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standards of the manufacturer, thereafter a background is performed to mitigate the presence of air content
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RESUMEN

Esta investigacion tuvo como objetivo obtener los espectros infrarrojos de
algunos  hidrocarburos presentes en el laboratorio de Quimica de la
Universidad Surcolombiana como lo son el Tetradecano, Hexano, Heptano,
Ciclohexano y posteriormente contrastados con la base de datos SDBS
(Spectral Database for Organic Compounds) para realizar la respectiva
validacion de los mismos, los cuales se incorporaron en una base de datos
como una libreria o espectroteca para el uso de personas interesadas en los

espectros de hidrocarburos.

Para la realizacion de esta investigacion se trabajo el espectrofotometro de
marca Shimadzu IRAfinitty-1 FT, utilizando un equipo de atenuacién total de

refractancia ATR.

En cuanto al desarrollo metodoldgico, inicialmente se calibro el equipo de
acuerdo con los estandares del fabricante, posteriormente se efectué un
background para mitigar la presencia del aire contenido y posteriormente se
tomaron uno a uno los espectros de los hidrocarburos objetos de estudio,
utilizando el sistema ATR, para evitar el uso de pastillas KBr o Nujol como es

tipico para este tipo de protocolos.

Los espectros obtenidos se compararon con aquellos provenientes de la base
de datos SBDS (Spectral Database for Organic Compounds) revisando uno a
uno los picos generados y los numeros de onda correspondiente para

identificar la estructura molecular objeto de estudio.

Palabras claves: espectros, hidrocarburos, espectrofotometro, ATR.
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ABSTRACT

This researching had as a purpose to obtain the spectrum of somes
hydrocarbons that present in the chemistry laboratory of the Surcolombiana
University like the tetradecane, hexane, heptane, ciclohexane and afterwards
they will be contrasted with the database SDBS (spectral database for organic
compounds) for to make the respective Validation of these, they was incorpored
in a database as a library or espectroteca for the use of people interested in the

spectrum of hydrocarbons.

For to make this study it was worked with the spectrophotometer of brand
shimadzu IRAfinitty-1 FT, using an equipment of total attenuation of reflectance
ATR.

Regarding the methodological development, initially the equipment was
calibrated in accordance with the standards of the manufacturer, thereafter a
background is performed to mitigate the presence of air content and
subsequently were taken one by one the spectra of hydrocarbons objects of
study, using the ATR system, to avoid using KBr pellets or Nujol as is typical of

protocols.

The spectra obtained were compared with those of the data base SBDS
(Spectral Database for Organic Compounds) reviewing one by one and
generated peaks corresponding wave numbers to identify the molecular

structure under study.

Key words: spectrum, hydrocarbon, spectrophotometer, ATR
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INTRODUCCION

Hace ya mas de 300 afios que Newton, admitid que la luz estaba constituida
por corpusculos y sin conocer su naturaleza dual, realizé un gran aporte a la
ciencia, propiciando las condiciones para conseguir su refraccion, cuando en
una habitacién a la cual le entraba un rayo de luz colocé sobre este un prismay
observd la subsecuente emision de ciertos colores, mas adelante William
Herschel realiz6 el mismo experimento pero él coloc6 sobre la trayectoria de
los haces de luz de colores, producto de la refraccién, termémetros para
comprobar que cada uno poseia una temperatura especifica y esta aumentaba
cuando se observaban colores con longitudes de onda mayores al rojo, esta
observacion le permitié plantear que existe una region mas alla del rojo a la que
denomino “ultrarrojo”. La porcién infrarroja del espectro electromagnético se
divide en tres grandes regiones, como el infrarrojo cercano, medio y lejano. El
infrarrojo lejano posee baja energia y es usado en espectroscopia rotacional; el
infrarrojo medio usado para estudiar las vibraciones fundamentales y la
estructura rotacional vibracional y el infrarrojo cercano puede excitar
sobretonos o vibraciones arménicas de los atomos constituyentes de cualquier
molécula organica. De todas las evidencias de un compuesto organico, la que
da mas informacion acerca de su estructura es su espectro infrarrojo que
significa en latin debajo del rojo que corresponde a frecuencias que van desde
valores inferiores a las frecuencias del visible, hasta valores que colindan con
frecuencias mas bajas como las microondas y radar, es de resaltar que una
molécula vibra constantemente, cuando una sustancia absorbe luz infrarroja es
alli donde se producen los cambios en sus vibraciones moleculares. En el
desarrollo de este trabajo se pretende junto con la espectroscopia averiguar
los numeros de onda en los cuales cuatro hidrocarburos (Hexano, Heptano,
Ciclohexano y Tetradecano) pueden absorber o repeler la mayor energia en
forma de luz, para obtener asi los correspondientes espectros infrarrojos. Para
la obtencion de los espectros se utilizé el espectrofotometro de marca
Shimadzu [IRAfinitty-1FT, con un manejo del SOFTWARE IR-SOLUTION.

12



Obtenidos los espectros se compararon con la base de datos SDBS (Spectral

Database for Organic Compounds).

13



1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Los laboratorios de Quimica de la Universidad Surcolombiana y en especial los
de la facultad de ciencias exactas poseen equipos de analisis quimicos de
Ultima generacion, adquiridos hace no mas de dos afios. En tal sentido la
presente investigacion tiene como principal objeto, utilizar el espectrofotémetro
IR para obtener los espectros IR de hidrocarburos de bajo peso molecular. Las
autoras durante el desarrollo de la presente propuesta investigativa, presentada
como tesis de grado, plantean resolver la siguiente pregunta: ¢Coémo obtener
los espectros infrarrojos de algunos hidrocarburos de bajo peso molecular,

presentes en los laboratorios de la Universidad Surcolombiana?

14



2. JUSTIFICACION

La espectroscopia es un método para identificar la estructura molecular de las
sustancias quimicas gracias a la interaccién de la radiacién electromagnética
con los grupos funcionales moleculares generando espectros particulares a
cada sustancia, permitiendo ademas de su identificacion, la cuantificacion de la

misma.

Actualmente la Universidad Surcolombiana, no cuenta con un registro o una
libreria donde se hallen analisis de espectros de hidrocarburos de bajo peso
molecular, los cuales permitan a los estudiantes efectuar consultas académicas

sobre espectroscopia.

Por lo tanto se pretende en este trabajo entregar a las directivas del laboratorio
de Quimica como del Programa de Licenciatura en Ciencias Naturales: Fisica,
Quimica y Biologia y en general a la Universidad Surcolombiana una base de

datos de espectros infrarrojos de hidrocarburos de bajo peso molecular.

15



3. OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GENERAL

Obtener los espectros infrarrojos de los hidrocarburos (Hexano,
Heptano, Tetradecano y Ciclohexano) presentes en el laboratorio de
quimica de la Universidad Surcolombiana y elaborar una libreria para el
software IRsolution.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Crear una base de datos con los espectros de los hidrocarburos
presentes en la Universidad Surcolombiana.

e Adquirir experiencia en el manejo del equipo IRafinitty- 1 TF.

e Conocer los procedimientos necesarios para obtener espectros IR

mediante la técnica ATR.

e |Interpretar y analizar los espectros infrarrojos obtenidos,
identificando los grupos funcionales presentes en algunos

hidrocarburos de bajo peso molecular.

e Validar los espectros de los hidrocarburos presentes en el
laboratorio con la base de datos Spectral Database for Organic
Compounds,SDBS.
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4. ANTECEDENTES

La Universidad Surcolombiana hace mas de un afo adquirid6 equipos
sumamente importantes, como lo son él equipo de Cromatografia, el
Espectrofotometro IR y el de Absorcion Atdmica, para la realizacion de
practicas de laboratorio e investigaciones de estudiantes con carreras afines a

la Quimica.

De otra parte, el programa de licenciatura en ciencias naturales: Fisica,
Quimica y Biologia es el mayor usuario de los laboratorios disponibles para la

realizacion de practicas, en Biologia, Quimica y Fisica.

El laboratorio de Quimica ubicado en el tercer piso del bloque correspondiente
a los laboratorios adscritos a la Facultad de Ciencias Exactas y Naturales
cuenta con personal altamente capacitado para la realizacién de las practicas,
pero surgen expectativas en los estudiantes del programa, quienes sienten

temor hacia el manejo de los nuevos equipos.

Algunos profesores que orientan diferentes asignaturas de la Quimica (general,
inorganica, analitica, bioquimica, etc.) en el programa, poco a poco han
aplicado sus conocimientos para que los estudiantes se familiaricen con los
equipos en este caso con el espectrofotémetro, y han realizado préacticas de
laboratorio donde se les exige a los estudiantes que manejen el equipo, sin
temor alguno, estas practicas de laboratorios han generado algunos espectros,
pero sigue siendo una estadistica muy baja con respecto a otras universidades
del pais, que poseen el mismo equipo y presentan bases de datos amplios y

precisos.
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5. MARCO TEORICO

5.1 ORIGEN DE LA ESPECTROSCOPIA

Isaac Newton hizo un descubrimiento sumamente importante, cuando en 1672
dirigié un rayo de sol o un haz de luz que atravesaba los vidrios de una ventana
de su habitacidén sobre un prisma, el observé que la luz blanca se componia de
una serie de colores como el violeta, azul, verde, amarillo, naranja y rojo;
Newton observd que la luz violeta se inclind mas por el prisma que la luz roja.
Sacé la conclusiébn que esta clase de luz debia consistir en varios "tipos"
diferentes, hoy dia identificados con diferente longitud de onda, este
descubrimiento sirvié posteriormente para dar origen al estudio de la

espectroscopia.

Tiempo después en el afio 1800 Frederic William Herschel, mostrado en la
figura No 1, fue mas alla de lo que observd Newton, él creia que en la luz
blanca habian otros componentes a los descubiertd por Newton, para esto el
utilizé termdémetros, los cuales interpuso en la trayectoria de los colores
proyectados por el prisma, de acuerdo con los resultados asi obtenidos, paso a
plantear que después de la region del color rojo, la cual ya no era visible para el
ser humano existe otra region a la cual denominé la region del ultrarrojo.
Herschel determindé que cada color presenta una temperatura diferente y la
temperatura era aun mucho mayor cuando superaba el color rojo. Con esto
Herschel comprobd que el sol emitia radiaciones invisibles mas alla de las
visibles. Por esta razon se decidio llamar “ultrarroja” con frecuencias entre 0.3—
385 THz teniendo en cuenta que la luz visible para el ojo humano tiene una
frecuencia entre 385—-750 THz. Hoy dia el término ultrarroja ya no es utilizado,

y se cambidé por ‘“infrarrojo”, siendo un concepto mas claro y preciso.
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Figura No 1. Herschel realizando su famoso experimento de calor y los espectros de los colores
Fuente: http://coolcosmos.ipac.caltech.edu/cosmic_classroom/ir_tutorial/discovery.html

5.2 LANATURALEZA DE LA LUZ

La naturaleza fisica de la luz ha sido uno de los grandes problemas de la
ciencia. Desde la antigua Grecia se consideraba la luz como algo de naturaleza
corpuscular, eran corpusculos que formaban el rayo luminoso. Asi explicaban
fendmenos como la reflexion y refraccion de la luz. Newton en el siglo XVIII
defendi6 esta idea, suponia que la luz estaba formada por corpusculos
lanzados a gran velocidad por los cuerpos emisores de luz*.

La luz visible y el infrarrojo hacen parte del espectro electromagnético, por
presentar una relacion eléctrica y magnética en sus oscilaciones. Un campo
eléctrico oscilante se puede describir por su longitud de onda (A), la longitud

de un ciclo de oscilacion o por su frecuencia (v).

El nUmero de ciclos que pasan por un punto en un segundo se relacionan por

la ecuacion No.1:

! Disponible en internet: (http://thales.cica.es/rd/Recursos/rd99/ed99-0504-01/nat-luz.html)

19


http://thales.cica.es/rd/Recursos/rd99/ed99-0504-01/nat-luz.html

Ecuacion No.1: Numero de ciclos en una onda
Donde c es la velocidad de la luz al vacio equivalente a 3,0 x10°cm/s

Siendo la longitud de onda de cualquier radiacion, la que determina su posicion

en el espectro electromagnético.

Por esto la longitud de onda de la luz roja es mayor con respecto a la luz azul y
su frecuencia es menor, aunque la luz roja viaja a una misma velocidad de la

luz azul.

A cambio de la longitud de onda resulta mas facil utilizar el nimero de onda v,
siendo el inverso de la longitud de onda (A); en estas condiciones la energia

de laluz esta determinada por la ecuacion No. 2:

E=—
A

Ecuacion No.2: Energia electromagnética

Donde h es la Constante de Planck.

Reemplazando por la frecuencia, se tiene:
E =hv

5.3 LA MEDICION DE UN ESPECTRO INFRARROJO

Se necesita un instrumento para medir la transmision de radiacion
electromagnética generada por una sustancia en funcion de la longitud de
onda del haz o rayo incidente, para ello en la actualidad existen dos grandes
tipos de espectrofotometros de infrarrojos: el clasico (dispersivos) y el moderno
(con Transformadas de Fourier FT); para la medicion respectiva de un
espectro. Con los dos espectrofotometros se puede obtener la misma

informacion.
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Los espectrofotdbmetros clasicos (dispersivos) son los primeros que se utilizaron
para la medicién de un espectro, aunque muy pocos funcionan actualmente su
manera de registro era analdgico. El espectrofotdmetro clasico se muestra en
la Figura No 2. Consta de un tubo en ceramica por donde ingresa la fuente de
luz y se calienta eléctricamente a 1200 °C, la luz de la fuente es reflejada por
un espejo plano y dos espejos toroidales. La muestra (en color azul) absorbe
parte de la luz infrarroja solo por los espejos, estos se reflejan por un espejo
giratorio, realizando una funcion alternada, cuando realiza esto, el haz vuelve y
se enfoca con otro espejo toroidal y lo refleja sobre una rejilla de difraccion, que
dispersa la luz, siendo la funcién de esta como la del prisma, esta luz
dispersada se centra y es enviada a un termopar, actuando como detector. El
termopar cumple la funcién de generar una sefial eléctrica proporcional a la
cantidad de luz que incide sobre ella, cuando se alternan los haces de
referencia, se genera una corriente oscilante, la amplitud de la sefal oscilante
indica la cantidad de absorcién en el infrarrojo y la rejilla de difraccién gira
lentamente pasando diferentes frecuencias de luz al detector. La grafica de las
respuestas del detector a este proceso (numero de onda) recibe el nombre de
espectro, la amplitud es el porcentaje de luz transmitida por la muestra. Los
colores que se observan en el esquema se han utilizado para representar la luz

infrarroja, siendo invisible a nuestros ojos?.

£ é ; Thermocougplse

Reference
W orvenumber

- I Source

Sormple:

Chnppin;r- :|
Mdirrar

Grating

Figura No 2: Esquema de un espectrofotometro clasico.
Fuente: http://www.columbia.edu/itc/chemistry/chem-c1403/ir_tutor/IRTUTOR.htm

* Disponible en internet: http://www.columbia.edu/itc/chemistry/chem-c1403/ir_tutor/IRTUTOR.htm
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Los espectrofotdmetros modernos (con Transformadas de Fourier FT), figura
numero 3, arrojan la misma informacién que el clasico, la Unica diferencia es
que el FT-IR utiliza un interferometro de Michelson en lugar de una rejilla de

difraccidn y su registro se realiza directamente con un equipo de computo.

La funcion que realiza el interferometro de Michelson es interferir en las ondas
de la luz, para realizar una medicion en las longitudes de la misma, en este
caso ondas de luz altas. Este instrumento es creacion de Albert Abraham
Michelson. Cuando la luz llega al interferometro, este la divide en dos, la
primera luz es reflejada y a la vez proyectada hacia el espejo superior
dirigiéndola al detector y la segunda luz es reflejada también pero su direccion
es hacia el espejo inferior y llega también al detector. ElI brazo del
interferometro es correspondiente a la distancia entre los espejos y los
semiespejos, siempre en estos interferometros hay un brazo en movimiento y
otro donde se le adicionara la muestra a estudiar. Cuando los espejos y
semiespejos realizan su debida funcién, existe un cambio de luz el cual nos
determina una amplitud de interferencia donde esta permite que exista una

trayectoria de las dos luces para crear un interferograma.

El sistema de transformadas de Fourier se corresponde con un aditamento
tecnoldgico, capaz de hallar el area bajo la curva de los picos generados para
facilitar su lectura y otras aplicaciones inherentes a este proceso, ademas,
permite una relacion sefal/ruido mucho mejor y con mayor rapidez en la

obtencién de espectros, por lo que son instrumentos muy solicitados 3.

* Martinez Serrano José Luis.”Espectroscopia Infrarroja 1- fundamentos”. Curso: Instrumentacién y métodos de
analisis quimico. Disponible en internet: www.upct.es/~minaeees/espectroscopia_infrarroja.pdf
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Figura No 3: Esquema de un espectrofotometro con Transformada de Fourier
Fuente: http://www.columbia.edu/itc/chemistry/chem-c1403/ir_tutor/IRTUTOR.htm

Figura No 4: Ordenador para espectrofotdometro FT
Fuente: https://ww2.chemistry.gatech.edu/reynolds/sites/ww2.chemistry.gatech.edu.reynolds/files/FTIR.pdf

5.4 MANEJO DEL SOFTWARE IR-SOLUTION

El equipo se opera desde un ordenador bajo ambiente Windows a través del
software IR- solution, el cual requiere una secuencia de acceso, la cual se

describe a continuacion.
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SECUENCIA

- Preparar la muestra. Dejarla bajo la lampara IR o0 en ausencia de
humedad.

- Seleccionar los porta muestras adecuados.

- Para solidos y liquidos puede usarse el ATR.

- Encender el sistema FTIR.

- Conectar el PC para que se reconozca el equipo.

- Iniciar el software IR solution.

- Corregir errores de inicializacion.

» - Clic en el boton START
- Seleccionar Program del menu
- Seleccionar IR solution
- IR solution Starts
- Del menu seleccionar MEASUREMENT
- Del menu seleccionar INITIALIZE

(Aqui se inicializa el FTIR para comunicarse con el PC)

a. Refiérase al manual 1-5 *

- Seleccionar del tabulador una de las 8 opciones segun la operacion que

desee realizar:

1. MEASURE: Activa la medicion y toma de datos (pantalla de control
del FTIR).

VIEW: Activa el pantallazo del espectro.

MANIPULATION: Activa la pantalla para la manipulacién de datos.

SEARCH: Activa un pantallazo para la basqueda en la libreria.

o~ 0N

QUANT: Pantalla para cuantificar la informacion.

* INSTRUCTION MANUAL IRPrestige-21, IRAffinity-1, FTIR-8400S. SHIMADZU FOURIER TRANSFORM, INFRARED
SPECTROPHOTOMETER.
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6. AIM: Activa la pantalla de mapeo usando la serie AIM-8800
7. PRINT FORM: Muestra las opciones de impresion.

8. MACRO: Muestra las opciones para los macros. Es opcional.

Los pardmetros requeridos para obtener un espectro se describen a

continuacion:

A). ESCANEO
Parametros Del Tabulador

1. DATA: Tiene 5 opciones para cambiar los parametros.
1.1 Measurement: permite escoger entre transmitancia y absorbancia.
1.2 Apodization: permite varia los efectos sobre la resolucion y la linea
base.
1.3 No of seans: varia entre 1 y 4000. v/R normal 10.
1.4 Resolution: permite variar las opciones segun el tipo de muestra.
VIR por defecto 4.0.
1.5 Range: cambia los valores minimo y maximo de los nimeros de

onda. v/R por defecto 400 cm™ — 4000 cm™.

2. INSTRUMENT: Se recomienda usar los valores por defecto.

3. MORE: Se recomienda usar los valores por defecto. Si el espectro
muestra mucho ruido, aqui se puede cambiar la apertura a valores mas
pequenos.

4. FILES: Guarda los parametros usados en una corrida. La opcién Locked
hace que los ajustes realizados sean prohibidos al cambio.

5. ADVANCE: Permite cambiar parametros especiales, tal como el rango

de medicién, o seleccionar la fuente de luz.
B). MEDICION

1. Seleccione el botdbn BKG y en seguida aparece un mensaje que dice

“Verifique que el rayo de luz este vacio”; es decir que no haya muestra
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2.

3.

4.

en el compartimiento dar clic en OK, cuando la medida termina todas las
opciones de seleccion se resaltan. El equipo escanea el aire alojado en
el portamuestras y reporta su espectro.

Después de medir el BKG, insertar la pelicula de poliestireno en el porta
muestras. El equipo elabora el espectro de la pelicula de poliestireno, el
cual debe tener las mismas caracteristicas del espectro impreso en la
pelicula de poliestireno; este paso se corresponde con la calibracion del
equipo para posteriores corridas.

Dar clic MEASURE y escoger SAMPLE, el barrido comienza y al final se
muestra el espectro de la sustancia objeto de estudio.

Escoger la opcion VIEW para mostrar los espectros resultantes.

C). MANIPULACION

1.

Dar clic en PEAK TABLE para que se muestren los picos detectados en

la pantalla.

. Sobre la ventana dar clic con el boton derecho y escoja SHOW PEAK

TABLE, repitiendo la misma opcién se ocultan los picos.

3. La LINEA BASE puede corregirse usando BASELINE CORRECTION.

Puede escoger entre tres modos de correccion cero, punto y multipunto.

D).PRINT

El IR solution ofrece varias plantillas de impresién, adicionalmente se pueden

crear nuevas y guardarlas como plantillas de usuarios. El espectro obtenido

debe guardarse en la carpeta y con el nombre correspondiente.

E). SALIR

1.
2.
3.

Confirmar que todos los datos han sido guardados.
Escoger FILE ------ EXIT
Salga de Windows
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4. Apagar el PC y desconectarlo
5. Apagar el equipo
6. Dejar conectado para que internamente se mantenga el

deshumidificador, la luz naranja debe permanecer encendida.

5.5 MANEJO DEL SISTEMA ATR (Atenuacion Total de Reflactancia)

El manejo tradicional de las muestras a través de pastillas elaboradas con KBr
y/o con nujol a elevadas presiones mediante el uso de prensas manuales o
hidraulicas, ha sido sustituido por el dispositivo denominado ATR, el cual fue
construido con un sistema 6ptico a base de ZnSe o en su defecto, con ZnGe,
ZnSi o diamante, materiales capaces de hacer total atenuacién de reflectancia
la radiacién infrarroja, es decir, producir cero absorbancia para evitar

distorsiones en la medicion de espectros.

El ATR en consecuencia, es un dispositivo de ultima generacién, capaz de
generar atenuacion total de la reflectancia producida por la radiaciéon infrarroja
que atraviesa los lentes con los cuales fue construido y se emplea en
espectrofotometros con transformadas de Fourier. Su uso se detalla a

continuacion.

5.5.1 INTRODUCCION

El accesorio de atenuacion total de reflectancia producido mediante tecnologia
de la marca norteamericana PIKE, cuenta con un unico disefio optico para
brindar sensibilidad y rendimiento en la adquisicion de espectros infrarrojos.

Posee una placa de reflexién de muestreo con una superficie de cristal redondo
de 1,8 mm permitiendo un analisis fiable de muestras pequefias. Los materiales
sélidos se pueden poner en buen contacto fisico con la zona de muestreo a
través de alta presion de sujecion, producida por una prensa manual

autoajustable a cada andlisis.
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Las placas de cristal ATR vienen en varios materiales como el ZnSe, AMTIR,
Ge, Si o diamante. Los tres primeros materiales son adecuados para el analisis
de liquidos, semiliquidos y sdlidos flexibles. El silicio (Si) o el diamante deben
utilizarse cuando se trabaja con muestras de reactivos o materiales abrasivos
sélidos que necesitan ser presionados con fuerza contra el cristal. El ATR
funciona muy bien para el analisis de sustancias que absorben rapidamente por
ejemplo (polimeros caucho, residuos de pintura, fibras, etc.).

Las muestras altamente absorbentes, tales como el caucho negro se analizan
mejor usando la placa de Ge, debido a la menor profundidad de penetracion
de la prensa auxiliar. Las muestras acidas se manejan mejor con AMTIR, Ge,
Si 0 placas de cristal de diamante. Para las muestras con caracteristicas de
absorcion relativamente mas bajos o cuando estan presentes sustancias a nivel
de trazas, las nuevas placas de reflexion 3 también estan disponibles en la
mayoria de los materiales de cristal. Ademas, la placa de reflectancia especular
medio infrarrojo prevé una mayor flexibilidad para hacer el trabajo de 45 grados
reflectancia especular y sin la necesidad de cambiar la base de accesorios.

El disefio compacto del accesorio, emplea un espejo para dirigir la
transferencia del haz de infrarrojos al sitio de muestreo donde se encuentra
empotrado un cristal sobre el cual se colocan las muestras, este cristal
transmite con cero reflectancia o reflectancia especular hacia un segundo
espejo Este segundo espejo dirige el haz infrarrojo hacia el detector integrado
en el espectrometro FTIR.

El ATR cuenta con un disefio de la placa de muestreo universal que elimina la
necesidad de canal separado y placas planas, para el manejo de liquidos y
muestras solidas, respectivamente. El accesorio puede estar equipado con una
amplia variedad de pinzas de compresion, incluyendo un controlado micrometro
de alta presion y alta rotacion para elaborar una pequefia pastilla similar a
aguellas elaboradas con prensa manual o para atrapar liquidos sujetos a
estudio. El conjunto 6ptico incluye una base con tubos telescopicos
susceptibles de ajustado manual para dirigir sin dispersion el haz de radiacion
infrarroja producida por la fuente del espectrofotometro. Ademas viene

equipado con un anillo de montaje en cuyo centro se ha fijado un anillo de
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teflon donde se colocan las muestras sean sdlidas o liquidas. Para estas
dltimas, cuando se trata de muestras volatiles, se dispone de una cubierta
hermética para evitar fugas del analito.

La placa universal del accesorio y la abrazadera de presién son facilmente

intercambiables tal como se ilustra en la figura No. 5

Prensa con control

micrométrico de presion

Tornillo control de presion

Anillo de montaje

Retenedor de liquidos en teflon

Placa para muestreo liquido

Area de muestreo

" Placa universal ATR

Base de ensamble del ATR

Figura No. 5. Ensamble del ATR (accesorio para atenuacion total de reflectancia simple)
Fuente: http://www.piketech.com/files/pdfs/MIRaclePDS611.pdf

5.5.2 DESCRIPCION DE ACCESORIOS DEL ATR

El sistema ATR posee una serie de accesorios, los cuales se describen a

continuacion:

e Base del conjunto 6ptico con tubos de purga

La base del conjunto 6ptico tiene la placa de cristal para muestreo universal
por igual posee dos tubos telescopicos de purga; en la parte inferior de la base
tiene un canal para ser insertado a la base del espectrofotdmetro, tal como se

indica en la figura No. 6
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Placa universal de
muestreo

Tubo telescépico
de purga

Base de ensamble
del ATR

Figura 6: Base del conjunto éptico con tubos de purga. Fuente: Manual del usuario ATR

Adicionalmente, el ATR viene provisto de los siguientes accesorios, mostrados

Tubos telescopicos de

en la figura No. 7.

Base de ensamble
purga Aro portamuestras

o

Tapa para volatiles Manguera de purga Llaves de ajuste

Figura No 7: Base del conjunto 6ptico con tubos de purga. Fuente: Manual del usuario ATR

¢ MICROPRENSAS
A continuacidbn se presentan las microprensas disponibles en el
mercado, de las cuales, el espectrofotometro de la Usco tiene acoplada

una microprensa sencilla. Figura No 8.
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Microprensas sencilla del
micrémetro

Microprensas de alta presion

Microprensa giratoria

Microprensa de lectura digital

Microprensa del visor

Puntas giratorias para
| microprensas

Figura No 8: Microprensas de presion. Fuente: Manual del usuario ATR

PLACA UNIVERSAL

Por igual, en la base del ATR se encuentra acoplada una placa de

reflexion individual la cual se muestra en la figura No.9

Placa de reflexion

individual

Placa de reflexion 3

Placa de reflexion

especular

Figura No 9: Placas Universal. Fuente: Manual del usuario ATR
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5.5.3 INSTALACION

El accesorio ha sido alineado y probado de acuerdo con la tecnologia de la

marca PIKE para asegurarse de que funcione de acuerdo a las

especificaciones. Sin embargo, alguna variacion en la alineacion Optica puede

ocurrir a partir de cada espectrometro. Para tener en cuenta esta diferencia,

hay cuatro tornillos de ajuste previstos en el conjunto de la Optica de base del

medio infrarrojo para ajuste fino, una vez que el accesorio esta instalado en el

espectrometro. El siguiente es el procedimiento:

1.

El accesorio encaja en el compartimiento de la muestra del
espectrometro FTIR. Se proporciona la muestra adecuada en la placa
base para el instrumento FTIR especifico. Antes de insertar el accesorio
en el compartimiento de la muestra, asegurarse de la alineacién del
espectrometro. Si el instrumento no esta alineado, proceder a hacerlo
para maximizar el interferograma (el rendimiento energético del IR).
Ademas correr un barrido. Para localizar el accesorio en la posicion
correcta, colocar todo el accesorio en el compartimento de muestras
FTIR con la etiqueta dirigida hacia el operario y alinear la placa base

provista de los agujeros en el sitio respectivo.

Fijar el accesorio sobre la muestra de la placa base el compartimento
FTIR utilizando el tornillo cautivo situado en la placa base (algunos
accesorios pueden tener dos tornillos de montaje o una combinacién de

tornillo, en funcion de espectrometro de configuracion).

Apretar el tornillo de montaje cautivo (con un destornillador de punta
plana o con la mano) para que la posicion de la placa base sea correcta
para accesorios en el compartimiento de muestras FTIR placa de base.

El accesorio ya esta listo para la alineacion oOptica.
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5.5.4 VERIFICACION DEL FUNCIONAMIENTO

Los siguientes son los % de transmision que el accesorio debe lograr con
diferentes configuraciones de cristal a 1000 cm™ (con la excepcién del valor de

Si que se muestra en 2000 cm™).

Placa ATR de reflexion en ZnSe: més de 22% T

Placa ATR de reflexion en Ge: mas de 25% T

Placa de reflexion ATR con lente Unica en diamante o ZnSe: mas de 25% T
Placa ATR reflexion 3 en ZnSe: Mas de 12% T

Placa de reflexion ATR lente 3 en diamante o ZnSe: Mas de 12% T

Placa de reflectancia especular: Mas de 20% T

El rendimiento del ATR en el infrarrojo medio produce diferentes
caracteristicas espectrales de acuerdo con el material del cristal. Una
caracteristica notable de los espectros obtenidos por IR es el punto de origen
en las ordenadas, correspondiente al nimero de onda, el cual parte de 400

cm™,

Para el caso del cristal de ZnSe este presenta un numero de onda inicial de
aproximadamente 520 cm™. Para este tipo de cristal, los espectros infrarrojos

es de aproximadamente 32 % a 1000 cm !, Observar figura 10.

Las placas de cristal del ATR genera espectros con bandas muy definidas entre
2600 y 1900 cm™, tales como las mostradas en la figura 11, con este tipo de

bandas se reduce la relacion sefial-ruido de esta region espectral.
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407 Rendimiento de la placa de cristal de ZnSe
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Figura No 10: Rendimiento de la placa de cristal de ZnSe del espectro medio ATR. Fuente: Manual del usuario ATR.
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I Rendimiento de la placa de cristal de Diamante/ZnSe 284% T
28 -

% Transmitancia
=
1

S —

4000 3000 2000 1000
p -1

Numero de onda (cm™)

Figura No 11: Rendimiento de la placa de cristal de diamante / ZnSe. Fuente: Manual del usuario ATR.
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5.5.5 PROCEDIMIENTO DE MUESTREO

El ATR permite trabajar con muestras liquidas, pastas, peliculas flexibles
suaves y solidas. En cada caso, el uso del ATR requiere un barrido de fondo
inicial con el aire atrapado en su interior y adicionalmente debe calibrarse

tomando un espectro de poliestireno suministrado con el equipo para este fin.

5.5.5.1 CONFIGURACION PARA MUESTRAS DE LIQUIDOS

Para trabajar con liquidos como los hidrocarburos objeto de estudio no se
requiere de prensa basta con emplear el conjunto de la placa de cristal del ATR
para espectros del infrarrojo medio, la cual tiene una superficie de muestreo de
1,8 mm, que se encuentra en el centro de la placa. La muestra debe estar en
contacto intimo con el area de muestreo con el fin de obtener un espectro de
FTIR. Para el muestreo de rutina, colocar una gota de la muestra en el cristal
de ATR vy recopilar datos. Es necesario tener cuidado al retirar la muestra

desde el cristal para evitar que se raye la superficie del mismo.

Tener en cuenta que algunos de los cristales utilizados en el accesorio se
fabrican de materiales fragiles (tales como ZnSe, Si, Ge o AMTIR). Las
muestras no se deben dejar en contacto con el cristal durante un tiempo
prolongado ya que algunas muestras pueden degradar el material de cristal y la
decoloracién del metal de la placa. Una vez que se ha realizado la medicion, se
debe retirar la muestra del cristal y limpiar la superficie del mismo y también el
area de la placa que rodea con un disolvente adecuado. Tener en cuenta que
las microprensas de alta presion tienen la capacidad de ir y volver para la
facilidad de acceso a la superficie del cristal para su limpieza. Por igual se debe

limpiar la punta de la microprensa. Observar la figura No 12.

Para ello se ha de retirar la muestra suavemente con un pafuelo de algodon y
enjuagar con solvente. Para una limpieza mas a fondo, la placa de cristal se

debe limpiar con un apropiado disolvente tal como alcohol isopropilico o un
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disolvente fuerte, como acetona. Los copitos de algodén son muy
recomendables para facilitar la limpieza sin rayar la superficie del ATR.

Microprensas sencilla del

micrémetro

-

Figura No 12: Configuracion de muestras en liquidos. Fuente. Manual del usuario ATR

5.5.5.2 CONFIGURACION PARA MUESTRAS SOLIDAS

Para las mediciones de peliculas flexibles suaves y muestras soélidas
seleccionadas, se coloca la muestra sobre la superficie del cristal. Dado que el
efecto ATR solo se lleva a cabo muy cerca de la superficie del cristal, un
contacto intimo tiene que ser hecho por la muestra en la superficie del cristal
ATR. Esto se logra mediante el uso de la pinza de presion ordenada con el
medio infrarrojo. Montar la microprensa de presién a la parte trasera del
accesorio utilizando los dos pasadores de alineacion en la parte superior del
ATR vy ajustar con los dos tornillos de fijacion en el bastidor de sujecion. Con la
muestra en su lugar en el cristal, bajar la punta de presion, de manera que
haga contacto con la muestra. Sin embargo, en la mayoria de los casos, se
recomienda aplicar la presion maxima permitida para asegurar el mejor
contacto y la sensibilidad mas alta del muestreo. La fuerza maxima aplicada
por la microprensa de presion del micrometro es de 8 libras (> 2000 psi). La
fuerza maxima aplicada por las microprensas de alta presion es de 40 libra ( >
10.000 psi). Las microprensas de alta presion tienen la ventaja adicional de un

mecanismo de embrague deslizante para evitar un apriete excesivo.
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PRECAUCION: Se debe tener cuidado en la operacion de las pinzas de
presion desde el dispositivo de presion porque puede deslizar la muestra sobre
el cristal. Si la muestra contiene materiales de grano, el movimiento de la
muestra puede dafar la superficie del cristal, mientras que se esta aplicando la
presion. Conviene asegurarse que la muestra permanezca en un mismo lugar
mientras se aplica carga a la microprensa. Ademas, los materiales ATR mas
suaves, como ZnSe, deben manejarse con cuidado al ejecutar los tipos de
muestras duras. No aplicar la presibn maxima de este tipo de muestras en
placas ATR suaves para evitar arafiazos o abolladuras. En todos los casos se
debe usar el mortero de agata y su pistilo para macerar finamente las

muestras solidas.

5.5.5.3 PUNTAS ADJUNTAS DE MICROPRENSAS DE PRESION
El éxito de una medicion ATR depende de la calidad del contacto entre la

muestra y el cristal. Existe un nimero infinito de formas y tipos de muestra. La
microprensa de presion del ATR para el infrarrojo medio est4 disefiada para
aceptar tres puntas diferentes, proporcionando la mejor configuracion posible
para cualquier muestra dada. Ademas, las 3 placas de reflexion ATR se
proporcionan con una punta de plastico giratoria especial igualando su tamario

de cristal 6 mm de didmetro; como se observa en la figura No 13.

La punta giratoria cuenta con una tapa montada sobre un pequefio eje
rotatorio. Tal disefio permite mover la punta de prensa, ajustar su posicion a la
forma de la muestra y mantener la posicion de la muestra paralela a la
superficie del cristal. Esto permite un mejor posicionamiento y un contacto
optimo de los materiales finos con la superficie de cristal del ATR. La punta
giratoria se utiliza con muestras de forma irregular: peliculas, polimeros semi —
rigidos, el anadlisis de las fibras individuales y los granos de quimica

combinatoria (ejemplo: los materiales de las tarjetas de crédito).

La punta plana es un barril de metal recto, se utiliza en el analisis de muestras

en forma de caucho y otros polimeros elasticos, peliculas delgadas, fibras,
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particulas pequefias y las muestras en polvo. Tener en cuenta que la
profundidad de penetracion de un cristal de ATR es so6lo en el rango de 0,5 a 2
micrémetros e incluso una pequefia desviacion de contacto intimo con el cristal

afectara a la magnitud de la absorcion de la muestra.

La punta coOncava dispone de una superficie cOncava, que impide que la
muestra se escape por debajo de la prensa, También obliga a la muestra para
alojarse en el centro del cristal, garantizando la maxima sefial de IR. Se utiliza

en el analisis de muestras grandes (granulos) y pellets de polimero.

%

Punta giratoria Punta plana Punta cdncava

Figura No 13: Clases de Puntas para las microprensas. Fuente: Manual del usuario ATR

5.5.5.4 MICROPRENSAS DE PRESION DEL MICROMETRO
El conjunto de la microprensa del micrometro estd compuesto por una base

que se conecta a la placa superior y al accesorio en forma de “r" que hace
funcién de brazo de mandos de control para subir y bajar la prensa de la
muestra. La microprensa tiene forma de barril en acero inoxidable con el tornillo
micrométrico integrado en la parte superior y el émbolo cargado por resorte en
la parte inferior. La tension del resorte se puede ajustar cambiando la posicion
del tornillo micrométrico. Este ajuste permite la aplicacibn de mayor o menor

presién a la muestra colocada en la placa de toma de muestras del accesorio.

Los nameros en la escala del tornillo micrométrico sirven como referencia (que
no indican la presién real aplicada a la muestra). La presion real por pulgada

cuadrada (psi) depende del tamafio de la punta unida a la prensa y a la tension
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del resorte. A continuacion, en la tabla No. 1 se enumeran las presiones
aproximadas calculadas para los ajustes de las puntas de acero inoxidable
(diametro 0,125 ").

Tabla No 1. Ajuste de la microprensa ATR.

PRESION (psi)
AJUSTE DEL MICROMETRO

3.0 408
2.0 530
1.0 693
0.0 815

Las presiones mas ligeras deben utilizarse para muestras blandas y flexibles.

Las presiones mas altas son necesarias para polimeros duros, granulos, etc.

El siguiente es un procedimiento corto indicando el uso del ATR para la

microprensa del micrometro (025-3050):

1. Seleccionar la punta apropiada y adjuntarlo a la prensa.
2. Colocar la muestra en la placa de accesorios.

3. Ajustar el tornillo micrométrico a 2,0.

4. Bajar el barril de prensa con los mandos de control, hasta que el borde de la

punta de muestreo toque el extremo de laton inferior del cuerpo cilindrico.
5. Recoger el espectro de la muestra.

Algunos espectrometros FTIR ofrecen una recopilacion de datos en "tiempo
real” (nombres como MONITOR, vista previa de datos, configuracion de la
prueba, etc. se utilizan para su descripcion). Si esta disponible, se puede

determinar experimentalmente la mejor presion para cada caso en particular de
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la muestra mediante la observacion de la forma del espectro mientras se ajusta

el tornillo micrométrico.

5.5.5.5 MICROPRENSAS DE ALTA PRESION
Las microprensas de alta presion son aquellas en la que la base se conecta

directamente a la placa superior del accesorio, el brazo de punta de presion de
acero inoxidable y la perilla de control de presion realizan la funcion en el
mecanismo de deslizamiento del embrague. Un yunque extraible se encuentra
debajo del modulo de presion. Este yunque esta posicionado en el centro de la
placa de cristal y proporciona una presion directa a la muestra. El médulo de
microprensa de presion monta arriba y hacia abajo en un tornillo de avance
situado en la columna de la microprensa, con su posicién ajustada por el
mando de control. La perilla de control dispone de un mecanismo de embrague
de tipo trinquete que controla la presidbn maxima admisible y protege el cristal

de un apriete excesivo.

Todos los anteriores accesorios son necesarios para llegar a obtener un
excelente resultado en los espectros ATR de las sustancias seleccionadas, de

acuerdo si la sustancia es liquida, solida.

5.5.6 EL ESPECTRO ATR

Los espectros del ATR son similares a los espectros de transmision. Una
comparacion de los espectros del ATR y los espectros de transmision revela
que las intensidades de las caracteristicas espectrales en un espectro ATR son
de menor absorbancia que las correspondientes al espectro de transmision en
especial el numero de onda es alto. La intensidad del espectro ATR se
relaciona con la profundidad de penetracion de la onda evanescente en la
muestra. Esta profundidad depende del indice de refraccion del cristal y la

muestra, y sobre la longitud de onda de la radiacion IR.

La delgada profundidad de penetracion del haz de IR en la muestra permite el

principal beneficio del muestreo del ATR. Esto est4d en contraste con los
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tradicionales FT-IR de muestreo por transmision, en la cual la muestra debe
ser diluida con sal transparente, presionado en una pastilla y se reduce a una

pelicula delgada, antes del andlisis para evitar bandas absorbentes de IR.

Una comparacion de la transmision contra los resultados de muestreo del ATR
para una muestra de polimero se observa en la figura No 14, donde la muestra
es gruesa para el analisis de la transmision de alta calidad (se muestra en el
espectro de color azul). En la espectroscopia de transmision, el haz de IR pasa
a través de la muestra y la longitud de la trayectoria efectiva se determina por
el espesor de la muestra y su orientacion al plano direccional del haz IR. Es
evidente que en el ejemplo la muestra es demasiado gruesa para realizar un
andlisis de transmitancia porque la mayoria de la bandas de IR estan
totalmente absorbentes.

Sin embargo, se puede colocar la muestra de espesor sobre el cristal de ATR y
la aplicacion de presidon genera un resultado de alta calidad espectral (espectro
superior de color rojo) - identificado en la biblioteca como Tereftalato de
polibutileno. El tiempo de andlisis total para el polimero de espesor por ATR era

menos de un minuto.

w0l Espesor de polimero mediante ATR
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Figura 14: Muestra del espectro del polimero mediante ATR y transmision recogidas por ATR. Fuente: Manual del
usuario del ATR
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5.5.7 CORRECCION DEL ATR

Si se desea un buen espectro ATR de un espectro de transmision, el espectro
ATR debe ser procesado por el programa de correccion ATR disponibles en el
software del espectrometro. Un ejemplo del efecto de esta correccion en un
espectro se observa en la figura No 15, con el Poliestireno. El espectro del
medio es el espectro original ATR del poliestireno, el espectro inferior es el de
la transmisién del poliestireno y el espectro superior de color rojo indica la
correccién del ATR. Es evidente que las bandas de IR alrededor de 3000 cm™
en el espectro ATR son mas débiles con respecto a las bandas de IR de
longitud de onda mas larga. Sin embargo, en el espectro superior de color rojo
después de la correccién ATR, las intensidades relativas de la banda de IR son

muy similares a los del espectro de transmision del poliestireno.
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Figura No 15: Correccion del ATR del espectro de poliestireno. Fuente: Manual del usuario del ATR
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5.5.7.1 MUESTRAS LIQUIDAS
Se recogieron una serie de espectros de solucion de detergente diluido y agua

destilada en el espectro medio con una resolucion de cuatro nimero de onda,
estas muestras fueron aplicadas directamente sobre el cristal de diamante ATR
del espectro medio para el analisis. Como se observa en la figura No 16.

o18{ Solucidn de detergente

| Agua destilada
0.16 1

0.14 4

0121
0104

0,084

Absorbancia

0.06+
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0.024
i

' . . . ' . . . . . . . N . . . ' . . .
1800 1600 1400 1200 1000 800

Longitud de onda (cm™)

Figura 16: El detergente liquido y los espectros de agua. Fuente: Mnaual del usuario del ATR

El espectro rojo es la solucion de detergente y el espectro azul es el agua
destilada. Una sustraccion espectral se puede aplicar para obtener el espectro

de la componente detergente.

5.5.7.2 MUESTRAS SOLIDAS

Para el andlisis de muestras solidas se requiere la microprensa de presion del
espectro medio, la muestra se debe colocar boca abajo sobre el cristal de
diamante y se aplica fuerza para hacer contacto sobre el cristal ATR. La figura
No 17 muestra el espectro de una botella de plastico. La muestra se mantuvo

en contacto con el cristal ATR con la abrazadera de presion del micrometro. El

43



tiempo de adquisicion era un minuto a una resolucion de cuatro numeros de
onda. El accesorio del espectro medio permite colocar la muestra a un éarea de
caracteristicas para asegurar que el espectro recogido se toma de la ubicacion

deseada en la muestra.
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Figura No 17: Espectro de una botella de plastico. Fuente: Manual del usuario del ATR

Los siguientes son dos espectros superpuestos de la envoltura en plastico de
un alimento. La muestra se mantuvo en contacto con el cristal ATR utilizando la
microprensa. El tiempo de adquisicién fue de un minuto a una resolucion de

cuatro numeros de onda. Figura No 18.
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Figura No 18: Espectros de material de envoltura de alimentos. Fuente: Manual del Usuario del ATR
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5.5.8 ECUACIONES
A continuacion se muestra en la tabla No 2 que indica la profundidad de

penetracion en micras del material del cristal. La profundidad de penetracion se
calcula para una muestra con un indice de refraccién de 1,5 a 1000 cm™.
También se indica el rango de pH seguro de muestras para su uso con cada

material.

_ indice
Material y 45 grados Rango de pH
Refraccién

ZnSe 2,4 2,0 5-9

AMTIR 2,5 1,76 1-9

Ge 4 0,66 1-14

Si 3,4 0,85 1-12

Diamante 24 2,0 5-8

Tabla No 2. Profundidad de penetracion del sistema ATR

NOTA: El rango espectral Citado también depende de la configuracion del

espectrometro FT-IR, de la fuente, divisor de haz, detector y otros

componentes.

5.6 LEY DE BEER-LAMBERT

El equipo utiliza como base de funcionamiento la Ley de Beer-Lambert esta ley
se relaciona con la cantidad de luz absorbida la cual es proporcional a la
cantidad de medio absorbente que se halle presente. Este enunciado fue hecho
hace muchos afios por Beer y todavia se denomina Ley de Beer.

Posteriormente Lambert afiadié mas informacion al sefialar que la absorcion de
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luz a una longitud de onda dada es independiente de la intensidad de la fuerza
luminosa °.

Para deducir la ecuacion que se busca, se postula en primer lugar, que cada
cuanto de luz que penetra en la solucion tiene igual oportunidad de ser
absorbido. Esto implica que la luz sea monocromatica. En segundo lugar, se
postula que cada molécula de la sustancia que absorbe tiene igual oportunidad
de interceptar y absorber un cuanto de luz, cualquiera que sea su situacion
dentro de la cubeta. Esto implica que la solucion es suficientemente diluida

para que ninguna molécula quede oculta en la sombra de otra®.
La combinacion de las leyes de Beer y de Lambert lleva a la ecuacion No. 3:

|
logTO =ecl=A

Ecuacion No. 3: Ley de Beer Lambert

Donde 1o es la intensidad de la luz monocromatica incidente, | es la intensidad
de la luz monocromatica emergente; € es la absortividad molar (a veces

denominada coeficiente de extincion); ¢ es la concentracion; 1 es el recorrido

luminoso (en centimetros); y A es la absorbancia o densidad 6ptica’.

La fraccion de luz transmitida, que es 11, recibe el nombre de transmitancia. La
transmitancia por ciento es simplemente 100 11, Los cuadrantes de los

espectrofotometros generalmente llevan dos escalas, una graduada en
unidades de absorbancia y otra en transmitancia por ciento. En el analisis
espectrofotometrico diario se lee la absorbancia, pues esta es directamente
proporcional a la concentracion, si se cumple la ley de Beer. Pero por otra
parte, la escala de transmitancia es lineal y es mas facil de leer por
interpolacion entre las divisiones, particularmente cuando la transmitancia es
inferior al 10%. En este intervalo la escala de absorbancias es casi inutil. Es

preferible, pues, leer la transmitancia lo mas exactamente que se pueda y

> H.D Durst, G.W. Gokel. Quimica Organica Experimental. Barcelona, Espaia: Editorial Reverte, 1985

® Harold F. Walton, Jorge Reyes. Analisis quimico e instrumental moderno. Barcelona, Espafia: Editorial Reverte,
1983

"H.D Durst, G.W. Gokel. Quimica Organica Experimental. Barcelona, Espafia: Editorial Reverte, 1985
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luego convertirla en absorbancia por medio de la tabla de logaritmos o de la

escala logaritmica de una regla de calculo ®.

Con la ley de Beer-Lambert se desarrollaron los primeros métodos
espectroscopicos que corresponden a la region visible del espectro
electromagnético. De acuerdo con lo anterior se da paso al estudio del espectro

electromagnético principalmente a la radiacion infrarroja.

5.7 EL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO

El campo del infrarrojo pertenece a una region del espectro electromagnético
(o simplemente espectro) el cual es el rango de todas las radiaciones
electromagnéricas posibles. El espectro de un objeto es la distribucién
caracteristica de la radiacion electromagnética de ese objeto, que emite

(espectro de emision) o absorbe (espectro de absrcion) una sustancia °.
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Figura No 19: Espectro electromagnético. Fuente:
http://books.google.com.co/books?id=0kQZdnD_MvQC&pg=PA434&dg=espectro+electromagnetico&hl=en&sa=X&ei=e
XRsUpfLMsGSkQf42IHgAQ&ved=0CGcQBAEWCA#v=0nepage&g=espectro%20electromagnetico&f=false

La luz visible, infrarroja, ultravioleta, las microondas y las ondas de radio son

ejemplos de radiacion electromagnética como se observa en la figura No 19.

® Harold F Walton, Jorge Reyes. Analisis quimico e instrumental moderno. . Barcelona, Espaiia: Editorial Reverte,
1983
| espectro electromagnético. Disponible en internet: http://www.espectrometria.com/espectro_electromagntico
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Todas ellas viajan a la velocidad de la luz, pero se diferencian en cuanto a su
frecuencia y longitud de onda. La frecuencia de una onda es el numero de
ciclos ondulatorios que pasan por un punto fijo en un segundo, es representada
por la letra griega v (nu), y sus unidades son en hertz ( Hz), que quiere decir
ciclos por segundos. La longitud de onda, representada por la letra griega A
(lambda) es la distancia entre dos picos (o dos valles) cualquiera de la onda

10 Esta relacién se muestra en la ecuacion No.4.

Ecuacion No.4: Frecuencia de una onda

Al igual que la materia que Unicamente viene en unidades discretas llamadas
atomos, la energia electromagnética solo se transmite en cantidades discretas
llamadas cuantos. La cantidad de energiag, que corresponde a 1 cuanto de
energia (1 fotébn) de una frecuencia dada,v, se expresa por la ecuacion de

Planck.

Ecuacién No. 5: Ecuacion de Plank

Donde h= constante de Planck (6,62 x 1034 J/S = 1,58 X 10 cal/s)

La ecuacién de Planck indica que la energia de un foton dado varia
directamente con su frecuencia v pero inversamente con su longitud de onda
A. Las frecuencias altas y longitudes de onda cortas corresponden a una
radiacion de alta energia como los rayos gamma; las frecuencias bajas y
longitudes de onda largas corresponden a radiaciones de baja energia como
las ondas de radio. Al multiplicar € por el nimero de Avogadro N da la misma
ecuacién en unidades mas familiares, donde E representa la energia del

numero de Avogadro (un “mol”) de fotones de longitud de onda A:

%) .G.Wade. Quimica Organica. México: Editorial Pearson Education. Segunda edicion, 1993
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Nyhe 1,20 X 107*kj/mol 2,86 x 10~>kcal/mol

P A (m) ¢ A(m)

Cuando se expone un compuesto organico a un haz de radiacion
electromagnética, absorbe energia de algunas longitudes de onda pero pasa, 0
transmite, energia de otras longitudes de onda. Si irradiamos la muestra con
energia de varias longitudes de onda diferentes y determinamos cuéales se
absorben y cuales se transmiten, podemos medir el espectro de absorcion del

compuesto™.

5.7.1 REGIONES DEL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO
El espectro electromagnético ha sido dividido en diferentes regiones cuyos

limites son mas o menos arbitrarios y dependen en buena medida en nuestra
capacidad de poder producir o detectar esas regiones del espectro. El
descubrimiento y especialmente el desarrollo de las aplicaciones préacticas de
las diferentes regiones ha dependido de la capacidad tecnoldgica de producir
fuentes de radiacion apropiadas y detectores o medidores sensibles a esas
respectivas regiones. En la Tabla 3 se indican los rangos aproximados de
frecuencias (en Hz 6 ciclos/s) y longitudes de onda (en metros) y energias

promedio (eV) de las diferentes regiones del espectro electromagnético 2.

n McMurry John . Quimica orgénica. Mexico: Editorial Cengage learning. Octava edicion.

"2 Fontal Bernardo. “El espectro electromagnético y sus aplicaciones”. Mérida: Editorial Escuela Venezolana para la
Ensefianza de la Quimica, 2005. Disponible en internet:
http://www.saber.ula.ve/bitstream/123456789/16746/1/espectro_electromagnetico.pdf
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Frecuencia ) Energia del foton
Region . Longitud de onda (m) .
(Hz o ciclos/s (eV, promedio)
Rayos Gamma 102107 10710 10%
Rayos — X 107-10% 10 8--—-10 M 10°
Ultravioleta 10°-10" 10°--107° 10°
Visible 10™-10" 4x10°-—7x10"° 1
Infrarrojo 10" 10" 107107 107
Microondas 10°%10™ 10'-—-107° 10°
Ondas de radio 10°%10° 10°--107" 107
Corriente alterna 102-10° 10 "--10° 10"

Tabla No 3: Carcateristicas del espectro electromagnético
Fuente: http://www.saber.ula.ve/bitstream/123456789/16746/1/espectro_electromagnetico.pdf

5.7.2 TIPOS DE RADIACION

Existen muchos tipos de radiacion conocidos, a menudo somos rodeados por
radiacion ya sea con el horno microondas, el sol, la energia eléctrica, se
enunciaran algunos tipos aunque el esquema de clasificacién suele ser preciso,
en realidad existe algo de trasposicion entre tipos vecinos de energia
electromagnética. Por ejemplo, las ondas de radio a 60 Hz pueden ser
recibidas y estudiadas por astrénomos, o pueden ser conducidas a lo largo de
cables como energia eléctrica. También, algunos rayos gamma de baja energia
realmente tienen una longitud de onda mas larga que algunos rayos X de gran
energia. Esto es posible porque "rayo gamma" es el nombre que se le da a los
fotones generados en la descomposicion nuclear u otros procesos nucleares y
subnucleares, mientras que los rayos X son generados por transiciones

electrénicas que implican electrones interiores muy energéticos. Por lo tanto, la
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diferencia entre rayo gamma y rayo X esta relacionada con la fuente de
radiacién mas que con la longitud de onda de la radiacién®®.

1. Las ondas de radio o también conocidas radiofrecuencias: Las
ondas de radio suelen ser utilizadas mediante antenas del tamafo
apropiado (segun el principio de resonancia), con longitudes de onda en
los limites de cientos de metros a aproximadamente un milimetro. Se
usan para la transmisiébn de datos, a través de la modulacién. La
television, los teléfonos maviles, las resonancias magnéticas, o las redes
inalambricas y de radio-aficionados, son algunos usos populares de las

ondas de radio.

Las ondas de radio pueden transportar informacién variando la
combinacion de amplitud, frecuencia y fase de la onda dentro de una
banda de frecuencia. El uso del espectro de radio esta regulado por
muchos gobiernos mediante la asignacién de frecuencias. Cuando la
radiacion electromagnética impacta sobre un conductor, se empareja
con €l y viaja a lo largo del mismo, induciendo una corriente eléctrica en
la superficie de ese conductor mediante la excitacion de los electrones
del material de conduccién. Este efecto (el efecto piel) se usado en las

antenas*,

2. MICROONDAS: Las microondas son ondas electromagnéticas con longitud
de onda mayores que el infrarrojo, pero menores que las ondas de radio.
Las microondas tienen longitud de onda aproximadamente en el rango de
30 cm (frecuencia = 1GHz) a 1 mm (300 GHz). También se incluye el rango
de 1 GHz a 1000 GHz, aunque la mayoria de las aplicaciones van de 1 a 40
GHz. El limite entre el infrarrojo lejano, las microondas y las ondas de radio
de ultra alta frecuencia son bastante arbitrarias. El rango de microondas

incluye: frecuencia ultra alta (UHF) (0,3 — 3 GHz), super alta frecuencia

B El espectro electromagnético. Disponible en internet:
(http://www.espectrometria.com/espectro_electromagntico)

Y| espectro electromagnético. Disponible en internet:

(http://www.espectrometria.com/espectro_electromagntico)
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(SHF) (3- 30 GHz) y extremadamente alta frecuencia (EHF) (30- 300 GHz).
Las microondas interaccionan principalmente con los movimientos de
rotacibn de moléculas gaseosas Yy con movimientos moleculares
rotacionales en liquidos y sélidos. En esto se basa la capacidad de hornos
de microondas para calentar los alimentos, pues el agua que contienen
absorbe la energia de microondas y se calienta. La regién de microondas
tiene muchas aplicaciones: en hornos de microondas para calentar y
cocinar alimentos; transmisiones de radiodifusion y telecomunicaciones
debido a un ancho de banda grande, como por ejemplo en television via
microondas; comunicacién satelital; radar para transporte aéreo y radar
doppler para seguir huracanes y tornados; protocolos inalambricos
(wireless) en comunicaciones e Internet (banda ISM, 2,4 GHz; 5GHz) ;
redes en areas metropolitanas (MAN) (2 a 11 GHz); television de cable e
Internet (en cable coaxial); redes de teléfonos celulares; procesamiento de

semiconductores (proceso de plasma); transmisién de energia; maser.*

3. INFRARROJO: El infrarrojo (IR) es radiacion electromagnética de una
longitud de onda mayor que la luz visible, pero menor que microondas.
El nombre indica que esta “por debajo” del rojo, que es el color visible de
mayor longitud de onda. El IR se extiende desde 700 nm a 1 mm (1000
pm). La zona de IR del espectro no se puede ver, pero si se puede
detectar. El IR frecuentemente se subdivide en 3 regiones: a) Infrarrojo
cercano (NIR, 780 -3000 nm); b) Infrarrojo medio (MWIR, 3000-6000
nm); c) Infrarrojo lejano (LWIR, 6000- 15000 nm)™®. Muchos animales,
incluyendo los humanos, son “sensibles” a la radiacién infrarroja y tienen
sensores (generalmente en la piel) que indican cuando recibimos

radiacion infrarroja, que la detectamos como sensacion de calor.

> Fontal Bernardo. “El espectro electromagnético y sus aplicaciones”. Mérida: Editorial Escuela Venezolana para la
Ensefianza de la Quimica, 2005. Disponible en internet:
http://www.saber.ula.ve/bitstream/123456789/16746/1/espectro_electromagnetico.pdf
'® Fontal Bernardo. “El espectro electromagnético y sus aplicaciones”. Mérida: Editorial Escuela Venezolana para la
Ensefianza de la Quimica, 2005. Disponible en internet:
http://www.saber.ula.ve/bitstream/123456789/16746/1/espectro_electromagnetico.pdf
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Igualmente muchos animales (por ejemplo reptiles, que se dicen que
tienen “sangre fria”) necesitan absorber energia caldérica para su
metabolismo, y se colocan en el sol diariamente a conseguir ese calor.
Muchas de las aplicaciones interesantes de la region infrarrojo se han
desarrollado gracias a la gran variedad de detectores de infrarrojo que
ya existen entre esas tenemos detectores térmicos (la termopilas),
detectores cuanticos, fotoconductores, fotodiodos, control remoto, vision

nocturna, detectores de movimiento, espectroscopia infrarroja. *’

LUZ VISIBLE: Los seres humanos son bafiados constantemente por
radiaciones electromagnéticas, entre ellas, la radiacion que puede verse
0 luz visible. Un tipico ojo humano responderd a longitudes de onda
desde 400 a 700 nm aunque algunas personas pueden ser capaces de
percibir longitudes de onda desde 380 a 780 nm. La luz visible consta de
un espectro de colores que abarca desde el rojo en el extremo de mayor
longitud de onda del espectro, hasta el violeta en el extremo de longitud

de onda mas corta.*®

Espectro visible por el ojo humano (Luz)

|400nm 1450nm [500nm  |550nm  [600nm |650nm 700 nm

fiayos
COSMICOS

)
fiayos ayos X X Infrarrojo Radar LHF Onda media Fracuencia
Gamma WHF Ondscorta Onda larg axtremadamente
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— Miergandas Radio

Lim 1pm 14 1nm 1 pm Ilmm lem Im lkm 1 Hm
P o p? e o w® w? o’ w® et w?ow? ot w' w ow o o o ou W
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3
10° 10
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Figura No 20: Espectro Visible. Fuente: http://commons.wikimedia.org/wiki/File:Electromagnetic_spectrum-

es.svg

Y 1bid.

18 Kotz, c John; P. M. Quimica y reactividad quimica. Massachusetts : Editorial Thomson,2005
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5.7.3 CARACTERISTICAS DEL ESPECTRO VISIBLE
En la luz visible se incluyen todos los colores que hacen parte del arco iris y

que pueden ser producidos por la luz visible con una amplia gama de longitud
de onda (violeta, azul, verde, amarillo, naranja y rojo). El espectro visible no
agota los colores que el hombre es capaz de distinguir. La longitud de onda (la
cual esta relacionada a la frecuencia y la energia) de la luz es la que determina
el color que percibimos. El rango de estos diferentes colores es bastante
amplio y extenso, habiendo numerosos colores entre los que nos es posible
distinguir. Como se observa en la figura No 21%°.

rayos rayos Onda corta
rayos ultra : . TV AM
garmma rayos X violeta inframojos radar
- oy
10"  10% 102 ~10° 10° '~ 200 1 100 10°
- ™ ae  Longitud de onda (metros)
- oy
-t Fis i d
- Luz visible e B

# o o \

4000 5000 6000 7000
Longitud de onda (Angstrom)

Figura No 21: Colores del espectro visible y sus longitudes de onda. Fuente:

http://reflexionesfotograficas.blogspot.com/2011/01/el-espectro-visible-los-colores.html

5. ULTRAVIOLETA: La radiacion ultravioleta (UV) (que significa “mas alla
del violeta”), la luz visible (Vis) y el infrarrojo (IR) forman parte de la
region Optica del espectro electromagnético. El UV tiene longitud de
onda menor que la region visible, pero mayor que los rayos X suaves. El
UV se subdivide en UV cercano (370- 200 nm de longitud de onda) y UV

B espectro visible de luz. Disponible en internet: http://www.ojocientifico.com/2011/10/02/el-espectro-visible-
de-luz
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extremo 6 del vacio (200- 10 nm). Algunos animales, incluyendo pajaros,
reptiles e insectos como las abejas, pueden ver en el UV cercano.
Muchas frutas, flores y semillas, plumaje de aves sobresalen en la
region UV. El Sol es nuestra principal fuente de luz visible en el planeta
Tierra. El sol emite radiacion UV en las bandas UVA, UVB y UVC, pero
debido a la absorcidon en la capa de ozono de la atmédsfera, el 99% de la
radiacion UV que llega a la superficie terrestre es UVA (La region UVC
es la responsable de la generacion del ozono). La variedad de
aplicaciones practicas de la region UV se han desarrollado debido a la
variedad y sensibilidad de los detectores de radiacién en esta region.
Los principales detectores son: tbo fotomultiplicador (PMT), detectores
de semiconductores, fotodiodos, dispositivos acoplados de carga
(CCD)®.

RAYOS X: Los rayos X (o rayos Rontgen en honor a su descubridor) es
otra regiéon del espectro electromagnético cuya longitud de onda (A) esta
en el rango de 10 nanémetros a 100 picometros (10®° a 10 cm) y
energias entre 200 y 100000 eV. Es una forma de radiacion ionizante,
por lo que puede ser peligrosa. Rayos X con longitud de onda mayor que
0.1 nm se llaman rayos X suaves. A longitudes de onda menores se
llaman rayos X duros. Los rayos X son generados por procesos
electrénicos energéticos?’. La aplicacién de los rayos X es también de
gran importancia, sobre todo a la rama de la salud, pues gracias a ella la
radiologia a tomado un gran avance a lo largo de los afios, para los
tratamientos de personas con cancer, las mamografias, resonancia

magnética, ultrasonidos, tomografia axial computarizada, entre otros.

2% Eontal Bernardo. “El espectro electromagnético y sus aplicaciones”. Mérida: Editorial Escuela Venezolana para la
Ensefianza de la Quimica, 2005. Disponible en internet:
http://www.saber.ula.ve/bitstream/123456789/16746/1/espectro_electromagnetico.pdf

21

Ibid.
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7. RAYOS GAMMA: Los rayos gamma (y) corresponden a la regién de
fotones méas energéticos del espectro electromagnético, con energias en
MeV (10° eV) y pueden llegar a 10*° eV, o sea son 10000 a 10000000
veces mas energéticos que fotones de luz visible. Los rayos y estan
asociados a los rayos cosmicos, que son particulas cargadas altamente
energéticas que chocan con la atmdsfera terrestre y vienen desde los

confines del Universo®.

Son utiles a los astronomos en el estudio de objetos o regiones de alta
energia, y son utiles para los fisicos gracias a su capacidad penetrante y
su produccion de radiois6topos. La longitud de onda de los rayos
gamma puede medirse con gran exactitud por medio de dispersion
Compton. No hay ningun limite exactamente definido entre las bandas

del espectro electromagnético®.

De acuerdo con lo sefialado el espectro electromagnetico reune todas
las diferentes regiones del infrarrojo que se deben estudiar, para ello la
constante de planck va relacionada con las determinaciones de la
energia de un foton con variaciones de frecuencias a distintas longitudes

de onda.

5.8 CONSTANTE DE PLANCK

En 1900, el fisico aleman Max Planck anuncio que efectuando una extrafia
modificacion en el calculo clasico habia podido deducir una funcion P (A T) que
concordaba con los datos experimentales a todas las longitudes de onda.
Planck encontro primero una funcion empirica que se ajustaba bien a los datos

y luego buscd la manera de modificar el calculo clasico®*.

2 - S - N
Fontal Bernardo. “El espectro electromagnético y sus aplicaciones”. Mérida: Editorial Escuela Venezolana para la

Ensefianza de la Quimica, 2005. Disponible en internet:
http://www.saber.ula.ve/bitstream/123456789/16746/1/espectro_electromagnetico.pdf
= El espectro electromagnético. Disponible en internet:

(http://www.espectrometria.com/espectro_electromagntico)
2 Tipler, P, A. Fisica Preuniversitaria, volumen 2. Barcelona, Espafia: Editorial Reverte. 1998.
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En el afio 1901, Planck afirmé que solo era posible describir la radiacion del
cuerpo negro con una formula mateméatica que correspondiera con las medidas
experimentales, si se aceptaba la suposicion de que la materia solo puede
tener estados de energia discretos y no continuos®. Esto quiere decir que
ciertas propiedades fisicas solo toman valores multiplos de valores fijos en vez

de un espectro continuo de valores.

La constante de Planck desempefia un papel central en la fisica porque
revoluciono la mecanica clasica para dar inicio a lo que hoy conocemos como

Mecanica Cuantica.

La constante de Planck es la relacion entre la cantidad de energia y de
frecuencia asociadas a un cuanto o a una particula elemental, donde E es la
energia del foton, f es la frecuencia de su onda electromagnetica asociada y h

es la constante de Planck.

E = hf

Ecuacion No 6: Constante de Planck

La idea de Planck era que la radiacién electromagnética emitida por un cuerpo
negro se podia modelar como una serie de osciladores armoénicos con una
energia cuantica. Relacionando la energia (E) de los fotones de la radiacion,

con su frecuencia y con su momento angular, se obtiene:

Eem=nl -t s
- W= 2n_2nw_ @

Ecuacion No 7: Ley de Planck

Este modelo se mostr6 muy exacto y desde entonces se denomina ley de

Planck y significa que el universo es cuantico y no continuo.

% Disponible en internet: (http://astrojem.com/teorias/constantedeplanck.html)
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A nivel macroscopico no parece ser asi, pues el valor de la constante de Planck
es tan pequefio que el efecto de esta "cuantizacion" o "discretizacion" de los
valores de la energia de cualquier sistema aparentemente varian de forma

continda.

h = 6.6260693 (11) X 10734].s = 4.13566743(35) x 10~15¢V.s

Ecuacion No 8: Valor de la Constante de Planck

Los dos digitos entre paréntesis denotan la incertidumbre en los ultimos digitos

del valor®®.

Por otro lado, el nimero de onda, se define de acuerdo a la frecuencia emitida

dentro del espectro, tal como se define a continuacién.

5.9 NUMERO DE ONDA

El nimero de onda es una magnitud de frecuencia, puede interpretarse como el
numero de longitudes de onda completas en una longitud dada. Los numeros
de onda se informan en centimetros reciprocos (cm™). En la literatura cientifica

se suele representar con la letra griega nu con virgulilla: v.

Esta magnitud se define como la inversa de la longitud de onda

1
V=2

Ecuacion No 9: Nimero de onda

Donde 2 es la longitud de la onda en el medio #’.

De acuerdo al numero de onda en el espectro infrarrojo, se presentan
longitudes de onda mas largas en relacién a las longitudes de onda visibles que

refleja el espectro.

2 Disponible en internet: (http://astrojem.com/teorias/constantedeplanck.html).

27 Atkins Peter, Julio de Paula. Quimica Fisica. Buenos Aires: Médica Panamericana. Octava edicion.2008.
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5.10 EL ESPECTRO INFRARROJO

De todas las propiedades de un compuesto organico, la que da mas
informacion acerca de su estructura es su espectro infrarrojo. Una molecula
vibra constantemente: sus enlaces se alargan (y se contraen) y se comban
reciprocamente. La absorcion de la luz infrarroja porduce cambios en las
vibraciones de una molecula: la luz que se encuentra mas alla ( frecuencia,

menor, longitud de onda mayor, energia menor) del rojo del espectro visible .

Las partes especificas del espectro infrarrojo se denotan por su longitud de
onda o por su frecuencia. La longitud de onda se expresa en micrones, p (1p =
10 cm o 10* A). La frecuencia no se expresa en hertz, sino en numero de
ondas, cm™, a menudo llamados centimetros reciprocos; el nimero de onda es
simplemente el numero de ondas por centimetro y es igual al reciproco de la

longitud de onda en centimetros?°.

El espectro infrarrojo ayuda a conocer la estructura de un compuesto nuevo al
informar de los grupos que se encuentran en una molécula, o que no estan en
ella. Un grupo de atomos determinado da origen a bandas de absorcion
caracteristicas; es decir, un grupo especifico absorbe luz de frecuencias

determinadas, que son practicamente las mismas de un compuesto a otro®.

La region del infrarrojo (del latin infra, que quiere decir “debajo” del rojo) del
espectro corresponde a frecuencias que van desde valores inferiores a las
frecuencias del visible hasta valores que colindan con frecuencias mas altas de
microondas y radar: longitudes de onda desde unos 8x10™ cm hasta 1x10Zcm.
Los espectros infrarrojos normales trabajan a la mitad de esta region. Aunque

los fotones infrarrojos no tienen suficiente energia para provocar transiciones

%% Morrison Thornton Robert, R. N. Quimica Organica. Massachusetts: Pearson Addison Wesley. Quinta edicion.
1998.
% Ibid
*® Morrison Thornton Robert, R. N. Quimica Organica. Massachusetts: Pearson Addison Wesley. Quinta edicion.
1998.
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electronicas, pueden hacer que vibren grupos de atomos con respecto a los

enlaces que los unen®.,

La posicion de una banda de absorcion infrarroja se especifica por su longitud
de onda (A) medida en micras. Una micra (0 micrometro). Sin embargo, una
unidad mas empleada es el nimero de onda ( ¥), que corresponde al numero
de ciclos (longitud de onda) de la onda en un centimetro. Este numero de onda

es simplemente el reciproco de la longitud de onda (en centimetros)®.

La region del infrarrojo se subdivide a su vez en tres regiones: la del infrarrojo
proximo o cercano, la del infrarrojo medio o fundamental y la del infrarrojo

lejano.

La regién del infrarrojo proximo o cercano se caracteriza por presentar bandas
o absorciones en la regién de 400 nm a 2500 nm (2500 cm™ a 400 cm™), las
cuales son el resultado de arménicos o combinacion de bandas originadas en
la region del infrarrojo medio. Los espectros infrarrojos estan constituidos por la
representacion grafica de la energia absorbida en funcién de la longitud de
onda. Esta practicamente orientada a la determinacion y cuantificaciéon de
compuestos organicos, los cuales se caracterizan por la presencia de grupos
funcionales como -OH, -NH, -CO y -CH en las muestras que se analizan. La

linea de base del espectro asciende con el incremento de la longitud de onda®:.

La region del infrarrojo medio o fundamental, comprendida entre 2,5 — 25 um
(4000-400 cm™), se suele llamar también “infrarrojo de prisma”, porque los
primeros instrumentos comerciales utilizados estaban equipados con prismas
(de NaCl y KBr), para dispersar la radiacion. En esta region aparecen las

bandas de absorcibn debidas a las vibraciones fundamentales de las

1| .G.Wade. Quimica Organica. México: Editorial Pearson Education. Segunda edicion, 1993
* Ibid.
%3 Disponible en internet: (http://www.ecured.cu/index.php/Espectro_infrarrojo)
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moléculas, por lo que es la mas importante y mas empleada en espectroscopia

infrarroja®*.

En la region del infrarrojo lejano las primeras aplicaciones quimicas de esta
técnica consistieron en estudios de absorcion en el intervalo entre 400 y 10
cm™ (25 y 1000 pm). La ventaja energética del sistema interferométrico sobre el
dispersivo da lugar por lo general a una significativa mejora en la calidad de los
espectros. Es util en los estudios inorganicos ya que la absorcion causada por
las vibraciones de extensién y flexion de los enlaces entre &tomos metalicos y
ligandos inorganicos u organicos, se produce por lo general a frecuencias
menores de 600 cm™ (>17um). Los estudios en el infrarrojo lejano de solidos
inorganicos han proporcionado también informacion util acerca de las energias
de los reticulos cristalinos y la energia de transicibn de los materiales
semiconductores. Las moléculas que solo contienen atomos livianos, absorben
en la region del infrarrojo lejano y presentan modalidades de flexion estructural
en la que participan mas de dos atomos de hidrogeno distintos. Como ejemplos
importantes, se pueden citar los derivados del benceno que por lo general
muestran varios picos de absorcion. En el infrarrojo lejano los gases presentan
absorcion rotatoria pura siempre que las moléculas tengan momentos bipolares

permanentes>>.

De acuerdo con lo expuesto anteriormente, es importante resaltar las funciones

primordiales que tiene la region del infrarrojo del espectro electromagnético.

5.11 APLICACIONES DEL INFRARROJO
La identificacion de grupos funcionales especificos, especialmente en

moléculas orgéanicas, es la aplicacion principal de la espectroscopia IR, en tanto

que permite la caracterizacion de sustancias desconocidas y el seguimiento de

** Rubio Morecillo Jesus.”Espectroscopia Infrarroja”. Departamento de Quimica, Fisica, Facultad de ciencias.

Universidad Complutense de Madrid. Monografia No 12, Pag 80.
» Disponible en internet: (http://www.ecured.cu/index.php/Espectro_infrarrojo)
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especies concretas®. A continuacién se presentan las principales familias de

compuestos en los que esta técnica ha encontrado aplicacién cualitativa.
Compuestos orgénicos

Una de las principales aplicaciones de la Espectroscopia IR es la identificacion
de compuestos organicos.

Compuestos inorganicos

Los compuestos inorganicos son estudiados habitualmente por IR. Reciben
especial atencion los compuestos de boro, silicio y fésforo.

Polimeros

Esta técnica es un método habitual para la caracterizacion de polimeros,
ofreciendo informacién sobre la estructura y composicion del material. Asi, se
obtienen datos de isomeria conformacional y configuracional, enlaces por

puente de hidrégeno, orden en la cadena y cristalinidad.
Sistemas bioldgicos

La comprensién de las relaciones entre la estructura y la funcion de los
materiales biolégicos es uno de los retos en la biologia actual. La
Espectroscopia IR ha demostrado ser una herramienta poderosa en el estudio

de moléculas bioldgicas, especialmente las proteinas y los lipidos®’.

5.12 REGIONES ESPECTRALES EN EL INFRARROJO

El infrarrojo medio se suele estudiar en cuatro zonas:

*® Martinez Serrano José Luis.”Espectroscopia Infrarroja 1- fundamentos”. Curso: Instrumentacion y métodos de
analisis quimico. Disponible en internet: www.upct.es/~minaeees/espectroscopia_infrarroja.pdf

* Ibid.
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1. Regién de vibracion de extensiéon X-H (4000-2500 cm™)

Esta absorcion corresponde a la extensiéon de enlaces con hidrogeno
(alcoholes, aminas y enlaces C-H), y no se ve muy afectada por el resto de la
molécula por lo que las bandas son bastante constantes en esa zona. Las
vibraciones de stretching C-H de los grupos metilo y metileno son las mas
caracteristicas a la hora de identificar un compuesto como organico

conteniendo al menos un centro alifatico, y aparecen entre 3000-2850 cm™ %,

El O-H stretching produce una banda ancha en el rango 3700-3600 cm™, que
probablemente es una de las mas dominantes y caracteristicas entre las
absorciones de grupos funcionales. Si hay enlace por puente de hidrégeno
(muy frecuente aunque en distinta extension) se produce un ensanchamiento
de las bandas y una ligera disminucién en la frecuencia de absorcion. La
distincién entre alcoholes primarios, secundarios y terciarios se hace con la

ayuda de las bandas C-O- stretching y O-H bending **.

El N-H stretching se suele observar entre 3400 y 3300 cm™ y generalmente es
una absorcion mas aguda que la O-H. Los compuestos con el grupo NH;
presentan una estructura doblete mientras que las aminas secundarias tienen

una Unica banda aguda “°.
2. Region del triple enlace (2500-2000 cm™)

En esta region absorbe un nimero muy limitado de compuestos, de modo que
su presencia se hace facilmente evidente (-C=N, C=0O, -C=C-, -N+=C--
.Mientras que el -C=C- stretching se presenta como una banda muy débil, las

demas son de intensidad media*®.

%% Martinez Serrano José Luis.”Espectroscopia Infrarroja 1- fundamentos”. Curso: Instrumentacién y métodos de
analisis quimico. Disponible en internet: www.upct.es/~minaeees/espectroscopia_infrarroja.pdf

* Ibid., pag. 25.

“Ibid., pag. 25

*! Martinez Serrano José Luis.”Espectroscopia Infrarroja 1- fundamentos”. Curso: Instrumentacion y métodos de
analisis quimico. Disponible en internet: www.upct.es/~minaeees/espectroscopia_infrarroja.pdf
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3. Region del doble enlace (2000-1550 cm™)

Las bandas principales se deben al grupo carbonilo C=0 (1830-1650 cm™) y al
doble enlace C=C, siendo la primera mucho mas intensa que la segunda y una
de las mas faciles de reconocer en el espectro. Otras bandas en esta zona son
la C=N y la flexibn de aminas y alcoholes. Una serie de bandas débiles de
combinacion entre 2000 y 1650 cm-1 se suelen utilizar para asignar el grado de

sustitucién en anillos bencénicos™.
4. Regién de huella dactilar (1500 a 600 cm™)

En esta region del espectro pequefias diferencias en la estructura y la
constitucion de una molécula dan por resultado cambios importantes en la
distribucion de los picos de absorcion. Como consecuencia, la correspondencia
de dos espectros en esta regidn constituye una prueba de su identidad.
Muchos enlaces sencillos absorben en esta regién y se produce fuerte
interaccién entre enlaces vecinos. Debido a su complejidad, es muy dificil
interpretar de forma exacta el espectro en esta region (a diferencia de las
anteriores), pero es esta complejidad y singularidad la que permite la utilidad de

identificacion como “huella dactilar” *3.

5.13 MOVIMIENTOS MOLECULARES

Antes de describir las absorciones infrarrojas caracteristicas, se debe
comprender algo de la teoria sobre las energias vibratorias de las moléculas.
La figura No 22 indica que un enlace covalente entre dos atomos funciona
como un resorte. Si se estira el enlace, una fuerza de restauracion jala entre si
a los dos atomos hacia la longitud del enlace en equilibrio. Si se comprime el
enlace, la fuerza de restitucion empuja los dos atomos, apartandolos. Si se

estira 0 se comprime el enlace y despues se suelta, los atomos vibran*.

* |bid. Pag. 26.
* |bid. Pag. 27.
* L G.Wade. Quimica Organica. México: Editorial Pearson Education. Segunda edicion, 1993
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Figura No 22: Vibraciones moleculares Fuente:
https://www.google.com.co/search?qg=vibraciones+moleculares&espv=210&es_sm=93&source=Inms&tbm=isch&sa=X&
ei=cGB4UquxHpWO0sQSWulHgDA&ved=0CAcQ_AU0AQ&biw=1366&bih=659#facrc=_&imgdii=_&imgrc=BFVFrQbWE
GNWTM%3A%3B5WIs8im6weFgwM%3Bhttp%253A%252F%252Forganical.org%252Fteorial411%252F12_files%252
Fslide0004_image017.jpg%3Bhttp%253A%252F%252Forganical.org%252Fteorial411%252F12_files%252Fslide0004.

htm%3B816%3B354

La frecuencia de la vibracion de tension depende de dos cantidades: las masas
de los atomos vy la rigidez del enlace. Los atomos mas pesados vibran mas
lentamente que los mas ligeros. En un grupo de enlaces con energias similares
de enlace, la frecuencia disminuye cuando aumenta el peso atomico. Los
enlaces mas fuertes por lo general son mas rigidos y necesitan de mayor
fuerza para extenderlos o comprimirlos. Por ello, vibran mas rapidamente que
los enlaces mas debiles. Por ejemplo, los enlaces O-H son mas fuertes que los
C-H, y los anteriores vibran a mayor frecuencia. Los triples enlaces son mas
fuertes que los dobles enlaces, y por lo tanto, vibran a mayor frecuencia.
Igualmente, los dobles enlaces vibran a mayores frecuencias que los enlaces
sencillos. En un grupo de enlaces que tienen atomos de masas semejantes, la

frecuencia aumenta con la energia de enlace *°

En el caso de los compuestos simples, los espectros infrarrojos tienen muchas
absorciones diferentes, y no solo una absorcion por cada enlace. Muchas de
esas absorciones se originan en las vibraciones de tension de la molecula
como un todo, o por vibraciones de flexion. En una vibracion de flexion las
longitudes de los enlaces permanecen constantes, pero los angulos de enlace
vibran con respeto a sus valores de equilibrio *°. Consideremos los tipos de
vibracion fundamentales de una molécula de agua figura No 23. Los dos

enlaces O—H se pueden tensionar en fase (tension simétrica), o se pueden

45 /
Ibid.
| .G.Wade. Quimica Organica. México: Editorial Pearson Education. Segunda edicién, 1993
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tensionar fuera de de fase (tension antisimeétrica) el angulo de enlace H—O—H
tambien puede variar en una vibracion de flexion porque se tiene un

movimiento como el de las tijeras *'.

A A
0 N 0
0/"‘ \0 0/’3 N o/% \o
d i simvbts A g tension asimétrica e A ¥

Figura No 23: Una molécula no lineal con n dtomos tiene 3n-6 modos vibratorios fundamentales.
El agua tiene 3(3)-6 =3 modos. Dos de ellos son modos de tensién, y uno es un modo de flexion.
Fuente:
http://datateca.unad.edu.co/contenidos/401582/ContenidoLinea/leccin_19_aplicacin_de_la_teora_de_grupos_a_la_esp
ectroscopia_infrarroja.html

Una molécula no lineal con n atomos tiene por lo general 3n -6 modos
fundamentales de vibracion. Por lo tanto, el metano tiene 3 (5) -6 = 9 modos
fundamentales, y el etano tiene 3(8) — 6 = 18 modos fundamentales. También
se observa combinaciones y mdltiplos de estos modos simples o
“fundamentales” de vibracion. Como se puede apreciar, el numero de
absorciones en un espectro infrarrojo puede ser bastante grande, aun para

moléculas sencillas®.

Es poco probable que dos compuestos diferentes tengan las mismas
frecuencias para todas sus vibraciones complejas. Por este motivo se
considera que el espectro infrarrojo da una “huella dactilar” de una molécula.
En efecto, la region del espectro infrarrojo que contiene la mayor parte de estas
vibraciones complejas (600 a 1400 cm™) se llama normalmente regién dactilar

del espectro. Como las vibraciones de tensibn simple son las mas

7 |bid.
8 |bid.
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caracteristicas y predecibles, el estudio de la espectroscopia infrarroja se

concentrara en ellas®.

En relacién, con el movimiento armoénico simple, el cual describe el movimiento
de una particula sobre un eje en funcion del tiempo. Se explicara con mas

detalles a continuacion.

5.14 MOVIMIENTO ARMONICO SIMPLE

Es el movimiento periddico en ausencia de rozamiento, producido por una
fuerza de restitucion, que es directamente proporcional al desplazamiento y

aplicada en la misma direccion pero del sentido opuesto.

Este tipo de movimiento como modelo se utiliza en la espectroscopia IR debido
a que esta técnica permite medir las frecuencias de vibracion, las oscilaciones
y los alargamientos que sufren dinAmicamente los enlaces que conforman una
molécula. Es de anotar que en el modelo explicativo un enlace se comporta

como un resorte en donde
F = —KX
Ecuacion No 10: Movimiento arménico simple

1

La frecuencia de vibracién se evalla mediante la expresion f = >
T

3=

donde k, es la contante del resorte y m la masa de la particula.

5.15 MODELO MECANICO

Se aplica para la vibracibn de tension de una molécula diatonica. Las
caracteristicas de una vibraciébn de tensidon entre dos atomos, se puede
aproximar a las de una molécula mecanica que consta de dos masas unidas

mediante un resorte.

* | .G.Wade. Quimica Organica. México: Editorial Pearson Education. Segunda edicién, 1993
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Flexion simetrica en el plano (“scissors”): el angulo de enlace aumenta y
disminuye porque los dos atomos de los extremos se acercan o se alejan entre
ellos. Este acercamiento-alejamiento se da en el mismo plano formado

por los tres atomos. Figura No 24 *°.

Flexion asimetrica en el plano (‘rock™): el angulo de enlace aumenta y
disminuye porque el atomo central se acerca a uno de los dos extremos y por
tanto se aleja del otro, manteniendose siempre los tres atomos en el mismo

plano®*. Figura No 24.

Flexiones en el plano:

simétrica (scissors) asimeétrica (rock)

Figura No 24: flexiones en el plano. Fuente:
https://www5.uva.es/guia_docente/uploads/2012/469/45757/1/Documentol14.pdf

Flexion simétrica fuera del plano (“twist”): el angulo de enlace aumenta y
disminuye porque los dos atomos de los extremos se acercan o se alejan entre
ellos. Este acercamiento-alejamiento se da fuera del plano formado por los tres

atomos®?. Figura No 25.

Flexion asimétrica fuera del plano (‘wag”): el angulo de enlace aumenta y

disminuye porque el atomo central se acerca a uno de los dos extremos y por

0 Disponible en internet: https://wwwb5.uva.es/guia_docente/uploads/2012/469/45757/1/Documentol4.pdf
*! Ibid.
> Ibid.
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tanto se aleja del otro. Este movimiento del atomo central se da fuera del plano
formado por los tres atomos implicados®3. Figura No 25.

flexiones fuera del plano:

simétrica (twist) asimétrica (wag)

Figura No 25: flexiones fuera del plano. Fuente:
https://www5.uva.es/guia_docente/uploads/2012/469/45757/1/Documentol4.pdf

5.15.1HUELLA DACTILAR
La constitucion de la molécula y pequefas diferencias en la estructura dan

lugar a cambios significativos en la distribucién de los picos de absorcion en la
zona de absorcion comprimida entre 1500 cm™ y 700 cm™. Por lo tanto un
estrecho parecido entre dos espectros en esta region es fuerte evidencia de la

identidad de los compuestos que producen los espectros.

Esta zona que caracteriza los espectros de las sustancias es la que

comunmente se denomina hulla dactilar del espectro.

Debido a su complejidad, rara vez es posible la interpretacion exacta de los
espectros de esta regidn; por otra parte esta complejidad es la que conduce a

la utilidad de la region para fines de identificacion.

A continuacion se describen las propiedades fisicoquimicas de los

Hidrocarburos objeto de estudio.

5.16 HEXANO

Nombre quimico: Hexano

>3 Disponible en internet: https://wwwb5.uva.es/guia_docente/uploads/2012/469/45757/1/Documentol4.pdf

69



Sinénimos: n-hexano
Formula molecular: CgH14
Masa molar: 86,18 g/mol

Es un hidrocarburo alifatico alcano con 6 atomos de carbonos, insoluble en
agua. El hexano es una sustancia quimica derivada del petréleo crudo. Es un
liquido incoloro de olor levemente desagradable, sumamente inflamable y sus
vapores pueden explotar>*. Su estructura molecular reuslta de la sumatoria de
2 grupos metilo y 4 grupos -CH,- sensibles a la interaccion con la radiacion

infrarroja.
uso

La mayor parte del hexano usado en industria se mezcla con sustancias
quimicas similares llamadas solventes el uso principal de los solventes que
contienen hexano es en la extraccion de aceites vegetales de cosechas.

Tambien se usa en los laboratorios®.

Estos solventes también se usan como agentes para limpiar en imprentas, en
industrias textiles, de muebles y de calzado. Ciertos tipos de pegamentos
especiales usados en industrias de techado y de zapatos y cueros también
contienen hexano. Varios productos de consumo tales como gasolina,
pegamentos de secado rapido usados y cemento para pegar contienen

hexano®.

5.17 HEPTANO

Nombre quimico: Heptano

Sindénimos: n-heptano

> Disponible en internet: (https://www.murciasalud.es/recursos/ficheros/138600-Hexano.pdf)

35 Disponible en internet: (https://www.murciasalud.es/recursos/ficheros/138600-Hexano.pdf)
56 /
Ibid.
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Formula molecular: C7H4g
Masa molar: 100,2019 g/mol

Es un hidrocarburo saturado lineal de la familia de los alcanos, a temperatura
ambiente es un liquido incoloro con un olor caracteristico. Se trata de un
compuesto facilmente inflamable, irritante para la piel, peligroso para el medio
ambiente y nocivo.>’ Su estructura molecular resulta de la sumatoria de 2
grupos metilo y 5 grupos —CH,- sensibles a la interaccion con la radiacion

infrarroja.
uso

El heptano es ampliamente utilizado en los laboratorios como un disolvente no-

polar.

5.18 CICLOHEXANO

Nombre quimico: Ciclohexano
Formula molecular: CegH12

Masa molar: 84,160 g/mol

El ciclohexano se produce por dehidrogenacién catalitica de benceno de alta
pureza. Es un cicloalcano (o hidrocarburo aliciclico) formado por 6 atomos de
carbono, y 12 atomos de hidrégeno. Es un hidrocarburo liquido a temperatura
ambiente y volatil, de color parecido al del benceno®. Su estructura molecular
resulta de la sumatoria de 6 grupos —CH,- formando un anillo hexagonal,

sensibles a la interaccion con la radiacion infrarroja.

37 Disponible en internet: (http://www.murciasalud.es/recursos/ficheros/138599-Heptano.pdf)
8 Disponible en internet: (http://www.ecopetrol.com.co/contenido.aspx?catiD=222&conID=37382)
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uso

Se utiliza como materia prima para la produccion de caprolactama y en la
elaboracion del acido adipico, que a su vez es materia prima de la fabricacion

del nylon®®.

PRECAUCIONES

El ciclohexano es un liquido inflamable y volétil, por lo cual debe almacenarse
lejos de posibles fuentes de ignicion. Adicionalmente, bajo una exposicion

prolongada puede causar envenenamiento®.

5.19 TETRADECANO

Nombre quimico: Tetradecano
Formula molecular: C14H30
Masa molar: 198,39 g/mol

El tetradecano es un alcano de 14 atomos de carbono y cuya cadena es lineal,
su estructura molecular resulta de la sumatoria de 2 grupos metilo y 12 grupos

—CH.- sensibles a la interaccion con la radiacion infrarroja.

** Ibid.
% |bid.
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6. METODOLOGIA

El desarrollo practico se implementé en las siguientes etapas, descritas a

continuacion.

6.1 CALIBRACION DEL EQUIPO

Este procedimiento se lleva a cabo de acuerdo con los criterios estipulados en

el manual del usuario, descritos en el apartado 5.4.

6.2 MONTAJE DEL ATRY TOMA DE BACKGROUND

Por igual se procede de acuerdo con el manual del usuario de este aditamento,

tal como se describi6 en el apartado 5.5.

6.3 MUESTREO

Utilizando las espatulas del ATR, se transfiere al cristal de lectura algunas
gotas de cada hidrocarburo y finalmente se selecciona la opcion Measure del
software para seleccionar el link Sample. Con este procedimiento el equipo
empieza a calcular y graficar el espectro solicitado, el cual se muestra en el
monitor. Para terminar, el espectro se guarda en la carpeta Espectros

hidrocarburos. Con los demas hidrocarburos se realiza el mismo procedimiento.

Es importante anotar que las muestras utilizadas fueron reactivos tipo
cromatografia, donadas por la empresa Casa Cientifica, estas muestras
inicialmente se encontraban almacenadas en sendas ampollas de vidrio para
evitar su contaminacion y evaporacion, cada ampolla contiene 1 mL de

hidrocarburo.
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6.4 RESULTADOS
Los espectros obtenidos a través de la metodologia antes citada, se muestran

en las figuras No 26, 27,28 y 29.

]

Z Espectio Hexano normal
E espectrofotometro FTIR AFFINITY-1 T

d : espectiofotometro FTIR AFFINITY-1
= : Celda quida
Jjoo— - sas s Universidad Surcolombiana ;

Figura No 26. ESPECTRO DEL HEXANO (CeH1s)

‘Espectro del Heptano n

—h—t
: ‘Espectiofotometro FTIR Affinity-1

T :
] ‘ 'E spectro del Heptano n
d {Espectiofotometro FTIR Affinity-1
i ‘Celda Liquida

= ‘Universidad Sucol:ambiem

Figura No 27.ESPECTRO DEL HEPTANO (C7Hse)
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Figura No 28. ESPECTRO DEL CICLOHEXANO (C¢H12)

Figura No 29. ESPECTRO DEL TETRADECANO (C14Hs0)
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6.5 BASE DE DATOS

La base de datos se encuentra ubicada en el computador del

espectrofotometro.
1. Ir a la barra inferior de la pantalla, INICIO, dar clic y seleccionar el
icono del software IRsolution. Enseguida aparece el software con una
subventana Initializing FTIR, esperar que se procese la informacion e

inicie el software en cero.

~$ IRsolution - [Measure] o = = |
=M IAIdEBE R R2ERESE
File Edit Measurement AIM Graph Admin Manipulation 1 Manipulation 2 Search Quant Macro Print 3Dim  window  Enwironment  Help |
&Eﬁx| b L S N TV rvall P I i~ I v N N . S
ook SIS OSE o, oae PMOBM YT M FROE K K Iy v
IoMEasure IC.)Vle |r9'-Man.pu|auun| FSearch |E=iuuam |g Al |§ Print Form |:< -
e | s | e e — | | <o
| Comment | Instrument Initialization
| Datafie  [Miro Benceno-Lina
Eﬂ [mitializing Urit Softwar=S himadzus R selation FAR @ A
- | wéaiting ... [5] ~ke
&
(=] £
? | Files | Advanced |
*a Instrument
reasurement Mode
%Transmittance > |
Apodization
Happ-Genzel 'I
Mo. of Scans

75 [Administrator [ = oo
[«=o = d b @ =9zam

Ready

Jﬂstartl 8B @ I:J IRsolution - [Measure]

2. Ir al icono abrir, seleccionar la carpeta IRsolution y seleccionar la

subcarpeta data.

[ msolution - freasure] x|
a2 RSSE R
Eilz= Edit Measurement AIM Graph Admin Manipulation 1 Manipulation 2 Search Quant Macro Brint 3Dim Window Enwironment  Help
L » 5o ALl B o s Mg A A e
L O SRS SH L e BUOBL YT il 3 A ] 3y
B Meacure > View ||$lMampu|atinn| Pseach | FAQuant |- 2 | & pintrom | $=Maco |
2 x|
EKG 5 [ i} - =
__l_l-amne = Lookin: | & IRsoltion =]« =% FE-
| Eomment | |-5) Administrador C3)Filter L) PrintTemplates
| Datafie | [Miro BencencLina |-=) Administrator (CiLibrary @1394C0mm‘d"
\BackUP Slog & administrador
|\C5)cafranca C3Macra Adrninistrador. low
|=)data [Cymacros % administrator
|_)DEFilters [D)PeakTable | %] armasoor. di
N IO
File name: [ Open I
Files of type: |0l Files .7 =1 Cancel |
4| More | Files | advanced |
Data Instrumnent
teasurement Mode
%Transmittance ¥
Apodization
Happ-Genzel LI
Mo, of Scans
Reary i |administrator [ GLP

@istart| @& (2 @ ] pocumentor -morosoft ... |[EH Rsolution - [Measure] [« =) @ § 7 B E @ 1005 o
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3. En la subcarpeta data aparece una carpeta que lleva el nombre de
carpeta de espectros, dar clic en ella.

[ Rsolution [Measwre] SEIE
FHEEEE =Y

File Edit Measurement AIM Graph Admin Manipulation 1 Manipulation 2 Search Quant Macro Print 3Dim Window Environment  Help
Yy BemxE | $ R AL E S S WA Ak
W 2% S S e YT LR E S A DY 3

Ic Meazure W View | @Manipulalinnl 2 5eaich I F Quant I& Al I & Print Form I 2 faco |
oeen

2l
—IEKG —Iﬁample _M Look in: Ib data j « & EE-
| Comment I |2 analisis organica 2 grupo 125 Jeny Rivas EHE]
| Diata file INitrn Bencena-lina (DASTMZ [ K]
| Bioquimica Magaly (LKA ORUHOL s
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5. En la carpeta de espectros hidrocarburos respectivamente se

encuentran los espectros de los 4 hidrocarburos seleccionados y

mencionados.
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7. INTERPRETACION DE RESULTADOS

1. ESPECTRO IR del CgH12

a. ESTABLECIMIENTO DEL TIPO DE HIDROCARBURO

El examen de la region en que aparecen las vibraciones de tension de los
enlaces C-H (3500 - 2800 cm™), no muestra bandas arriba de 3000 cm™ lo que
descarta la presencia de un doble enlace o la presencia de un anillo aromatico.
Sin embargo aparecen bandas entre 2840 — 2950 cm™ que corresponden a la
presencia de restos alifaticos.

El examen de la regién 1700 — 1500 cm™ permite excluir la presencia de un
doble enlace. En efecto, en esta regibn no aparecen bandas, los cuales
descartan la presencia de insaturaciones, que corresponderian a la vibracion

del enlace C=C.

b. DETALLES DE LA ESTRUCTURA

Se trata de un hidrocarburo alifatico. Por la simplicidad del espectro y por la
definiciéon simple de las bandas permite prever que se trata de un hidrocarburo
simétrico saturado que no tiene grupos CH3; lo que proyectaria a un
cicloalcano. El examen del resto del espectro permite deducir otros detalles

acerca de su estructura:

1. Se trata de un compuesto del tipo R-CH2-R, como indica la presencia
de bandas en:
- Bandas simples a 2930 cm™ vibraciones de tensién simétrica del
enlace C-H del CH..
- Bandas simples a 2840 cm™ vibraciones de tensién asimétrica del
enlace C-H de CH..

Se observa también la presencia de una banda en 1450 cm™ correspondientes

a vibraciones de flexion de grupos CH..
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2. La naturaleza de la porcion alifatica puede deducirse de la regién 1500
— 1300 cm?, en que aparecen las vibraciones las bandas
correspondientes a vibraciones de flexion de grupos metilo, metileno,
isopropilo, terbutilo, etc. La presencia de una sola banda hacia 1380
cm™ excluye la presencia de grupos isopropilos y terbutilo. Se trata pues
probablemente de una lineal.

- La banda simple hacia 1450 cm™ segun lo anterior corresponde a las
vibraciones de flexion del grupo CHo,.

- La ausencia de banda en 1380 cm™ descarta la presencia de
vibracion de flexion simétrica del grupo CHs.

- Las bandas que aparecen entre 800 - 900 cm™ indican la existencia
de grupos CH, que corresponden a flexiones fuera de un plano,
posiblemente al intercambio conformacional de los ciclos.

- La ausencia de sefiales por debajo de los 2000 cm™ descarta la
presencia de anillos aromaticos.

- Estos datos permiten mostrar que se trata de un hidrocarburo ciclico
del orden Cs-Cs.

El andlisis precedente se resume en la figura No 30.
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fuera del plano.
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2. ESPECTRO IR DEL CgHia

a. ESTABLECIMIENTO DEL TIPO DE HIDROCARBURO

El exdmen de la region en que aparecen las vibraciones de tension de los
enlaces C-H (3500 - 2800 cm™), no muestra bandas arriba de 3000 cm™ lo que
descarta la presencia de un doble enlace o la presencia de un anillo aromatico.
Sin embargo aparecen bandas entre 2850 — 2950 cm™ que corresponden a la
presencia de restos alifaticos.

El examen de la regién 1700 — 1500 cm™ permite excluir la presencia de un
doble enlace. En efecto, en esta region no aparecen bandas, los cuales
descartan la presencia de insaturaciones, que corresponderian a la vibracion

del enlace C=C.

b. DETALLES DE LAESTRUCTURA

Se trata de un hidrocarburo alifatico. EI examen del resto del espectro permite
deducir otros detalles acerca de su estructura:

- Se trata de un compuesto del tipo R-CH2-CH3, como indica la
presencia de bandas en
2950 cm™ vibraciones de tensién asimétrica del enlace C-H de CH.
2920 cm™ vibraciones de tensién simétrica del enlace C-H de CHs.
2850 cm™ vibraciones de tensién asimétrica del enlace C-H de CH..
Notese también la presencia de bandas entre 1350 — 1450 cm™

correspondientes a vibraciones de flexion de grupos CH; y CHs.

- La naturaleza de la porcién alifatica puede deducirse de la regién
1500 — 1300 cm™, en que aparecen las vibraciones las bandas
correspondientes a vibraciones de flexion de grupos metilo, metileno,
isopropilo, terbutilo,etc. La presencia de una sola banda hacia

1380 cm™ excluye la presencia de grupos isopropilos y terbutilo. Se
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trata pues probablemente de una de una lineal.

La banda hacia 1450 cm™ corresponde a las vibraciones de flexién
asimétrica del grupo CH3; Esta banda solapa la banda de flexion de
tijera del grupo CHa.

La banda en 1380 cm™ corresponde a la vibracién de flexion
simétrica del grupo CH3.

La banda que aparece hacia 725 cm™ indica la existencia de varios
grupos CH2- consecutivos.

La ausencia de sefiales por debajo de los 2000 cm™ descarta la
presencia de anillos arométicos.

Estos datos permiten mostrar que se trata de un hidrocarburo lineal
del orden C5-C10.

El andlisis precedente se resume en la figura No 31.
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3. ESPECTRO IR DEL C7H3s
a. ESTABLECIMIENTO DEL TIPO DE HIDROCARBURO

El exdmen de la region en que aparecen las vibraciones de tension de los
enlaces C-H (3500 - 2800 cm™), no muestra bandas arriba de 3000 cm™ lo que
descarta la presencia de un doble enlace o la presencia de un anillo aromatico.
Sin embargo aparecen bandas entre 2850 — 2950 cm™ que corresponden a la
presencia de restos alifaticos.

El examen de la regién 1700 — 1500 cm™ permite excluir la presencia de un
doble enlace. Como en esta regién no aparecen bandas, permite descartar la
presencia de insaturaciones, que corresponderian a la vibracion del enlace
C=C.

b. DETALLES DE LAESTRUCTURA

Se trata de un hidrocarburo alifatico. EI examen del resto del espectro permite
deducir otros detalles acerca de su estructura:

- Se trata de un compuesto del tipo R-CH2-CH3, como indica la
presencia de bandas en:
2950 cm™ vibraciones de tensién asimétrica del enlace C-H de CH3.
2900 cm™ vibraciones de tensién simétrica del enlace C-H del CHS3.
2850 cm™ vibraciones de tensién asimétrica del enlace C-H de CH2.
Observamos también la presencia de bandas entre 1350-1450 cm™

correspondientes a vibraciones de flexién de grupos CH2 y CH3.
- La naturaleza de la porcion alifatica puede deducirse de la region

1500-1300 cm™, en que aparecen las vibraciones las bandas

correspondientes a vibraciones de flexion de grupos metilo, metileno,
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isopropilo, terbutilo,etc. La presencia de una sola banda hacia 1380
cm™ excluye la presencia de grupos isopropilos y terbutilo. Se trata
pues probablemente de una de una lineal.

La banda hacia 1450 cm™ corresponde a las vibraciones de flexion
asimétrica del grupo CH3; Esta banda solapa la banda de flexién de
tijera del grupo CH2.

La banda en 1380 cm™ corresponde a la vibracién de flexién
simétrica del grupo CH3.

La banda que aparece hacia 725 cm™ indica la existencia de varios
grupos CH2- consecutivos.

La ausencia de sefiales por debajo de los 2000 cm™ descarta la
presencia de anillos aromaticos.

Estos datos permiten mostrar que se trata de un hidrocarburo lineal
del orden C5-C10.

El andlisis precedente se resume en la figura No 32.
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4. ESPECTRO IR DEL Ci4H30

a. ESTABLECIMIENTO DEL TIPO DE HIDROCARBURO

El examen de la region en que aparecen las vibraciones de tension de los
enlaces C-H (3500 - 2800 cm™), no muestra bandas arriba de 3000 cm™ lo que
descarta la presencia de un doble enlace o la presencia de un anillo aromatico.
Sin embargo aparecen bandas entre 2840 — 2960 cm™ que corresponden a la
presencia de restos alifaticos.

El examen de la regién 1700 — 1500 cm™ permite excluir la presencia de un
doble enlace. En efecto, en esta region no aparecen bandas, los cuales
descartan la presencia de insaturaciones, que corresponderian a la vibracion

del enlace C=C.
b. DETALLES DE LA ESTRUCTURA

Se trata de un hidrocarburo alifatico. EI examen del resto del espectro permite

deducir otros detalles acerca de su estructura:

- Se trata de un compuesto del tipo R-CH2-CH3, como indica la
presencia de bandas en

2950 cm™ vibraciones de tensién asimétrica del enlace C-H de CH3.

2930 cm™ vibraciones de tensién simétrica del enlace C-H del CHS3.

2870 cm™ vibraciones de tensién simétrica del enlace C-H de CH2.

2850 cm™ vibraciones de tensién asimétrica del enlace C-H de CH2.

Observamos la presencia de bandas entre 1350 — 1500 cm™ correspondientes

a vibraciones de flexion de grupos CH2 y CHS3.

- La naturaleza de la porcién alifatica puede deducirse de la regién
1500 — 1300 cm™, en que aparecen las vibraciones las bandas
correspondientes a vibraciones de flexion de grupos metilo, metileno,

isopropilo, terbutilo,etc. La presencia de una sola banda hacia
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1380 cm™ excluye la presencia de grupos isopropilos y terbutilo. Se
trata pues probablemente de una de una lineal.

La banda hacia 1450 cm™ corresponde a las vibraciones de flexion
asimétrica del grupo CH3; Esta banda solapa la banda de flexion de
tijera del grupo CH2.

El desdoblamiento que aparece hacia 1500 cm™ corresponde a la
vibracion de flexion simétrica del grupo CHS3; junto con las flexiones
del grupo CH2.

La banda que aparece hacia 725 cm™ indica la existencia de varios
grupos CH2- consecutivos.

La ausencia de sefiales por debajo de los 2000 cm™ descarta la

presencia de anillos aromaticos.

Por la cadencia de la linea base y los continuos sobresaltos de la
misma, muestra que hay presencia de humedad bien sea del
ambiente o alguna minima porcion en la sustancia. Por otro lado, se
puede deducir que hay algunas impurezas como lo muestran las
vibraciones alrededor de 2400 cm™ y 1650 cm™; esto puede
obedecer también a sefiales espuria o de ruido que entorpecen la
nitidez del espectro.

Estos datos permiten mostrar que se trata de un hidrocarburo lineal

del orden C1g- C1s.

El analisis precedente se resume en la figura No 33.
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8. DISCUSION

Comparacion de los espectros obtenidos en el laboratorio de la Universidad
Surcolombiana con la base de datos spectral database for organic compounds

(SDBS).

8.1 ESPECTRO IR DEL HEXANO (CgH14)

L
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Figura No 34: Espectro infrarrojo del Hexano de la base de datos SDBS. Fuente: http://sdbs.db.aist.go.jp/sdbs/cgi-
bin/direct_frame_top.cgi

Comparando el espectro del Hexano obtenido en los laboratorios (ver figura No
31) con el de la base de datos SDBS concluimos que el desdoblamiento de la

banda de nimero de onda mas altos para los picos 2950 y 2920 corresponden
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a las tenciones CH y son las mismas tanto en el espectro de referencia como el
de la muestra del laboratorio de quimica. En el espectro obtenido del hexano
aparece una banda a 2870 cm™ cuya resolucién es baja con respecto al
espectro del patron pero que aparece en el mismo desplazamiento, lo que
permite mostrar sefiales para un mismo tipo de hidrocarburo; Entre 1500 vy
1300 aparecen dos bandas que coinciden exactamente en los dos espectros.
En el espectro de la base de datos no se muestra ninguna sefial debajo de
1000 cm™, mientras que en el espectro obtenido se notan algunas sefiales que
pueden corresponder a sefiales de ruido del equipo, aunque inicialmente se
hayan atribuido a posible sefial de CH, continuos. Por lo anterior podemos
afirmar que el espectro obtenido en los laboratorios de la Universidad
Surcolombiana de la muestra CgH14 corresponde al espectro del patron de la

base de datos SDBS llamado Hexano.

8.2 ESPECTRO IR DEL HEPTANO (C7H3¢)
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Figura No 35: Espectro infrarrojo del Heptano de la base de datos SDBS. Fuente: http://sdbs.db.aist.go.jp/sdbs/cgi-

bin/direct_frame_top.cgi

92



Comparando el espectro del Heptano obtenido en los laboratorios (ver figura
No 32) con el de la base de datos SDBS concluimos que los desdoblamientos
de las bandas a 2950 y 2900 cm™ coinciden en cuanto al desplazamiento, en el
espectro de la base de datos estas bandas se desdoblan con una aparente
simetria mientras que el espectro obtenido hay una pequefia diferencia en la
intensidad. Sin embargo, se puede notar en el espectro del laboratorio por la
definicion de las bandas una alta resolucion de las mismas. En los dos
espectros aparece el mismo desdoblamiento hacia los 2850 cm™. Las bandas
simples que aparecen en los dos espectros a 1450 cm™ y a 1380 cm™, hacen
parte de la huella dactilar de la sustancia que permite mostrar la
correspondencia entre los dos espectros. La diferencia solo se da en el valor de
la transmitancia que puede ser debido a la altura de la linea base. En el
espectro de la base de datos se ven algunas vibraciones a rededor de los 1000
cm™ que no se resuelven en el espectro obtenido debido posiblemente a la
baja intensidad de las bandas que pueden confundirse con sefales de ruido.
En consonancia con lo enunciado anteriormente la banda de CH, continuos
que aparece a 725 cm™ esta apantallada para el espectro de la muestra
mientras que si se ve resulta en el espectro de la base de datos, sin embargo,

se puede afirmar que los dos espectros corresponden a la misma sustancia.
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8.3 ESPECTRO IR DEL CICLOHEXANO (CsH12)
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Figura No 36: Espectro infrarrojo del Ciclohexano de la base de datos SDBS. Fuente:
http://sdbs.db.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/direct_frame_top.cgi

Comparando el espectro del Ciclohexano obtenido en los laboratorios (ver
figura No 30) con el de la base de datos SDBS concluimos que la baja
intensidad de las bandas en cuanto al espectro obtenido no permite mostrar
todas las absorciones, las dos sefiales en ambos espectros a 2930 cm™ y
2840 cm™ corresponden una a una. Es significativa para los dos espectros de
la correspondencia y resolucién de la banda que aparece a 1450 cm™, se
observa en ambos espectros dos sefiales vecinas hacia los 850 cm™. En el
espectro de la base de datos SDBS se observan sefiales hacia 2750 cm™,
1250 cm™ y 1025 cm™ que no se detectan claramente en el espectro obtenido.
Una posible razon sea debido a los tiempos de retencion o al tiempo de barrido

del espectro. Podemos decir que las diferencias no son significativas por
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cuanto la Unica base para ambos estéd bien definida y no se ven sefiales de
ruido. A diferencia de las absorciones que se presenta en el espectro de la
base de datos hacia 2800 cm™, se afirma que los dos espectros corresponden

a la misma sustancia.

8.4 ESPECTRO IR DEL TETRADECANO (Ci4Hs30)
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Figura No 37: Espectro infrarrojo del Tetradecano de la base de datos SDBS. Fuente:
http://sdbs.db.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/direct_frame_top.cgi

Comparando el espectro del Tetradecano obtenido en los laboratorios (ver
figura No 33) con el de la base de datos SDBS concluimos que el espectro de
la base de datos tiene bien definidas tanto las bandas de absorcion, como la
linea base y su interpretacion corresponde a la de un hidrocarburo saturado
mientras que el espectro obtenido presenta muchas sefales de ruido, la linea
base no es uniforme y por sus caracteristicas podria pensarse en que la
muestra esta contaminada o hay presencia de humedad o que en la recamara

hubo filtracion de luz que no se descartd con el background. Entre los 2800
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cm™ y los 3000 cm™, los dos espectros presentan las mismas sefiales de
absorcidén, se halla un pequefio desfase en las bandas que aparecen debajo de
1500 cm'l, hacia los 2350 cm™ en el espectro obtenido presenta unas
vibraciones que no aparecen en el espectro de la base de datos. La sefial bien
definida a 725 cm™ que aparece en el espectro de la referencia
correspondiente a los CH, continuo, no se ve con mucha resolucion en el
espectro de obtenido. En conclusién el espectro obtenido es efectivamente el

del Tetradecano.
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9. CONCLUSIONES

v Se logro obtener los cuatro espectros correspondientes a los hidrocarburos
presentes en los laboratorios de quimica de la Universidad Surcolombiana y se

elaboro la correspondiente libreria de los mismos para el software IR-solution.

v' Se adquiri6 experiencia en el manejo del equipo IRAfinitty-1TF y los
respectivos procedimientos para la obtencion de los espectros mediante la
técnica ATR.

v Logramos identificar e interpretar los grupos funcionales de cada espectro,
siendo similares en los cuatro hidrocarburos, todo se debe también a que son

de bajo peso molecular.

v' Comparamos los espectros de los hidrocarburos obtenidos con la base de
datos Spectral Database For Organic Compounds, SDBS, siendo los espectros

del hexano, heptano y ciclohexano similares a los de la base de datos.

v" El espectro del hidrocarburo del tetradecano presento muchas sefales de
ruido, pero en ciertas longitudes de onda coincidian con el espectro de la base

de datos.

v' Se logré6 comprobar que los espectros obtenidos en el laboratorio, si
corresponden a las sustancias estudiadas, debido a que en el momento de
comparacion con los espectros hallados en la base de datos SDBS, se
evidencia un alto grado de similitud en cuanto se refiere al estudio de la

transmitancia.

97



BIBLIOGRAFIA

ADAMS, David Michael; RAYNOR, J. B. Quimica inorganica: practica

avanzada. Barcelona: Editorial Reverté, 1966.

ATKINS, Peter; PAULA, Julio de. Quimica Fisica. Buenos Aires: Editorial

Medica Panamericana. Octava edicion, 2008.

ATKINS, Peter William; JONE Loretta. Principios de quimica: los caminos del
descubrimiento. Buenos Aires: Editorial médica panamericana. Tercera edicion,
2007.

CICLOHEXANO. Disponible en internet:

(http://www.ecopetrol.com.co/contenido.aspx?catiD=222&conID=37382

DURST, H.Dupon; GOKEL, G.W. Quimica organica experimental. Barcelona,
Espafa: Editorial Reverte, 1985.

El espectro visible de luz. Disponible en internet:

http:/www.ojocientifico.com/2011/10/02/el-espectro-visible-de-luz.

El espectro electromagnético. Disponible en internet:

http://www.espectrometria.com/espectro_electromagntico

El universo y el hombre. Constante de Planck. Disponible en internet:

http://astrojem.com/teorias/constantedeplanck.html

98



ESPECTRO infrarrojo. Disponible en internet:
http://www.ecured.cu/index.php/Espectro_infrarrojo

ESPECTROSCOPIA  INFRARROJA. Disponible en internet:
https://www5.uva.es/guia_docente/uploads/2012/469/45757/1/Documentol14.pd
f

FREIFELDER, David. Técnicas de Bioquimica y Biologia Molecular. Barcelona,

Espafa: Editorial Reverte, 2003.

FONTAL, Bernardo. “El espectro electromagnético y sus aplicaciones”. Mérida:
Editorial Escuela Venezolana para la Ensefianza de la Quimica, 2005.
Disponible en internet:
http://www.saber.ula.ve/bitstream/123456789/16746/1/espectro_electromagneti
co.pdf.

HARRIS, C Daniel. Analisis quimico cuantitativo. Barcelona, Espafia: Editorial
Reverté, 2007. Pag. 485

HERRERO, Galan Elias. El espectro electromagnético. Disponible en internet:
http://bbm1.ucm.es/public_html/divul/EHG.pdf

Instruction Manual I[Rprestige-21, IRAffinity -1 FTIR-8400S. SHIMADZU
FOURIER TRANSFORM, INFRARED SPECTROPHOTOMETER.

99



IRTUTOR. Disponible en internet: http://www.columbia.edu/itc/chemistry/chem-
c1403/ir_tutor/IRTUTOR.htm

KOTZ, C John; P.M. Quimica y reactividad quimica. Massachusetts: Editorial
Thomson, 2005.

LEVINE, L.N. Fisicoquimica. Espafa: Editorial: McGraw Hill. Cuarta Edicion,
1999.

Manual Shimadzu IRAffinity-1. Segunda edicién. Abril 2012. Disponible en
internet:
https://ww2.chemistry.gatech.edu/reynolds/sites/ww2.chemistry.gatech.edu.rey
nolds/files/FTIR.pdf

MARTINEZ, Alvarez Roberto; RODRIGUEZ, Yunta Maria Josefa y SANCHEZ,
Martin Luis. Quimica un proyecto de la ACS American chemical society.

Barcelona, Espafa: Editorial Reverte SA, 2007.

MARTINEZ, Serrano José Luis. Espectroscopia Infrarroja 1- fundamentos.
Curso: Instrumentacion y métodos de andlisis quimico. Disponible en internet:

www.upct.es/~minaeees/espectroscopia_infrarroja.pdf.

MCMURRY, John. Quimica organica. México: Editorial Cengage Learning.
Octava edicion. 2012.

MIRacle™ ATR for FTIR Spectrometers. Installation and user guide. Disponible

en internet: http://www.piketech.com/files/pdfs/MIRaclePDS611.pdf

100



MONTSE, Villar. Espectroscopia. Instituto de Astrofisica de Andalucia.
Disponible en internet: http://lwww-revista.iaa.es/35/leyendo-entre-
1%C3%ADneas-i

MORENO, C. Francisco; MARTHE, Z,Norma y REBOLLEDO, Luis Alberto.
Cbémo escribir textos académicos segun normas internacionales: APA, IEEE,
MLA, VANCOUVER E ICONTEC. Barranquilla: Ediciones Uninorte, 2010.

MORRISON, Thornton Robert; R.N. Quimica Organica. Massachusetts:
Editorial Pearson Addison Wesley. Quinta edicién. 1998.

PANDO, Ramos Enrique; MARTIN, Madero Maria Carmen. Problemas de
determinaciéon estructural organica por espectroscopia IR. Anales de la
Universidad Hispalense. Publicaciones de la Universidad de Sevilla. Serie:
ciencias — N° 23-1979.

PHILIP, French Anthony. Mecénica Newtoniana. Barcelona, Espafa: Editorial
Reverté, 2006.

RADIACTIVIDAD y ondas electromagnéticas. Disponible en internet:
http://thales.cica.es/rd/Recursos/rd99/ed99-0504-01/nat-luz.html

REGION DE MURCIA. Consejeria de Sanidad. Direccion General de salud
publica. Disponible en internet:

(https://www.murciasalud.es/recursos/ficheros/138600-Hexano.pdf)

101



REGION DE MURCIA. Consejeria de Sanidad. Direccién General de salud
publica. Disponible en internet:

(https:/Iwww.murciasalud.es/recursos/ficheros/138599-Heptano.pdf)

RUBIO MORCILLO, Jesus. Epectroscopia Infrarroja. Departamento de quimica,
fisica Facultad de ciencias. Universidad Complutense de Madrid. Monografia
No 12, pg 80.

Spectral Database for Organic Compounds SDBS. Disponible en internet:

http://sdbs.db.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/cre_index.cgi

SKOOG, Douglas; HOLLER, F James y CROUCH, Stanley R. Principios de
andlisis instrumental. MEXICO: Editorial Cengage Learning. Sexta
edicion.2008.

SULLIVAN, Michael. Trigonometria y geometria analitica. México: Editorial

Pearson Education. Cuarta Ediciéon, 1997.

TIPLER, P.A. Fisica preuniversitaria, volumen 2. Barcelona, Espafa: Editorial
Reverte, 1998.

TIPLER, Paul Allen; Mosca, Gene. Fisica para la ciencia y la tecnologia.

Volumen 1. Barcelona, Espafia: Editorial Reverte, 2005.

WADE, L.G. Quimica organica. México: Editorial Pearson Education. Segunda
edicion, 1993.

102



WALTON, F Harold; REYES, Jorge. Analisis quimico e instrumental moderno.
Barcelona, Espafia: Editorial Reverte, 1983.

Weininger, Stephen J; Stermitz, R Frank. Quimica Organica. Espafia: Editorial
Reverte, 1988.

103



