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La optica es la rama de la fisica
que se encarga del estudio de la
radiacion electromagnética y su
inferaccién con la materia. Ante-
riormente hemos mostrado los fe-
némenos y los instrumentos que
miden y analizan estas interaccio-
nes (reflexion, refraccion, transmi-
sidn y absorcion).

También sabemos que la radio-

cion electromagnética se transmite en el medio a través de ondas
y, como toda onda, posee caracteristicas muy particulares, las cua-
les definirdn los efectos que la radiacion ocasionard al interactuar
con los objetos.

Estas caracteristicas son: la longitud de onda, que es la distancia
existente entre dos crestas o dos valles de la radiacién, y la frecuen-
cia, definido como el nUmero de ciclos por unidad de tiempo y que
es inversamente proporcional a la longitud de onda. Se sabe, por
Heinrich Hertz, que todas las ondas electromagnéticas, sea cual sea
su longitud de onda y frecuencia, vigjan a la velocidad de la luz,
por lo que conociendo uno de los dos pardmetros podemos obte-
ner el ofro usando esta rapidez como constante de proporcionali-
dad.

En esta edicion, exponemos lo que es la radiacion electromagnéti-
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Espectro

Electromagnético

ca cuyas longitudes de onda van de 0,7 um a 1 000 um y frecuencias
de 4,3x10'4 Hz a 3x10"" Hz aproximadamente, correspondiente al inter-
valo Infrarrojo del espectro electromagnético.

EL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO

Es la representacion grafica de la radiacion electromagnética a mao-
nera de escala, en donde se muestran las frecuencias y u o longitudes
de onda de las distintas regiones que componen a esta radiacion. En
otfras ediciones se habld de las regiones Ultravioleta y Visible (de 10 nm
a 780 nm en longitud de onda), esta vez se trabajard con longitudes
de onda mucho mds grandes como es la region infrarroja.

Como podemos ver en la
figura que representa al
Ondas electromagnéticas eSDGCTrO elec’rromogneh-

Snviainila Visible e co, el intervalo .|nfrorrOJo
v [ x[uv mm fiene una amplitud tan
% i

o 6T U g Longitug amplia que debe dividirse
2" en las regiones IR cercano

Infracojo |HsSetIS lnfraroio Isjeno (NIR por sus siglas en in-
075 18 “ 14 e Olés) , IR medio (MIR) y el IR
lejano (FIR).

La instrumentacion actual en Infrarrojo tiene la capacidad de realizar
mediciones en la region del infrarrojo medio en su mayoria, sin embar-
go muchos espectrofotometros UV-Visible con un intervalo mds eleva-
do pueden detectar el NIR (hasta aproximadamente 1 100 nm). En el
FIR no hay gran cantidad de instrumentos pero fambien existen.

ESPECTROMETROS FT-IR MEDIO

El fundamento de medicion para espectrofotdbmetros y espectrome-
tros es basicamente el mismo: incidir cierta cantidad de radiacion so-
bre una muestra para después detectar la radiacion transmitida (y por
tanto absorbida) por la misma. Sin embargo, la instrumentacion si es
muy distinta, ya que las fuentes de energia infrarrojas son muy distintas
a las Idmparas generadoras de luz ultravioleta o visible. Ademdas en los
espectrometros infrarrojo, la radiacion que incide en la muestra es
completa para luego pasar al detector, a diferencia de los espectro-
fotdbmetros UV-Visible en donde primero se descompone la luz por el
sistema monocromador y luego Unicamente la longitud de onda se-
leccionada serd la que incida en la muestra. En cuanto a los detecto-
res, los de UV-Vis son sensibles a la luz (fototubo, fotomultiplicador, dio-
dos de silicio), mientras que en los espectrometros IR se usan detecto-
res de conductividad térmica.
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Interferometro

Existen dos clases de espectrometro IR, a pesar de que uno de ellos ya
estd en desuso. Estos son los espectrometros dispersivos IR y los espec-
trometros IR por transformada de Fourier (FT-IR), los segundos son los
mads utilizados por su rapidez y exactitud en las mediciones. Los espec-
trometros dispersivos son muy similares a los espectrofotdmetros UV-
Visible de doble haz, salvo que el sistema monocromador del IR, selec-
ciona la longitud de onda después de incidir en la muestra a diferen-
cia de los UV-Vis en donde primero se monocroma la luz y luego pasa
por la muestra.

Fuente
N

Muestra Referencia

Detector /___

~ Rendija

Sistema optico del espectrometro IR
dispersivo.

Los FT-IR, por ofro lado, poseen un dispositivo que les proporciona
exactitud, precision y rapidez, este dispositivo es un interferdbmetro,
que cuenta con un Iaser a una longitud de onda estable que funcio-
na como referencia de la luz, y dos espejos, uno movil y otro fijo que
sirven para generar la interferencia.

Espejo Movil

Divisor del haz
>
F

Espejo fijo

Fuente

A

Muestra

Detector

Sistema optico del espectrometro FT-IR.

En este instrumento no se genera un espectro directamente como en
Ultravioleta, Visible e IR dispersivo. El detector genera un interferogra-
ma y mediante un algoritmo conocido como transformada de Fourier
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Escala a
calibrar:

Numero de
onda (o)

(de ahi el nombre), el software mostrard el espectro correspondiente.
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Estas caracteristicas (Idser y espejos) le dan precision y exactitud al
equipo, y el que no exista una descomposicion de la radiacion le con-
fiere rapidez. Es por esto, que los sistemas dispersivos estdn en desuso,
ya que en comparacion, son muchas mas las ventajas de los FT-IR que
las desventajas (costos).

Otro accesorio incluido en los espectrometros mads recientes es el ATR,
es importante mencionar que para la medicion de una muestra en es-
tos instfrumentos puede estar en cualquier estado (liquido, sdlido o
gas), para medir se requiere de una previa preparacion y montaje,
para los sélidos se debe hacer una mezcla en una matriz de KBr, apli-
car presidon y obtener una pastilla que se montard en el compartimien-
to de muestras, para los liquidos existen celdas especiales. El ATR
(Reflectancia Total Atenuada) es un dispositivo que tiene dos funcio-
nes, la primera de ellas es eliminar los pre-tfratamientos antes mencio-
nados y la segunda es la de mejorar la senal del instrumento tras incidir
en la muestra.

Muestra en contacto
con la radiacidn

_—

\ \ Al detector
Cristal del ATR

En la técnica de ATR lo mds importante es que toda la superficie del
cristal esté en contacto con la muestra, este cristal tiene un alto indice
de refraccion que le permitird reflejar la radiacion de 5 a 10 veces ate-
nuando el haz fransmitido (cada que refleja la senal mejora).

Luz Infrarroja
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Las moléculas
excitadas por
radiacion
infrarroja pueden

presentar
vibraciones de
flexion y de
tension.

FUNDAMENTO FISICO-QUIMICO DE LA TECNICA

Antfes senalamos que cada regidon del espectro electromagnético tie-
ne diferente inferaccion con la materia dependiendo de su longitud
de onda/frecuencia, esto se debe principalmente a que la cantidad
de energia es inversamente proporcional a la longitud de su onda, es
decir a mayor longitud de onda menor serd la energia de esta y vice-
versa. Es por esto que la energia de ondas de muy baja longitud de
onda (rayos gamma) puede afectar a la materia a niveles subatomi-
cos, por otro lado las ondas de radio, de muy baja energia y enorme
longitud de onda no nos afectan a pesar de que estemos en contac-

to con ellas en todo momento.

Tijera En el caso del infrarrojo, la ener-
P gia generada actuard a nivel
oL O molecular afectando a los enla-
CL“‘] ces covalentes de los compues-

tos orgdnicos. Es decir, la absor-
cion de esta energia por una

Ty N o ™

Ry 'k--f',:@ ot molécula ocasionard vibraciones

7 ) (de tensidn y de flexién) en sus

B c enlaces y deformaciones en su

Vibracién simétrica Vibracién antisimétrica  estructura resultado de las mis-
mas.

Cada vibracion involucra que exista mayor absorcion y por fanto me-
nor transmision generando bandas espectrométricas caracteristicas
en un intervalo de niUmero de onda. Estas bandas pueden ser utiliza-
das para andlisis cualitativos (elucidacion estructural, identificacion de
grupos funcionales) o cuantitativos (ley de Lambert-Beer).

CALIBRACION DE ESPECTROMETROS FT-IR

En estos instrumentos Unicamente se calibrard la escala de numero de
onda (o), ya que, como mencionamos, la medicién de la fransmitan-
cia y absorbancia no se hace directamente con el detector, es el re-
sultfado de una serie de cdlculos matematicos

conocidos como Transformada de Fourier.

La escala de numero de onda (o), es una es-
cala de frecuencia que indica el nimero de
veces que vibra una onda en una unidad de
distancia que se encuentra en cm-! y es el in-
verso de la escala de longitud de onda. La ca-

libracién de la escala se realiza con un mate- |-

rial de referencia certificado, este es una peli- |
cula de poliestireno el cual presenta bandas
de absorcidon caracteristicas en la regién infra- H
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El Poliestireno
es un polimero
compuesto por

nunidades de
vinil benceno
(estireno)

rroja las cuales son medidas y certificadas por Institutos Nacionales de
Metrologia (incluido el CENAM).
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Espectro IR de la pelicula de poliestireno. Se sefialan las bandas
certificadas de transmision.

Debido a que no es una técnica altamente reproducible, para la cali-
bracion se deben de realizar seis mediciones, localizar las bandas de
transmision (minimo de transmitancia) y reportar el promedio.

CONCLUSIONES

Los espectrometros Infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR) son
instrumentos que fienen la capacidad de medir la cantidad de radio-
cion absorbida y fransmitida por una sustancia en la region del espec-
tro electromagnético desde 0,7 um a 1 000 um de longitud de onda.
Como todo instrumento analitico, los FT-IR's trabajan con un error vy
una incertidumbre instrumental y por tanto estdn sujetos a una calibrao-
cion. Dicha calibracion se realiza con un material de referencia que es
una pelicula de poliestireno con bandas de transmisidn certificadas.

Actualmente, el Laboratorio de Metrologia Optica de MetAs & Metrd-
logos Asociados proporciona el servicio acreditado (EMA) de calibra-
cion de espectrometros FT-IR.
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