandas del anién nitrato tedricas contra las obtenidas
experimentalmente en cada espectro de absorcién y explicar si las bandas caracteristicas del anion
nitrato aparecen en el mismo nimero de onda para los tres espectros de la misma familia de la Tabla

Periddica.

CONCLUSIONES

Concluir de acuerdo a los objetivos y analisis de resultados establecidos.

BIBLIOGRAFIA

1. Barrow, G. M. (1992). Introduction Molecular Spectroscopy. USA: Mc Graw-

2. Burriel, M. F., Arribas, J. S., Lucena, C. F. y Hernandez, M. J. (1985). Quimica Analitica Cualitativa.
(18a ed.). Espafia: Thomson.

Conley, R. T. (1979). Espectroscopia Infrarrgja. (1a. ed.). Espafa: Alhambra.

Housecroft, E. C. (2001). Inorganic Chemistry. England: Prentice Hall.

Mufios, M. C. (1981). Método Opticos, Pricticas de Instrumentacion Analitica. México: Limusa.

Skoog, D. A. (1994). Andlisis Instrumental. (5a. ed.). México: Mc Graw-Hill.

Silverstein, M. R. (1974). Spectrometric Identification of Organic Compounds. (1st ed.). USA: John Wiley &

N R W

Sons.
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PRACTICA 3

IDENTIFICACION DE CARBONATOS E INFLUENCIA DEL CATION EN LA
APARICION DE LAS BANDAS EN INFRARROJO

OBJETIVO GENERAL

® Identificar las bandas de diversos carbonatos por medio de espectroscopia de infrarrojo para su

estudio, analisis y elucidacion.

OBJETIVO PARTICULAR

® Observar el corrimiento de las bandas del anién carbonato por influencia de tres cationes

diferentes de la familia I de la Tabla Periddica.

INTRODUCCION

Los carbonatos son sales resultado de la reacciéon del acido carbénico y diversas bases; éstas son
incoloras y no presenta propiedades 6xido reduccién. Segin el pH, en solucién la especie CO;™ esta en
equilibrio con el bicarbonato y el diéxido de carbono. La mayoria de los carbonatos, excepto los de los
metales alcalinos, son poco solubles en agua. Debido a esta caracteristica son importantes en
geoquimica y forman parte de muchos minerales y rocas. Los carbonatos se aplican en multitud de
campos. A menudo su utilizacién va ligada al compuesto como la obtenciéon de cal viva (CaO) del
carbonato calcico. Industrialmente uno de los carbonatos mas importantes es el carbonato de sodio
(sosa Solvay). El cual es un intermedio en la obtencién de productos como el jaboén, el percarbonato
sédico utilizado como blanqueador, el vidrio, la sosa (NaOH) etc., el carbonato de calcio forma parte de

la formulacién de las pastas dentales, etc., (Burriel et. al, 1985).

Los carbonatos son moléculas del tipo XY; y experimentan las formas de vibracién mostradas en la
Figura 1 de la practica 2; también presentan tres absorciones en su espectro de infrarrojo. Las posiciones

caracteristicas del grupo carbonato son: 1400-1450 y 825-885 cm™ (Conley, 1979).
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MATERIAL
® EHstufa marca Riossa
® Desecador
® Balanza analitica marca Boeco
® Mortero de dgata
® Prensa
® DPastillador
® Porta muestra
® DPinzas
® Espatula

® DPesafiltro

EQUIPO

® Espectrofotémetro de IR marca NICOLET modelo Magna-560

REACTIVOS
® Bromuro de potasio GR
® Carbonato de litio GR
® Carbonato de sodio GR

® Carbonato de potasio GR

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Secar las muestras de carbonatos previamente puestos en pesafiltros en una estufa a 105 °C durante
una hora, enfrfan en el desecador.

2. Elaborar la pastilla de bromuro de potasio de las muestras de carbonatos que se desee analizar como
se indica en la practica 1.

3. Obtener los espectros de los carbonatos siguiendo la metodologia referida en el capitulo 3.

4. Comparar las bandas experimentales con las tedricas y discutir los resultados.
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RESULTADOS

® Presentar los espectros de absorcion obtenidos de las muestras.

® Buscar en la literatura o ayudarse de la Tabla refererida en el Capitulo 1 (Tabla 7), las posiciones de
las bandas del anién carbonatos en infrarrojo (cm™) y anotatlos en la Tabla 1. Anotar también las
posiciones de las bandas mas representativas obtenidas experimentalmente para su posterior

identificacién mediante su comparacioén

Tabla 1. Bandas de infrarrojo (cm™) de carbonatos

BANDA DE BANDA DE
COMPUESTO INFRARROJO INFRARROJO
TEORICAS (cm’) | EXPERIMENTALES (cm)

Carbonato de litio
Carbonato de sodio

Carbonato de potasio

ANALISIS DE RESULTADOS
Realizar un andlisis comparando las bandas del anién carbonato tedricas contra las obtenidas
experimentalmente en cada espectro de absorcion y explicar si las bandas del anién carbonato aparecen

en el mismo numero de onda para los tres espectros de la misma familia de la Tabla Periédica.

CONCLUSIONES

Concluir de acuerdo a los objetivos y analisis de resultados establecidos.

BIBLIOGRAFIA

1. Barrow, G. M. (1992). Introduction Molecular Spectroscopy. USA: Mc Graw-

2. Burriel, M. F., Arribas Jimeno S. A., Lucena C. F. y Hernandez M. J. (1985). Quimica Analitica
Cualitativa. (18a ed.). Espafia: Thomson.

3. Conley, R. T. (1979). Espectroscopia Infrarroja. (1a. ed.). Espana: Alhambra.

4. Housecroft, E. (2001). Inorganic Chemistry. England: Prentice Hall.

5. Skoog, D. A. (1994). Andlisis Instrumental. (5a. ed.). México: Mc Graw-Hill.
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PRACTICA 4

IDENTIFICACION DE SULFATOS E INFLUENCIA DEL CATION EN LA
APARICION DE LAS BANDAS EN ESPECTROFOTOMETRIA DE INFRARROJO

OBJETIVO GENERAL

® Aprender a identificar las bandas de diversos sulfatos por medio de espectroscopia de infrarrojo,

para aplicar el conocimiento en la elucidacién espectral en quimica.

OBJETIVO PARTICULAR

® Observar el corrimiento de las bandas del anién sulfato por influencia de tres cationes

diferentes.

INTRODUCCION

Las sales derivadas del anién SO,” con cualquier metal de las familias I y ITA son incoloras, neutras, y
generalmente procedentes del acido sulfarico. Los sulfatos en la naturaleza se encuentran en forma de
yeso, o aljez, (sulfato de calcio dihidratado CaSO, 2 H,O), baritina (sulfato de bario) o sulfato de sodio
(Na,SO,). Por oxidacion de estas sales se forman los sulfuros de muchos elementos cuando estos entran
en contacto con el oxigeno del aire. Las aplicaciones de los sulfatos varian enormemente segin el metal
al que estan unidos. Estas sales se encuentra en los abonos, en forma de sulfato de amonio o de potasio;
en los productos curtientes, como sulfato de aluminio; en algunos pigmentos, como sulfato de plomo o
de bario; en materiales de construccién, como sulfato de calcio; en tintas y mordientes, como sulfato de
cromo, de hierro o de zinc. El sulfato de magnesio es un purgante que se sigue empleando actualmente

(Burriel et. al., 1985).

Los sulfatos son moléculas del tipo YX,, tiene nueve modos normales de vibracion, pero solo seis de
ellos son activos en infrarrojo, como se muestra en la Figura 1. Los espectros de infrarrojo de especies
como CCl,, TiCl,, OsO,, [CIO,] y [SO,]* exhiben absorciones debido a la degeneracién. Las posiciones
caracteristicas del grupo sulfato son: 1080-1130 y 610-680 cm’ (Conley, 1979).
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¥Xa tetraédrica

Simbolo: ¥y pyil pylt e

Infrarr.: Inactiva Inactiva Activa Activa

Figura 1 Modos vibracionales para moléculas del tipo YX,

activos e inactivos en infrarrojo (Conley, 1979)

MATERIAL

® Estufa marca Riossa

® Desecador

® Balanza analitica marca Boeco
® Mortero de dgata

® DPrensa

® Pastillador

® Porta muestra

® DPinzas

® Espatula

® DPesafiltro

EQUIPO

® Hspectrofotémetro de IR marca NICOLET modelo Magna-560

REACTIVOS
® Bromuro de potasio GR
® Sulfato de sodio GR
® Sulfato de calcio GR

e Sulfato de zinc GR
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Secar las sales de sulfato previamente puestos en pesafiltros en una estufa a 105 °C por una hora,

enfriar en el desecador.

2. Elaborar las pastillas de bromuro de potasio de las muestras de sulfatos que se desee analizar,

siguiendo la metodologia de la practica 1.

3. Obtener los espectros de lo sulfatos.

4. Comparan las bandas obtenidas de las muestras de sulfatos con las teoricas.

5. Discutir los resultados.

RESULTADOS

® Presentar los espectros de absorcion obtenidos de las muestras.

® Buscar en la literatura o ayudarse de la Tabla refererida en el Capitulo 1 (Tabla 7), las posiciones de
las bandas del anién sulfato en infrarrojo (cm™) y anotarlos en la Tabla 1. Anotar las posiciones de
las bandas mas representativas obtenidas experimentalmente para su posterior identificacion

mediante su comparacion.

Tabla 1. Bandas de infrarrojo (cm™) de sulfatos

BANDA DE BANDA DE
COMPUESTO INFRARROJO INFRARROJO
TEORICAS (cm”) | EXPERIMENTALES (cm™)

Sulfato de sodio

Sulfato de zinc

Sulfato de calcio
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ANALISIS DE RESULTADOS

Realizar el analisis comparando las bandas del anidén sulfato tedricas contra las obtenidas
experimentalmente en cada espectro de absorcion y explicar si las bandas del anién sulfato aparecen en
el mismo numero de onda para los tres espectros o tiene alguna influencia que los cationes sean de

diferente familia de la Tabla Periédica.

CONCLUSIONES

Concluir de acuerdo a los objetivos y analisis de resultados establecidos.

BIBLIOGRAFIA

1. Barrow, G. M. (1992). Introduction Molecular Spectroscopy. USA: Mc Graw-Hill.

2. Burriel, M. F., Arribas Jimeno S. A., Lucena C. F. y Hernandez M. J. (1985). .Quimica Analitica
Cunalitativa. (18a ed.). Espafia: Thomson.

Conley, R. T. (1979). Espectroscopia Infrarroja. (1a. ed.). Espafa: Alhambra.

Housecroft, E. C. (2001). Inorganic Chemistry. England: Prentice Hall.

Mufios, M. C. (1981). Método Opticos, Pricticas de Instrumentacion Analitica. Parte 1. México: Limusa.

Skoog, D. A. (1994). Andlisis Instrumental. (5a. ed.). México: Mc Graw-Hill.
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PRACTICA 5

IDENTIFICACION DE MADERAS SUAVES Y DE MADERAS DURAS POR
ESPECTROFOTOMETRIA INFRARROJA.

OBJETIVO

® Aplicar la espectroscopia de infrarrojo para clasificar las maderas en duras o suaves con base en

el comportamiento del grupo carbonilo.

INTRODUCCION

Los arboles se pueden clasificar botanicamente en gimnospermas y angiospermas. En selvicultura, las
gimnospermas y angiospermas se refieren a maderas suaves y maderas duras respectivamente. Las
especies de madera dura son de hojas anchas y las especies de madera blanda son de hojas en forma de

escamas o aciculares. La composicion general tiene ciertas caracteristicas comunes en todas las especies.

Esta composicién consta de tres compuestos poliméricos principales: celulosa, hemicelulosa y lignina.

El porcentaje de cada uno tiende a variar de acuerdo al tipo de madera.

HoCi,-CHA La lignina, Figural, es una macromolécula componente de la

CHOH
CH=CHCHO . . ., .
madera, formada por la polimerizaciéon deshidrogenada al azar

CHyOH OCH,
CHy0H r2 OR . e, .. .
b0 i 0 8 de alcoholes p-hidroxi cinamicos. Las ligninas son fracciones no
CHOH
ST @_5:20” g carbohidratadas de la madera libre, extremadamente complejas y
CH30 CHy0H CHOH
3 Elré CHy0H dificil d . C . i , .
—o0 ocn, dificiles de caracterizar. Constituyen un polimero aromitico,
0
O CHy0
MO HotHy 0 heterogéneo, ramificado, donde no existe ninguna unidad
O CH,0H nem repetida definidamente. Esta sustancia amorfa se localiza como
CH30 : HOCH,—CH—0 3
CHOH t=o .. . .,
O componente de la lamina media y también en la pared
0OCH. . ,
L0 on o secundaria de la madera. Durante el desarrollo de la célula, la

Figura 1. Lignina lignina se incorpora como ultimo componente de la pared

celular inter penetrando las fibrillas y fortaleciendo la pared celular.
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La lignina de las maderas suaves estd compuesta principalmente de derivados del alcohol coniferilico,
con pequefias porciones de alcohol cumarilico, mientras que las maderas duras tienen lignina compuesta

de alcohol coniferilico y sinapilico, con pequefias cantidades de derivados de alcohol cumarilico.

La posicién del grupo carbonilo 1510 cm™ es indicativo del tipo de madera. Las maderas suaves tienden
a absorber a un rango mayor a 1510 cm, mientras que las maderas duras tienden a absorber por debajo

de 1510 cm’™.

MATERIAL

® Estufa marca Riossa

® Desecador

® Balanza analitica marca Boeco
® Espatula

® Mortero de agata

® Prensa

® Pastillador

® Porta-muestra

® Pinzas

® Matraz de bola 100mL

® Vaso de precipitados 100 mL
® Embudo de filtracién rapida

® Pipeta graduada de 10 mL

® Papel pH
® Parilla
EQUIPO

® Espectrofotéometro de IR marca NICOLET modelo Magna-560
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REACTIVOS

® Bromuro de Potasio GR

® Hidroxido de sodio al 10%

e Acido sulfdrico concentrado GR

® Diferentes muestras de maderas

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Obtencién de la lignina: hervir la madera en una solucién de NaOH al 10% a temperatura de 170-
180°C por 3 horas y filtrar (en el filtrado se obtiene el lignato se sodio).

2. Agregar al filtrado H,SO, concentrado gota a gota hasta tener un pH entre 2 - 3 (el producto
precipita).

3. Filtrar el producto precipitado lavar y secat.

4. Preparar la pastilla de KBr como en la practica 1.

5. Obtener los espectros correspondientes para cada una de las muestras.

RESULTADOS

® Presentar los espectros de absorcion obtenidos de las muestras.

® Buscar en la literatura la banda caracterfstica de infrarrojo (cm™) del grupo carbonilo para las
maderas suaves y como para las maderas duras y anotarla en las Tablas 1 y 2 respectivamente.

°

Clasificar los diferentes muestras de maderas en las Tablas 1 y 2 de acuerdo a la bandas caracteristica

obtenida experimentalmente

Tabla 1. Banda de infrarrojo (cm™) de maderas suaves

BANDA DE BANDA DE
MUESTRA INFRARROJO INFRARROJO
TEORICA (cm?) | EXPERIMENTAL (cm™)
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Tabla 2. Banda de infrarrojo (cm™) de maderas duras

BANDA DE
MUESTRA INFRARROJO
TEORICA (cm™)

BANDA DE
INFRARROJO
EXPERIMENTAL (cm)

ANALISIS DE RESULTADOS

Realizar el analisis mediante su comparacién de la banda del grupo carbonilo teérica contra las obtenida

experimentalmente en cada espectro de absorcion vy clasificar las diferentes muestras de maderas ya sea

en suaves o duras.

CONCLUSIONES

Concluir de acuerdo al objetivo y analisis de resultado establecido.
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Resultados obtenidos experimentalmente

de cada una de las pricticas




ANEXO 1
PRACTICA 1

ELABORACION DE UNA PASTILLA DE BROMURO DE POTASIO (KBr) DE
CUALQUIER COMPUESTO

RESULTADOS.

Resultados obtenidos experimentalmente de la acetona y la benzofenona.

Tabla 1

BANDAS DE BANDAS DE
COMPUESTO INFRARROJO INFRARROJO TEORICAS
EXPERIMENTALES (cm™) (cm™)

2923

1695

1428
Acetona 1260 1900-1670
1074 (Grupo Carbonilo)
712
537

3061

2931
1680
1596

1443
Benzofenona 1310 1900-1670

1280 (Grupo Carbonilo)
1154
940
921
699
640
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Anexo 1

Grafico 1. Espectro de acetona (pastilla de KBr)
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Anexo 1

Grafico 2. Espectro de benzofenona (pastilla de KBr)
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Anexo 1

ANALISIS DE RESULTADOS

En la Tabla 1 se muestra las bandas de infrarrojo de acetona y benzofenona obtenidas

experimentalmente.

Se puede observar en el espectro de acetona (Grafico 1) una banda muy intensa caracteristica del grupo
carbonilo en 1695 cm™. Comparando el espectro del Grafico 2 (benzofenona) la banda aparece en 1680
cm'como el grupo carbonilo esti conjugado con un anillo aromatico los electrones T se deslocalizan
sobre un espacio mayor y la fuerza de la unién C = O disminuye observandose las vibraciones a una
frecuencia menor. La diferencia en los valores de la banda del grupo carbonilo para la acetona y la
benzofenona se puede explicar por los grupos adyacente al grupo carbonilo ya que es diferente un

metilo a un fenilo.

CONCLUSIONES

Se aprendio la técnica para realizar pastillas de bromuro de potasio asi como el manejo del equipo de
infrarrojo y se obtuvo la banda esperada del grupo carbonilo tanto para el espectro de acetona (1695
cm™) como para el espectro de benzofenona (1680 cm™) en el rango reportado en la literatura de 1900-

1670 cm™.
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ANEXO 2
PRACTICA 2

IDENTIFICACION DE NITRATOS E INFLUENCIA DEL CATON EN LA
APARICION DE LAS BANDAS EN INFRARROJO

RESULTADOS

Resultados obtenidos experimentalmente de tres nitratos de la familia I de la Tabla Periédica.

Tabla 1

BANDAS DE INFRARROJO BANDAS DE
COMPUESTO EXPERIMENTALES (cm™) INFRARROJO

TEORICAS (cm™)

3348
Nitrato de litio 1638

1363
826 1350-1380

Nitrato de sodio 1384 y

825
815-840

1764
Nitrato de potasio 1384
825
618
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Anexo 2

Grifico 1. Espectro de nitrato de litio (pastilla de KBr)
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Anexo 2

Grifico 2. Espectro de nitrato de sodio (pastilla de KBr)

16.9] -1

16.00
15.5

150
14 '!-:
140
1.5
130
125
120
1.5

1.0

10,0
B5.
G0
L
a0
1.5
.0

6.3
6T
40000

00D

[ Nal*

2000

I
O —MN—Cr

A
-~
.-x--"-.\__ -__f
T | o
- f,,.f” |
—
™, /
LY o
g T /
b ]
\ / 2547
".I III A
\ |
|I |
III I
|
||
[
L]
||
|
| |
L
NOs5-
156,75
1500 Py 4500
cme|

-78 -



Anexo 2

AT

43

Grifico 3. Espectro de nitrato de potasio (pastilla de KBr)
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Anexo 2

ANALISIS DE RESULTADOS

El siguiente analisis de resultados es con base a los resultados obtenidos de las bandas de infrarrojo de
algunos nitratos de la familia I de la Tabla Periédica. En la Tabla 1, se muestran las bandas de infrarrojo

en cm’ de tres nitratos analizados experimentalmente.

En el Grafico 1, se puede observar que en el espectro del nitrato de litio aparecen dos bandas
caracteristicas del ion nitrato (NO;). Destaca una absorcién muy intensa en la regién de 1363 cm’,
junto con otra banda, aguda y menos intensa en la regiéon de 826 cm’. Comparando el espectro del
Grafico 2 (nitrato de sodio) y el Grafico 3 (nitrato de potasio) contra el del nitrato de litio, puede
notarse unos pequefios desplazamientos dentro de las regiones caracteristicas del grupo nitrato, ya que
éstos presentan las bandas de 1384 cm™ y 825 cm™, los cuales se pueden deber a que los radio de los
diferentes cationes influyen sobre las frecuencias vibracionales de la unidad poliatémica aniénica. El
radio atémico para litio es de 167 pm; para sodio es de 190 pm y para potasio de 243pm., por lo anterior
el nitrato de sodio y potasio presentan las mismas bandas y el nitrato de litio si presenta diferentes

bandas.

CONCLUSIONES

Se obtuvieron los espectros de infrarrojo para los compuestos de la familia I y las bandas esperadas para
el anién nitrato de acuerdo a los rangos reportados en la literatura de 1350-1380 y 815-840 cm™'. Para el
nitrato de litio (1363 cm™ y 826 cm™), para el nitrato de sodio y nitrato de potasio presenta las mismas

bandas (1384 cm™ y 825 cm™).
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ANEXO 3
PRACTICA 3

IDENTIFICACION DE CARBONATOS E INFLUENCIA DEL CATION EN LA
APARICION DE LAS BANDAS EN INFRARROJO

RESULTADOS

Resultados obtenidos experimentalmente de tres carbonatos de la familia I de la Tabla Periédica.

Tabla1

BANDAS DE BANDAS DE
COMPUESTO INFRARROJO INFRARROJO
EXPERIMENTALES (cm™) TEORICAS (cm™)
3423
1432
Carbonato de litio 1385
1088
864
512

3434
2928
2541

1400-1450

1927 ,
Carbonato de sodio 1619 y

1452 825885
1296
836
695

3196
2257
1451
Carbonato de potasio 1380
1060
883

705
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Anexo 3

Grifico 1. Espectro de carbonato de litio (pastilla de KBr)
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Anexo 3

Grifico 2. Espectro de carbonato de sodio (pastilla de KBr)
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Anexo 3

Grifico 3. Espectro de carbonato de potasio (pastilla de KBr)
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Anexo 3

ANALISIS DE RESULTADOS

En la Tabla 1, se muestran los resultados obtenidos experimentalmente de las bandas de infrarrojo de
tres carbonatos obtenidos en el espectrofotometro de infrarrojo. En el Grafico 1 se puede observar el
espectro del carbonato de litio en donde aparecen dos bandas caracteristicas del i6n carbonato  (CO;).
Destaca una banda ancha e intensa que absorbe en la regiéon de 1432 cm™ y otra menos intensa que
aparece en la regién de 864 cm™. Comparando el espectro del carbonato de sodio (Gréfico 2) con el del
carbonato de litio, pueden notarse algunos pequefios desplazamientos dentro de las regiones
caracteristicas del grupo carbonato, ya que este presenta bandas 1452 cm™ y 836 cm™ mientras que el
espectro de carbonato de potasio (Grafico 3) presenta bandas de 1451 cm™ y 883 cm™. El corrimiento

de las bandas se debe al tamafio del cation.

CONCLUSIONES

Se obtuvieron los espectros de infrarrojo para los compuestos de la familia I y las bandas esperadas para
el i6n carbonato en los compuestos analizados, ya que el rango reportado en la literatura para el grupo
carbonato (CO;™), las bandas aparecen entre 1400-1450 y 825-885 cm™'. Para el carbonato de litio (1432
cm’ y 864 cm™), para el carbonato de sodio (1452 cm™ y 836 cm™). y para el carbonato de potasio (1451
cm’ y 883 cm™).
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PRACTICA 4

ANEXO 4

IDENTIFICACION DE SULFATOS E INFLUENCIA DEL CATION EN LA
APARICION DE LAS BANDAS EN ESPECTROFOTOMETRIA DE INFRARROJO

RESULTADOS

Resultados obtenidos experimentalmente de tres sulfatos de diferentes familias de la Tabla Periodica.

COMPUESTO

Tabla 1

BANDAS DE
INFRARROJO
EXPERIMENTALES (cm™)

BANDAS DE
INFRARROJO
TEORICAS (cm)

Sulfato de sodio

3417
1617
1384
1119
616

Sulfato de calcio

3407
1686
1620
1138
668
601

Sulfato de zinc

3481

1619

1152
611

1080-1130

y

610-680
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Anexo 4

Grifico 1. Espectro de sulfato de sodio (pastilla de KBr)
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Anexo 4

Grifico 2. Espectro de sulfato de calcio (pastilla de KBr)
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Anexo 4

Grifico 3. Espectro de sulfato de zinc (pastilla de KBr)
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Anexo 4

ANALISIS DE RESULTADOS

La Tabla 1, muestra las bandas de infrarrojo del sulfato de sodio, de calcio y de zinc obtenidas

experimentalmente por medio del espectrofotémetro de infrarrojo.

En el espectro del sulfato de sodio (Grafico 1) se puede observar las dos bandas caracteristicas del i6n
sulfato (SO,”), que aparecen en el rango 1080-1130 y 610-680 cm™'. Una banda ancha e intensa absorbe
en la region de 1119 cm™ y otra menos intensa aparece en la regién de 616 cm™. Comparando el
espectro del sulfato de calcio (Grafico 2) contra el del sulfato de sodio, pueden notarse unos
desplazamientos , éste presenta bandas 1138 cm™ y 668 cm™' mientras que el espectro de sulfato de zinc
(Grifico 3) presenta las bandas 1152 cm™ y 611 cm™. Las diferentes posiciones de las bandas se debe a
que los cationes pertenecen a familias diferentes y al tamafio de su radio atébmico ya que para sodio el

valor es de 190 pm, para calcio 194 pm y para zinc 142 pm y a su valencia del catién.

CONCLUSIONES

Se obtuvieron los espectros de infrarrojo para los compuestos de las diferentes familias y las bandas
esperadas para los sulfatos se obtuvieron en el rango reportado en la literatura para el grupo sulfato
(SO, ): en 1080-1130 y 610-680 cm™. Para el sulfato de sodio (1119 cm™ y 616 cm™.), para el sulfato de
calcio (1138 cm™ y 668 cm™) y para el sulfato de zinc (1152 cm™ y 611 cm™).
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ANEXO 5
PRACTICA 5

IDENTIFICACION DE MADERAS SUAVES Y DE MADERAS DURAS POR
ESPECTROFOTOMETRIA INFRARROJA

RESULTADOS

Resultados obtenidos experimentalmente de cuatro maderas: pino, cedro, tiao y eucalipto

Tabla 1. MADERAS SUAVES

BANDA DE BANDA DE

MUESTRA INFRARROJO INFRARROJO
EXPERIMENTAL (cm™) | TEORICA (cm?)
Pino 1512

Cedro 1529 > 1510

Tiao 1536

Tabla 2. MADERA DURA

BANDA DE BANDA DE
MUESTRA INFRARRO]JO INFRARRO]JO
EXPERIMENTAL (cm”) | TEORICA (cm™)

Eucalipto 1490 <1510
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Anexo 5

ESPECTROS DE MADERAS SUAVES

Grifico 1. Espectro de pino (pastilla de KBr)
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Anexo 5

Grifico 2. Espectro de cedro (pastilla de KBr)
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Anexo 5

Grifico 3. Espectro de tiao (pastilla de KBr)
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Anexo 5

ESPECTRO DE MADERA DURA

Grifico 4. Espectro de eucalipto (pastilla de KBr)
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Anexo 5

ANALISIS DE RESULTADOS

Las Tablas 1 y 2 muestran la banda de infrarrojo del grupo carbonilo obtenidas experimentalmente por

medio el espectrofotometro de infrarrojo de las algunas maderas suaves y dura respectivamente

En el espectro del pino (Grafico 1) se puede observar la banda del grupo carbonilo en 1512 cm™ por lo
que se puede clasificar a esta madera como madera suave; en el Grafico 2 (espectro de cedro) la banda
del grupo carbonilo aparece en 1529 cm’ esta madera se clasifica como suave y en el Grifico 3
(espectro de tioa) la banda del grupo carbonilo se obtuvo en 1536 cm™ y esta madera también se
clasifica como madera suave. Por ultimo en el espectro del eucalipto (Grafico 4) se obtuvo la banda del

grupo carbonilo por debajo del 1510 cm™’ en 1490 cm™ por lo tanto se clasifica como madera dura.

CONCLUSIONES

Se pudo aplicar la técnica analitica de espectroscopia de infrarroja para la identificacién del tipo de
maderas suaves o duras. Esta técnica fue una herramienta importante para el analisis de las muestras de
maderas, debido a fue que es un método eficiente. Ya que la posicion del grupo carbonilo determina la
suavidad o dureza de la muestra. Se clasificaron como maderas suaves al pino, cedro y al tiao y como

madera dura el eucalipto.

COMENTARIO

La aplicacion de esta practica en la industria puede orientar a clasificar las maderas en duras y suaves
para el uso de diversas necesidades. Estas maderas provienen de diferentes especies vegetales que
acumulan celulosa en diferentes cantidades lo que ayuda, por ejemplo, en la elaboracién del papel. La
pulpa de las maderas duras mejora la calidad y resistencia del papel, ya que contienen un porcentaje mas
elevado de celulosa al separar eficientemente las fibras celuldsicas de la lignina sin modificar las

caracteristicas iniciales.
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